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0.5 Resumen

En el presente trabajo se presenta el estudio de peliculas delgadas de Nitruro de Titanio (TiN)
depositadas sobre sustratos de acero inoxidable AISI 316L mediante deposicién fisica en fase
vapor a través de la técnica Magnetron Sputtering con corriente directa (D.C), calentandolo a una
temperatura a 200° por un tiempo constante de 30 min. Identificando las propiedades mecanicas
para ser utilizadas en aplicaciones biomédicas, la caracterizacion microestructural fue realizada
mediante Microscopio Optico (OM) y Microscopia Electrénica de Barrido (MEB). Las pruebas de
adhesidn se realizaron bajo la norma VDI 3198. Las pruebas de desgaste tribolégico se realizaron
utilizando un pin de acero cromado de 6 mm (AISI 52100) en los sustratos recubiertos y sin recubrir
para estudiar y comparar el efecto de deslizamiento continuando la misma geometria
circunferencial, con una longitud de carrera de 200 m y una carga de 5N en via himeda y en via
seca utilizando agua mili-Q para simular los fluidos bioldgicos con el fin de probar el desempefio y
durabilidad del implante.



0.6 Abstract

The present work aims to study TiN films deposited on AISI 316L stainless steel substrates by
physical vapor deposition through the Magnetron Sputtering technique with CD, heating it at a
temperature of 200° and a constant time of 30 min. Identifying the mechanical properties to be used
in biomedical applications, the microstructural characterization was performed by Optical
Microscopy (OM) and Scanning Electron Microscopy (SEM). Adhesion tests were performed under
the VDI 3198 standard. Tribological wear tests were performed using a 6 mm chromium plated steel
pin (AISI 52100) on coated and uncoated substrates to study and compare the sliding effect
continuing the same circumferential geometry, with a stroke length of 200 m and a load of 5N in wet
and dry way using milli-Q water to simulate biological fluids in order to test the performance and
durability of the implant.
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1. Introduccion

La ingenieria de superficies ha permitido a lo largo de los afios de su indagacion, estudio y analisis
crear procesos mediante técnicas distintas, que brinden a la aleacién de materiales mejores
propiedades para diferentes aplicaciones en la vida del ser humano, como parte de estos procesos
esta la fabricacién de recubrimientos, capaces de mantener las propiedades mecanicas de los
materiales en el contacto con otra superficie, es decir, mantener el volumen del material cubierto
sin perder sus cualidades, lo que conocemos como resistencia al desgaste. Desde vias ferroviarias
hasta implantes médicos, se han generado distintas variantes en componentes de peliculas
delgadas, siendo el titanio, cromo y el acero los protagonistas como sustratos biocompatibles.[1]
De esta manera, disciplinas como traumatologia y ortopedia se han visto beneficiadas con este
avance al darle una segunda oportunidad de vida plena e independiente a aquellos que se han
visto afectados por un problema congénito o bien una lesién por accidente en articulaciones de
hombro, codo, mufieca, cadera o rodilla.

Dentro del tronco superior, el codo es una articulaciéon fundamental para el funcionamiento de las
extremidades superiores, ya que movimientos como la flexo-extension y la rotacion logran llevar la
mano a la cabeza, a la espalda y el resto del cuerpo, al mismo tiempo que se define como la
articulacion de transmision de carga. Circunstancias como una fractura de humero distal, donde
alteran la arquitectura, aumenta la rigidez o la inestabilidad y permite el dolor, sélo producen
limitaciones para las actividades diarias. [2]

Al estudiar y comprender la biomecanica del codo [3] ha permitido que los investigadores
desarrollen reemplazos articulares, y a la ingenieria de superficies a través de deposicién fisica de
vapor (PVD) por medio de la técnica Magnetron Sputtering, generar peliculas delgadas capaces de
recubrir dichas protesis y mejorar su desempefio y vida Util; dicha técnica consta de transportar
electrones ionizados hacia el sustrato para recubrirlo y asi generar la pelicula delgada con las
mejores variables para mantener 6ptimas propiedades mecanicas, las cuales son estudiadas y
analizadas por medio de una caracterizacion microestructural, mecdanica y tribolégica para
garantizar que el paciente evite reingresar al hospital.
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1.1 Motivacioén

En el area de traumatologia en medicina, existen reemplazos de partes especificas del cuerpo
humano, como son las proétesis en el sistema 6seo, sin embargo, estas tienden a sufrir desgaste, lo
gue ocasionalmente conlleva a sustituirla. La ingenieria de superficies busca a través de la
investigacién extender la vida til de estos componentes utilizando recubrimientos, tratados a
través de caracterizacion mecanica y tribolégica, con el fin de conocer las propiedades mecanicas,
en friccion, desgaste y adherencia.

Por ello se busca encontrar las mejores propiedades mecanicas de acuerdo con las técnicas ya
mencionadas, del recubrimiento de Nitruro de Titanio, adherido a una protesis de acero inoxidable
316L para codo, considerando la investigacion en el recubrimiento de la superficie, y no en el
ensamble de los componentes para la misma.

Objetivo General.

Realizar la caracterizacion estructural y mecénica del recubrimiento de Nitruro de Titanio para
prétesis total de codo de acero inoxidable 316L.

Objetivos Especificos

1. Identificar los parametros, factores y niveles de los procesos a investigar.

2. Realizar la deposicion en el método PVD, mediante la técnica Reactive Magnetron
Sputtering sobre sustrato de acero inoxidable 316L.

3. Caracterizar estructural y mecanicamente el recubrimiento PVD por las técnicas de
Microscopia Optica, MEB + EDS y Tribologia en la técnica Pin-on-disk.

1.2 Justificacién

Teniendo en cuenta lo analizado en la literatura se observa que existe una escasez de informacion
referente a la aplicacién de recubrimientos en proétesis total disefiada para codo, debido a que para
varios especialistas en el area no es considerada una opcién para el tratamiento de las fracturas
conocidas de humero distal, porque creen que el resultado no es predecible, debido a la insercion
en las cavidades Gseas, y al cambio de caracteristicas dentro del tejido humano.

Dentro de la industria, el acero inoxidable 316L es una aleacion presente en diversos giros
manufactureros gracias a su durabilidad, resistencia a la corrosion, la oxidacidbn en altas
temperaturas y para interés nuestro su eficiencia en la esterilidad para ser utilizada en el sector
médico como equipo quirdrgico y protesis. Sus propiedades quimicas y mecanicas se deben a la
composicién que incluye cromo, niquel y molibdeno, sin embargo, debido a la porcion de Ni este
material presenta la desventaja de causar reacciones alérgicas, ademas de carecer de
bioactividad, lo que puede resultar en una limitacion para su uso como elemento protésico o bien
que tenga una vida util amplia. A pesar de esta desventaja se decidid utilizar pues es una de las
aleaciones economicamente mas accesibles, y con base a la ingenieria de superficies se ha
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estudiado que el desarrollo de peliculas delgadas da la capacidad de generar una proteccion para
estabilizar la biocompatibilidad basadas en nitruros, mejorando asi las resistencia al desgaste, a la
corrosion, proporcionando estabilidad quimica y aumentando la vida Gtil de los materiales hasta un
400%.

Por lo tanto, se ha podido encontrar que existen resultados sobre distintos procesos y técnicas de
deposicion de plasma para recubrimientos, especificamente Nitruro de Titanio, asi como
caracterizacion de este, en aplicaciones biomédicas, como es el caso de la prétesis de cadera,
rodilla, o codo dandonos pauta a que se puede experimentar y dar otra opcién a los médicos en el
tratamiento de estas fracturas para sus pacientes. Asi mismo, entender que esta investigacién
pretende dar viabilidad al tiempo de vida de las protesis ya desarrolladas, con el propésito de que
los pacientes no se enfrenten a otro proceso para reemplazar y asi su beneficio sea prolongado o
de por vida incluso.
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2. Marco Tebrico

2.1 Biomecanica Funcional del codo

El codo esta formado por un complejo articular que contiene 3 articulaciones distintas.

1. Cubito-Humeral (del tipo bisagra). Permite la flexo-extension.

2. Radio-Humeral (del tipo condilea). Permite rotacién axial o pivotacion y flexo-extension.

3. Radio-Cubital Proximal (del tipo tricoide). Donde la cabeza del radio radica en la fosa radial
del cubito y es rodeada por el ligamento anular permitiendo la pronosupinacion, gracias a
que las superficies articulares del humero distal no se encuentran en linea con la diafisis

Figura 1. Anatomia del codo a nivel éseo.

(A) Codo en flexion perspectiva lateral y (B) Codo en extension en perspectiva posterior. Se aprecian fosa olecraniana
(Fo), el olécranon (0), el epicondilo (Ec) y la epitroclea (Et), la troclea humeral (Th), la cabeza radial (Cr) y la cavidad
sigmoidea menor (s) del cubito. [4]

del humero.

Se necesita conservar al menos 30% del olécranon y un 50% de la apofisis coronoides para
mantener la estabilidad del codo, en las estructuras déseas humero-distal ya que son
estabilizadores primarios estaticos en esta parte de cuerpo. Con el codo en extension la
articulacion aporta aproximadamente 55% de su estabilidad en varo y 30%en valgo; mientras que
en movimiento maneja una rotacion de 90° en flexion, teniendo un 75% de la estabilidad en varo y
35% en valgo. [4]

Requisitos morfoanatomicos previos. A nivel Morfolégico.

El hueso es subcutaneo en tres niveles con la presencia de paquetes vasculonerviosos en zonas
protegidas. El codo carece de sector extensién. Posee una ligera desviacion hacia fuera en el
plano frontal en posicién de rectitud: el valgo del codo. Este se debe a:

La oblicuidad del eje articular: que provoca un valgo en extensién con tendencia a llevar el
antebrazo hacia dentro durante la flexion.

La angulacion episodiafisaria del cubito: provoca un valgo en rectitud con tendencia a llevar el
antebrazo hacia fuera durante la flexion. Este fendmeno y el anterior se asocian cuando el codo
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esta extendido y se neutralizan, en flexion lo que explica que el valgo fisiolégico solo exista en
posicién recta.

La garganta de la troclea: tiene una inclinacién variable, poco marcada en el ser humano. Su
papel es secundario y explica las variaciones en la posicion del antebrazo, ligeramente hacia fuera
0 adentro segun cada persona durante la flexién.[5]

En la figura 2 se describe un esquema que indica la técnica de intervencién de acuerdo con la
fractura presente, mostrando que en el tipo de fractura intraarticular la probabilidad de utilizar una
protesis total de codo es alta.

Fractura humero distal

Extraarticular Intraarticular

— L - Extension i i i
Epicéndilo Supracondilea Transcondila | | Cizallamiento articular |

intercondilea (coronal y capitelar)

Cuando
ORIF ORIF ORIF ORIF ORIF

+ transolecraneano .
P A . *  Procedimiento de
.
*  Paratricipital Técnica de anoques técnica de columna
+ Abordaje medial io fe
J preservacion del preservacion del +  Transolecraneano
o lateral triceps triceps

Artroplastia Artroplastia Artroplastia
total de codo total de codo total de codo

Figura 2. Esquema tipos de fractura en el humero distal. [6]

2.1.1 Lesi6on del codo

El 1% de todas las fracturas pertenece a las fracturas del hiumero distal, e involucran limitaciones
tanto del hueso como del tejido blando. Los pacientes concurrentes en estas afecciones son entre
nifios y personas de la 3era edad, mayores de 60 afios.

Las fracturas del extremo distal del hUmero representan el 30% de las fracturas del codo, y hasta
en 96% éstas son fracturas intraarticulares o tipo «C» de acuerdo con la clasificacién de la AO
(La Asociacion para el estudio de la Osteosintesis).[6] Las dos columnas del hudmero, las
articulaciones radio-capitelar y la cubito-humeral, son parte de la complejidad de la anatomia en
esta region, y por ende dificultan la reduccién. [7]

Especificamente en México en el afio 2006 se registraron 270 millones de accidentes laborales de
los cuales 30635 fueron a causa de la actividad laboral y en los cuales se vio afectado un miembro
toracico, esto represento el 8.9% de todos los accidentes en funcién del trabajo. [8]
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El area de traumatologia se encarga de brindar tratamiento a lesiones provocadas por dafios
fisicos, como lo pueden ser las fracturas, luxaciones, etc. Asi como otro tipo de lesiones del resto
del esqueleto. La especialidad médica Ortopedia forma parte del equipo de investigacién al
respecto con la desventaja que no se involucra como traumatologia en lesiones del sistema
locomotor como lo hace traumatologia. [5]

2.1.2 Artroplastia

Dentro del tronco superior, el codo es una articulaciéon fundamental para el funcionamiento de las
extremidades superiores, ya que movimientos como la flexo-extensién y la rotacion logran llevar la
mano a la cabeza, asi como a la espalda y el resto del cuerpo, al mismo tiempo que se define
como la articulacion de transmisién de carga. Circunstancias como una fractura de humero distal,
donde alteran la arquitectura, promueve el dolor, aumenta la rigidez o la inestabilidad, sélo
producen limitaciones para las actividades diarias. Como se ha estudiado, conocer y entender la
biomecanica del codo ha permitido a los investigadores el desarrollo de reemplazos articulares,
buscando asi superar los problemas de disefio y consiguiendo resultados favorables. [9]Dentro de
las cirugias ortopédicas esta la artroplastia que es un proceso quirdargico cuya funcién es sustituir
una articulacién bioldgica desgastada o degenerada por una protesis articular. Con el objetivo de
mejorar la calidad de vida de los pacientes, proporcionando restauracion articular para darles asi
independencia en su dia a dia, con un grado alto de efectividad. En datos estadisticos (por
Espafa) se habla que menos del 10% de las personas que son beneficiados de una prétesis
articular llega a desarrollar algun tipo de complicacion relacionada con el implante en su vida. [10]

Figura 3. Artroplastia. [8]
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Existe entre el 8 y 10% de incidencia en el aflojamiento aséptico dentro de las protesis de
diferentes articulaciones. La patogénesis de esto incluye una respuesta inflamatoria persistente
como consecuencia de las microparticulas del implante entre este y el hueso manifestandose a
través del reclutamiento de una amplia gama de tipos de células que incluyen principalmente
osteoclastos. Al tener una actividad osteoclastica y ostedlisis fuerte trae como resultado la
disfuncionalidad de la protesis y por ende su aflojamiento mecanico ya que se procrea una
secrecion de citoquinas osteoclastogénicas e inflamatoria. [11]

2.1.3 Protesis de codo

Lars Peter Miiller et al. Escribié que el recorrido articular de las prétesis totales de codo se sitla
entre 30°-130° de flexién-extensién y 60°/60° de pronacién/supinacion. Describe que la prétesis
cementada semi constrefiida de Coonrad-Morrey proporciona estabilidad incluso en ausencia de
los céndilos. La fijacién extramedular mediante una pestafia anterior resiste las cargas torsionales
y el desplazamiento posterior. Dicha prétesis podemos observarla en la figura 4.[12]

Figura 4. Protesis Coonrad-Morrey [11]

2.1.4 Limitantes en proétesis articular del codo

Se considera a la infeccién de prétesis articular de codo como la segunda causa més frecuente en
complicaciones relacionadas a protesis 6seas, de acuerdo con informacién arrojada en Espafia,
esto debido a la alta morbilidad, dando como consecuencia un costo alto en el servicio de salud
publica, asi mismo a los pacientes y sus familias. En relacién con estas infecciones existen
factores de riesgo como pueden ser el tabaquismo, obesidad, enfermedad renal cronica,
infecciones urinarias, artritis, malnutricion, diabetes, etc. [13]

En la figura 5 se puede observar el proceso de crecimiento de un Biofilm, que en pocas palabras
es el cultivo en un punto especifico de bacterias entre la prétesis y el tejido bioldgico del paciente.
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5

Figura 5. Etapas de d

Dentro de las IPA (Infecciones de Proétesis Articular) se han descubierto similitudes en las
caracteristicas que comparten estos microorganismos, dentro de ellas esta la formacién de Biofilm.
Se le conoce como Biofilm al agregado o acumulacién naturalmente de microorganismos en forma
de polimicrobiana sobre diferentes superficies, entre ellas los biomateriales, donde se forman
comunidades sedentarias. [14]

Las infecciones cronicas que estan directamente relacionadas tienen un 80% de probabilidad de
proliferar un Biofilm dentro de la capacidad del microorganismo. Por lo que la interaccién entre el
implante, la biologia del paciente y los microorganismos influye fuertemente en la patogénesis de
las distintas infecciones asociadas a materiales biocompatibles. [15]

De acuerdo con el origen de las infecciones en protesis articulares hay un sinfin de posibilidades a
la relacion entre una proétesis y el sistema en el ser humano, esto gracias a que entre el implante y
el tejido humano existen areas de osteointegracion y encapsulacion fibrosa, esto dependiendo de
la naturaleza del implante colocado, su composicién quimica, resistencia a la corrosién y su
biocompatibilidad.

Osteomielitis

Infeccion protésica

o <
* =" Bacterias

72" ¢ planctonicas

&>, Blofim
2", bacteriano

,"3 Leucocitos

L polimorfonucleares
B 19

Figura 6. Infecciones de pratesis articular. [13]




Se da con frecuencia que exista baja resistencia en el espacio conformado entre el biomaterial y el
tejido que lo rodea conocido como medio intersticial, ya que se caracteriza por ser una zona fibro-
inflamatoria inmunodeprimida. Debido a la ausencia de inyeccion de sangre en la superficie de la
prétesis esta zona se convierte inaccesible para cualquier tratamiento de antibidtico, porque los
medicamentos, linfocitos o anticuerpos no son capaces de llegar, negando la posibilidad de tener
un alcance correcto ante el combate de alguna infeccién por medio de una via sistémica.[16] Por
esto, es importante hacer mencién que, a pesar del trabajo realizado en la seleccién correcta de
biomateriales y el resto de los componentes, a lo largo de la vida (til de la prétesis articular existira
la posibilidad de infectarse. Cabe mencionar que, gracias al nivel de inmunidad celular innato, los
neutroéfilos se asociaran rapidamente con el tejido de la prétesis implantada.

Cuando los neutréfilos [17] entran en contacto con el implante estos se activan y asi es como
pierden su capacidad de activacion respondiendo a los estimulos normales de la actividad de otros
polimorfonucleares, mediante la liberacién de péptidos neutrofilicos humanos. Bajo condiciones
determinadas estos péptidos pueden crear un ambiente hostil para el sistema inmunolégico del
paciente en cuestion.

Existe un conjunto de parametros sumado a distintos estudios de laboratorio que apoyan para la
determinacion del diagnéstico de las IPA, partiendo del liquido sinovial y la sangre en la periferia,
asi como datos microbiolégicos, evaluaciones histolégicas del tejido protésico adyacente, los
cuales en su combinacion otorgan una respuesta inmediata y oportuna para determinar la raiz de
cualquier infeccién en protesis.[18] La prioridad en el diagnéstico de este tipo de infeccion es saber
si existe una infeccion, el microorganismo causante y su sensibilidad antimicrobiana.

2.2 Ingenieria de Superficies

La ingenieria de superficies implica cambiar las propiedades de la parte visible de un sustrato y la
regibn cercana de una manera deseable, puede implicar procesos de superposicion o de
modificacién. En los procesos de superposicion, se agrega un material a la superficie y el material
subyacente (sustrato) se cubre y no es detectable a la intemperie. Un proceso de maodificacion
cambia sus propiedades, pero el material del sustrato todavia esta presente. [19]

SUPERFICIE RECUBRIMIENTO
i Tension Residual
R dad
E:]c?s(i); ° Cohesion
Corrosién/Oxidacion Agrietamientos/Defectos
Propiedades Electrénicas Multicapas
Friccién Composicién Gradual
Porosidad Adherencia
\ INTERCARA
P 4 Adherencia
SUBSTRATO Coeficientes de Expansion
Propiedades Mecénicas Interdifusion
Propiedades Térmicas Barreras de Difusion
a Limpieza
Rugosidad

Figura 7. Algunas propiedades estudiadas en la ingenieria de superficies. [18]
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Hoy en dia, el criterio econémico es el principal que se analiza en el momento de decidir la
aplicacion o no de un tratamiento superficial, esto gracias a que, el remplazo de un componente
tiene un costo mas elevado que la aplicacion de un tratamiento. Otros parametros de evaluacion al
respecto son los siguientes:

el costo afiadido

el incremento de la vida (til del componente
la frecuencia para cambiar componentes.

e elincremento en la calidad del producto final.

El proceso de deposicion o tratamiento debe permitir recubrir todo el componente en su tamafio y
geometria, sabiendo que habra ocasiones en donde se recurra al redisefio o cambio de las
especificaciones del componente, para lograr la aplicacion del recubrimiento, esto se tomaria como
un costo afiadido siempre y cuando no se comprometa las propiedades del sustrato. Otro ejemplo
de estas caracteristicas es el aporte de material o recubrimiento, ya que, en su seleccién y disefio
para la aplicacién deseada, hay que tomar en cuenta las propiedades de cada uno de los
elementos que constituyen un sistema sustrato-recubrimiento como se muestra en la figura 7.
Siempre ponderando de acuerdo con la aplicacion pensada. Algunas de estas propiedades
también se emplean como parametros de control de calidad.

2.3 Aplicaciones Biomédicas.

Es importante mencionar que una articulacién sana en el ser humano tiene una vida Gtil de 75 afios
con mas de 1 millén de ciclos de carga por afio. La mecanica funcional del cuerpo humano esta
directamente relacionada con los sistemas tribolégicos pues se requiere de propiedades
tribolégicas para maniobrar los distintos puntos de movimiento, asi como economizar un gasto
energético y disminuir el desgaste. [20]

Existe una gran gama de materiales sintéticos y de tejidos naturales implicados en sistemas
tribolégicos, que operan en combinaciones complejas con el entorno bioldgico. Requisitos como el
rendimiento y la vida Util suele superar considerablemente los sistemas de ingenieria que buscan
brindar total independencia en las actividades comunes.[21]

2.4 Biomateriales

Los biomateriales son aquellos cuyas propiedades quimicas y mecanicas les permiten tener
interaccién con sistemas biolégicos y lograr tratar, aumentar, reemplazar o evaluar algun tejido,
6rgano o funcién del cuerpo humano. Si bien los metales puros cumplen con estar caracteristicas a
lo largo de las investigaciones que se han desarrollado, se ha comprobado que las aleaciones
poseen mejores propiedades de biocompatibilidad, asi como resistencia al desgaste, estas pueden
ser fabricadas entre materiales naturales asi como artificiales, hablando especificamente de
ortopedia, los principales implantes desarrollados reemplazan tejido 6seo, por ende el modulo de
Young es una de las principales propiedades que se busca a semejar ya que esta provee del
beneficio de una vida util prolongada. [22]
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La mayoria de los materiales implementados carece de bioactividad ya que son naturalmente
inorganicos, tampoco son biodegradables (si bien esta caracteristica es a favor de los objetivos
que se busca cumplir con los implantes protésicos) la mayoria de las aleaciones utilizadas
constituyen entre el 70 y 80% de dispositivos médicos implementados en areas de la medicina
como implantologia, ortopedia y traumatologia, esto debido a su facilidad para ser procesados,
obtener un acabado ideal, asi como una esterilidad adecuada para los procesos convencionales en
cirugia y aceptaciéon. (Ver figura 8) Para que un material metdlico sea considerado como una
posibilidad en la fabricacion de implantes protésicos debe tener ciertas caracteristicas como lo son:

e Biocompatibilidad. El biomaterial metalico ideal para su uso en la fabricacion de protesis
debe presentar una respuesta favorable en el medio biolégico en el que se esté inmerso,
es decir, que no presente toxicidad en la forma de reacciones alérgicas, inflamatorias o
desarrollo de tumores cancerigenos.

e Estructura quimica. Los elementos no pueden provocar reacciones adversas en el contacto
con el tejido biolégico, asi como resistencia a la corrosién estando inmerso en fluidos
fisiolégicos.

e Propiedades mecanicas. Propiedades que brinden la capacidad de evitar una deformacién
plastica en el implante, como lo son el médulo de Young, el cual debe ser semejante al del
hueso para mantener su resistencia y prolongar la vida util de la protesis; resistencia a la
fatiga, compresién, asi como propiedades triboldgicas, como lo es el desgaste y la friccién.

Aunque es cierto que la blisqueda de las mejores propiedades en los materiales biocompatibles es
un factor esencial para su buen desarrollo y aplicacién, su éxito total radica en la aceptacion y
reaccion del cuerpo humano que hospede dicho implante. [23]En esta variante existes dos
fendmenos que influyen en la aceptacion entre el biomaterial y el tejido bioldgico.

e Lareaccion de la persona que reciba la prétesis articular
e El desgaste o degradacion dentro de los fluidos fisiol6gicos presentes en el ser humano.

El segundo fendmeno se puede presentar de tres maneras distintas; a través de la disolucién, la
corrosion y desgaste. Las particulas generadas por el desgaste actian como haptenos de pequefio
peso molecular donde en contacto con proteinas o células forman complejos organometalicos que
dan como resultado alergenos, desencadenando la hipersensibilidad a los biomateriales
metalicos.[24] El niquel, cobalto, cromo, molibdeno, titanio, vanadio y aluminio son considerados
los principales metales alergénicos y su desventaja radica en el desarrollo de toxicidad celular local
y sistémica, es decir, cancer o alergia a la protesis articular.

PROTESIS DE CADERA ELEMENTOS DE
OSTEOSINTESIS

7N

Tornillos

Superfcie Componente

articulante “ acetabular
F Cabeza femoral

Vastago femoral

Placa de osteosintesis

Figura 8 Componentes de una protesis de cadera y osteosintesis.
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2.4.1 Tipos de biomateriales

BIOCOMPATIBILIDAD

Ortopedia

Cardiovasculares
Oftalmologicas

Dentales

Dermatologicas

Liberacion de medicamentos
L’ Otras...

BIOMATERIALES
v
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Ejemplos PVC Alimina Ejemplos
Polietileno Zirconia
Acero inoxidable Polipropileno Hidroxiapatita Fiberglass
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Aleaciones base titanio  Polimetilmetacrilato
Aleaciones para Polidimetisiloxano

aplicaciones dentales

APLICACIONES ‘

Figura 9. Esquema Biomateriales. [24]

Como podemos ver en la figura 9 existen 4 clases de materiales utilizados en un entorno biolégico;
los cuales son: metélicos, ceramicos, polimeros y compuestos. Los materiales metalicos como los
aceros inoxidables austeniticos, aleaciones de cobalto-cromo y de titanio son las mas utilizadas
como biomateriales, y en estudio se encuentran las aleaciones de magnesio-zinc-calcio, ya que
pueden tener un uso potencial en la fabricacién de implantes reabsorbibles de fijacion interna.[25]
Es importante recalcar que el médulo de Young es un parametro referente que nos habla del
comportamiento plastico- elastico de un material, segun su aplicacién, cabe mencionar que en la
actualidad todos los biomateriales arrebasan el modulo de Young del hueso, dando como resultado
una atrofia 6sea, debido al estrés mecénico causado entre el implante y el tejido bioldgico, llevando
a una falla total, pues se provoca una reabsorcion ésea, aflojamiento aséptico, asi como fractura
del hueso adyacente. En el caso de los materiales ceramicos, su utilidad se potencializa en su
capacidad por promover la sanacién de los tejidos o bien su regeneracion para la restauracion
funcional fisiolégica.[26] Mientras que los materiales poliméricos cuando son de origen natural, su
utilidad es superior gracias a la similitud con la matriz extracelular entre otros polimeros del cuerpo
humano. Finalmente mencionar a los materiales compuestos, es hablar de 3 criterios que se deben
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de cumplir antes de llamarlos asi, estos son; la igualdad de proporcién en cuanto a los integrantes,
la diferencia de propiedades y la conduccion a nuevas propiedades superiores a las innatas de
manera individual. [27]

Hueso. El hueso esta compuesto por un tejido compacto conocido como hueso cortical aunado a
un material poroso con textura esponjosa llamado hueso trabecular, en ambos tipos de tejido, su
formacién base esta formada por una laminilla ésea, cuyo espesor oscila en 5um. La calidad del
hueso o el rendimiento de este depende de diferentes factores como lo son: forma, tamafio o
cantidad del hueso, arquitectura y calidad 6sea.

El hueso tiene una composicion de 15% de material organico, 25% de agua y 60% de fases
minerales. Los iones de calcio y fosfato con minimos porcentajes de iones de magnesio, carbonato
hidroxilo, cloruro, fluoruro y citrato constituyen principalmente la fase mineral. Es por lo que se
puede llevar a cabo una sintesis en el laboratorio ya que los fosfatos de calcio que se encuentran
naturalmente en el cuerpo humano, también se hallan en la naturaleza como rocas minerales, esto
Ultimo permite la implantacion en el cuerpo, debido a la solubilidad y a la velocidad de hidrolisis
porgue aumentan con la disminucién de la relacion entre el calcio y el fosforo. [27]

Figura 10 Codo. Imagen obtenida de la pdgina de la Academia
Estadounidense de Cirujanos Ortopédicos

Aceros inoxidables. Histéricamente el primer acero inoxidable utilizado en la fabricacion de-
implantes fue el 18-8 gracias a sus propiedades mecanicas y triboldgicas. Luego se realiz6 la
introduccién de los aceros 18-8Mo con el propésito de aumentar la resistencia a la corrosiéon en
soluciones salinas. Finalmente, esta aleacion fue renombrada como acero inoxidable 316, para la
década de los 50’s su contenido de carbono se redujo de 0.08 a 0.03%, consiguiendo mejorar su
resistencia a la corrosion, pero ahora en soluciones cloruradas. Nuevamente su denominacion fue
modificada a 316L colado en vacio. en la actualidad se sigue utilizando como biomaterial para
aplicaciones protésicas, principalmente los clavos intermedulares, tornillos y placas de
osteosintesis. [28] En su composicion quimica existe el Ni con 17%, Fe (65%), Cr (20%), Mo (3%),
y 0.03% de C. Entre otros componentes como Mn, P, y S con porcentajes por debajo del 2.8%.
estos aceros son capaces de ser endurecidos a través de trabajo en frio. En base a estudios de su
composicién se ha hallado que el niquel en su fase austerita, en temperatura ambiente mejora
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notablemente la resistencia a la corrosién siempre y cuando este acompafado de Cr. Dentro de
sus propiedades mecdnicas se ha encontrado una resistencia a la deformaciéon de 260 a 890 MPa,
con un maédulo de elasticidad de 200 GPa, lo que indica que en comparacién con el hueso cortical
es 12 veces superior.

Aleaciones CoCr. Las aleaciones de cobalto-cromo han sido utilizadas durante mucho tiempo en
aplicaciones odontolégicas, y en los ultimos afios se ha probado para aplicaciones en protesis
articulares. Mientras que la aleacion para forja se ha utilizado para la fabricacion de vastagos de
implantes que soportan grandes cargas como lo son la cadera y rodilla.

Pérez Rojo Narra que las aleaciones de Ti tienen una biocompatibilidad similar a la del Vitalio
(CoCrMo) y el acero inoxidable. Sus caracteristicas son de interés cientifico, ya que la adicion de
elementos aleantes le confiere la posibilidad de modificar sus propiedades en un amplio rango
debido a que es un material alotrépico. [29]

También describe que la formaciéon de una capa delgada, compacta y adherente de oxido, capaz
de pasivar el materiales permite una buena resistencia a la corrosién. Desde luego bajo las
condiciones fisiologicas se puede determinar una velocidad de corrosién muy baja. Comparando
este tipo de aleaciones con las de titanio puede concluir que las aleaciones presentan una inercia
quimica y caracteristicas mecanicas ideales para implantes a diferencia del resto de los metales.
Sin embargo, su principal desventaja es la resistencia a la friccion teniendo como consecuencia la

falta de los procesos de regeneracion y reabsorcién menciona Pérez Rojo.

Aceros inoxidables

Aleaciones de cobalto

Aleaciones de titanio

Designacion ASTM F-138 ASTM F-75 ASTM F-67 (ISO 5832/TT)
ASTM F-799 ASTM F-136 (ISO 5832/2)
ASTM F-1537 ASTM F-1295
Principales Fe (bal.) Co (bal.) Ti (bal.)
elementos aleantes Cr (17-20) Cr (19-30) Al (6)
(% peso dentrode la  Ni(12-14) Mo (0-10) V (4)
aleacion) Mo (2-4) Ni (0-37) Ni (7)
Ventajas Coste Resistencia al desgaste, a la Biocompatibilidad
Disponibilidad corrosion y a la fatiga Resistencia a la corrosion y
Facilidad de a la fatiga
procesamiento Moédulo de Young bajo
Desventajas Comportamiento a largo Moédulo de Young alto Resistencia al desgaste

plazo
Moédulo de Young alto

Biocompatibilidad

Baja resistencia al
cizallamiento

Procesamiento relativamente
complicado

Principal uso en
cirugia ortopédica

Dispositivos temporales
de fijacion

Usados en el vastago de
protesis de cadera en
Reino Unido

Odontologia

Vastago de protesis
Componentes portantes en
protesis

Dispositivos de osteosintesis
o fijacion permanentes
Usadas en protesis de
caderas con cabeza femoral
modular asociada a CoCrMo
0 ceramicas

Figura 11. Esquema de las caracteristicas de los biomateriales utilizados en Traumatologia y Cirugia

ortopédica. [28]
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2.4.2 316L

En la zona manufacturera el acero inoxidable de grado 316L (AISI 316LSS) es una
aleacién presente en muchas aplicaciones debido a su esterilidad higiénica, resistencia a
la corrosion y oxidacion, asi como la durabilidad. Sus propiedades han permitido que
existan distintas aplicaciones como solo son los implantes médicos, en el sector
alimenticio, productos petroquimicos, por mencionar algunos.

La quimica de este acero inoxidables estd compuesta en un alto porcentaje de Cr (18.5%)
y Ni (14%), asi como algo de Mo (2-3%) atribuida a sus propiedades quimicas y
mecénicas. Sin embargo, la fabricacion de los implantes con este material puede causar
reacciones alérgica o dermatitis gracias al porcentaje de niquel en su composicion.
Ademas de la falta de bioactividad dando como resultado la nula integracién ésea y la
limitada vida que puede llevar la prétesis. Debido a esto se promovié la investigacion y el
descubrimiento de nuevos biomateriales metalicos. [28]

2.4.3 Ti6Al4V

Desde los afios 60’s se utiliza al titanio como material para la fabricacion de implantes articulares.
La experimentacion en fémures de animales manifestd la biocompatibilidad similar a la del acero
inoxidable y la aleacién CoCrMo. Se estudiaron las diferencias en las propiedades mecanicas y
electroquimicas, asi como la comparacion de las densidades del titanio con 4.5g/cms3, el acero
inoxidable (7.9 g/cm?3), asi como los 8.3 g/cm?3 del CoCrMo moldeado y los 9.2 g/cm3 del CoNiCrMo
forjado, siendo caracteristicas importantes para considerar para determinar su aplicacion. [30]

La composicién de cada aleacién seleccionada en las diferentes aplicaciones determinara las
propiedades mecanicas, por ejemplo, el titanio puro presenta una transformacion alotropica
aproximadamente a los 885°C, pasando de tener una estructura cristalina HCP (fase a) a una
estructura cristalina BCC (fase f3). [31]

El médulo de Young es una propiedad de gran interés a la hora de seleccionar cualquier
biomaterial para una aplicacion biomédica, en el caso de las aleaciones de titanio poseen un
modulo de Young entre 66 y 110 GPa, correspondientes a las aleaciones Ti-13Nb-5Ta-72r-0,40 y
Ti-6Al-4V respectivamente, siendo una buena opcién para la fabricacién de componentes que no
estén sometidos a rozamiento. Ver tabla 1.
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Tabla 1. Modulo Eldstico Biometales

Aleacion Estructura Modulo elastico Limite elastico
(GPa) (MPa)
TiCP(Grado2) «a 100-105 276-360
Ti6AI4V a-pB 110-117 800-1100
Ti6AI7Nb a-PB 100-110 898-905
Ti12Mo6Zr2Fe B 63-90 900-1150

Sonia Camero et al. Menciona que Ti6Al4V posee malas propiedades tribolégicas. Ya que el efecto
de la velocidad de deslizamiento reciproca en propiedades de tribocorrosién de la aleaciéon bajo
potenciales catddicos y de circuito abierto en fluido corporal simulado. Los resultados exhibieron
una influencia de la velocidad de deslizamiento en la microestructura de las superficies
desgastadas y consecuentemente en la tasa de desgaste bajo condiciones probadas. [30]

La tasa de desgaste a bajas velocidades de deslizamiento fue de magnitud menor en comparacion
con la velocidad de deslizamiento mas rapida. El comportamiento sinérgico y antagonico fue
asociado con la velocidad de deslizamiento.

2.5 Biocompatibilidad

Es la capacidad de aceptacién de un material por el organismo del ser humano, sin obtener una
respuesta inflamatoria, reacciones alérgicas o produccion de tumores cancerigenos. Sin dejar de
mencionar el rechazo de algin componente del elemento en cuestién a causa de desarrollo de
Biofilm o fibrosis alrededor del material. [25]

2.6 Peliculas Delgadas

En términos generales, para saber acerca de las peliculas delgadas, hablemos del sustrato quien
es el material que sera recubierto, y el recubrimiento como cuerpo liquido o solido que presenta
una area sumamente inferior al resto del sustrato. Las propiedades del revestimiento difieren de la
aleacion o biomaterial utilizado. Teoricamente se define a los recubrimientos como peliculas
gruesas con un espesor minimo de 1 um, mientras que las peliculas delgadas manejan espesores
inferiores a 1 um,

Por lo tanto, mientras reducimos el espesor de micrometros a nanémetros, el volumen pasa de ser
recubrimiento a pelicula delgada, en base al punto de vista tecnolégico, esta modificacién permite
mejorar y aumentar la relacion entre la superficie del sustrato y el volumen del revestimiento, es
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decir, la relacién de los materiales involucrados. La reduccion del volumen del revestimiento
cambia las propiedades del material, como el aumento de la resistividad eléctrica y la disminucion
del punto de fusion. [32]

2.6.1 Nitruro de Titanio

Una de las caracteristicas por la que el nitruro de titanio es contemplado dentro de las aplicaciones
biomédicas, es por sus propiedades tribolégicas, ya que posee alta dureza, una adherencia
aceptable a sustratos de acero y estabilidad quimica. Es importante mencionar que la rugosidad
inicial sobre la superficie influye notoriamente en la resistencia al desgaste, pues mientras esta sea
mas lisa, en su contacto con la contraparte tendrd menor indice de desgaste. [33]

Mediante la fabricacién de multicapas de nitruro y nitruro de titanio, sus propiedades mecénicas y
tribolégicas mejoran notoriamente, cabe mencionar que esto depende de la aplicaciébn que se
destine. [34]

Dentro de las propiedades tribolégicas existen 4 procesos de contacto y desgaste los cuales son:

e Desgaste inicial, con friccion.

e Formacién de capas, con alta friccion.

e Desgaste en estado estable, baja friccion.
e Destruccién de capas.

En la siguiente tabla se mencionan los parametros del recubrimiento de nitruro de titanio.

Tabla 2 Propiedades de Nitruro de Titanio.

Propiedades \ Parametros
Estructura y parametro de red FCC (NaCl) a= 0,424
Composicién TiNos @ TiN11
Peso molecular 64,95 g/mol
Color Dorado
Punto de fusién 2950° C
Calor especifico 33,74 J/kmol

Las peliculas delgadas de TiN han sido un foco de atencion en el desarrollo de recubrimientos
protectores para implantes protésicos debido a que puede mejorar la resistencia al desgaste, la
corrosion, asi como mantener una estabilidad quimica y alcanzar 400% de efectividad en la vida
atil. Sin embargo, su aplicaciéon es algo restringida a causa de las limitaciones del espesor en los
revestimientos, por ende, la dureza, el punto de fusién, la conductividad y las propiedades de
resistencia a la corrosion dependen en gran manera del espesor del recubrimiento (entre 1 um y 10
pum). [35]

2.7 Corrosioén

La corrosién es uno de los fendmenos incluidos dentro de los parametros bésicos para definir la
biocompatibilidad de los biomateriales usados para los implantes, gracias a su funcion en la
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liberacion de iones metalicos en un ambiente de fluidos biologicos dentro del cuerpo humano, asi
como su influencia en la degradacién de los componentes de cualquier protesis. [36]

2.7.1 Tribocorrosién

La tribocorrosién es un fenémenos donde las superficies de los materiales entran a un proceso de
degradacion ya que estan sometidos a la friccion, lubricacién y desgaste de manera conjunta. La
norma ASTM G40 la define como un proceso simultaneo entre las superficies de materiales
sometidas a un movimiento relativo en un ambiente dado. [37] La superficie que esta recubierta
normalmente esta rodeada por un fluido corrosivo causando asi un ataque quimico; existen tres
procesos de desgaste-corrosion en aceros inoxidables con recubrimiento duro de CrN.

e Tipo 1. Las interacciones ligeras de desgaste-corrosién obtenidas gracias a la eliminacion
o dafio de peliculas pasivas sobre recubrimientos, donde su solucién es la pasivacion.

e Tipo 2. Referente a las grandes interacciones de corrosion por desgaste en consecuencia
al ataque galvanico del sustrato que conduce a la formacion de burbujas y provoca la
eliminacién del recubrimiento bajo constante deslizamiento.

e Tipo 3. Se refiere a que el recubrimiento entra en un proceso de abrasion durante el
deslizamiento debido al ataque galvanico de la contracara para luego ser endurecida.

Las afectaciones debido a los resultados de estos procesos pueden ser positivas o negativas para
las propiedades del material, esto depende de su naturaleza y las condiciones en las cuales se
encuentra. Por ejemplo, en el caso del hierro, se forma herrumbre debido a la baja densidad que el
metal base posee, provocando que este se desprenda de la superficie, facilitando que la corrosion
continué ocurriendo, de esta manera se consume el material. A diferencia del aluminio, el niquel o
el cromo, cuyo resultado en el proceso corrosivo forma una capa sélida y estable en la superficie
de estos metales, evitando que la corrosién se extienda y de esta manera el material esta
protegido, en este caso el proceso es conocido como pasivacion, donde el fenbmeno es
denominado inoxidable, para los aceros, por ejemplo. [38]

Corrosién microbioldgica. [39] La naturaleza de los liquidos biolégicos que circulan en los sistemas
propicia el desarrollo de bacterias, asi como su acumulacion, en donde la aglomeracion y las
condiciones propician las condiciones para que exista variaciones en la concentracion de oxigeno y
sales capaces de desarrollar otros procesos corrosivos.

Todas las aleaciones y metales utilizados en implantes quirdrgicos se inactivan por la formacién de
una pelicula en la periferia que inhibe la corrosién, manteniendo fluida la corriente y la liberacion de
iones al medio en porciones muy bajas.

En base a la teoria se conocen diferentes tipos de corrosion (ver figura 12) que prevalecen en
implantes quirargicos como lo son las prétesis de hueso, estas son de tipo localizado, es decir, que
no presentan una degradacion general o total, sino en un punto especifico de la pieza; o bien la
corrosion es provocada por mecanismos complementarios como puede ser esfuerzos mecanicos,
tanto estaticos como dinamicos. [40]

La corrosién por picadura inicia en defectos o grietas de la pelicula delgada o recubrimiento, en los
defectos propios del material, en inclusiones no metalicas, en huecos o en dislocaciones de la red
cristalina, por ejemplo. [41] Esta mecanica que se autoalimenta favorece la penetracion de la falla
hacia el interior de la pieza en cuestidn, la mayor concentracion de este ataque permanece en el
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fondo de la falla, siendo la zona donde el microambiente ha evolucionado hacia condiciones
altamente peligrosas.

Dentro del area de corrosion provocada por mecanismos, encontramos la fatiga, siendo una
fractura del material promovida a partir de la interaccién de reacciones electroquimicas con dafos
mecanicos. Este fenébmeno es de vital importancia, sobre todo en las prétesis donde la resistencia
a cargas mecanicas o movimientos ciclicos sean parte de su funcién. Concluyendo con la corrosion
por rozamiento, el cual es un problema que ocurre cuando dos superficies estan en contacto y
experimentan movimientos relativamente de menor amplitud. [42] Al hablar de este ataque
consideremos la combinacién de un desgaste por abrasion y uno electroquimico.

2.8 Osteointegracion

A la aceptacion e integracion funcional de un implante insertado en un hueso se le denomina
osteointegracién, dentro de este proceso estdn inmersas dos etapas conocidas como
osteoinduccidn y osteoconduccion, en donde en la primera existe una diferenciacion entre células
madre y osteogénicas que finalmente son las que forman el tejido 6seo. Cuando estas células
forman hueso nuevo se realiza un proceso mejor conocido como osteogénesis. La cual es dividida
entre osteogénesis a distancia y de contacto; en la primera el hueso es formado desde la superficie
del hueso adyacente, mientras que en la segunda la formacién se produce a partir de la superficie
del implante, es decir, ya sea desde la superficie del hueso circundante o desde el implante hacia
el hueso. [43]

Cuando se forma la osteogénesis desde la superficie de la prétesis se produce una colonizacion
celular de origen mesenquimal; y esta es denominada osteoconduccion refiriéndose a la formacion
de hueso sobre la periferia del material bioactivo. [44] Este fendmeno se produce solamente si
existe biocompatibilidad sobre las caracteristicas superficiales del sustrato al formarse una interfaz
de contacto entre la prétesis y el tejido biolégico. Cuando esta interfaz tiene un grosor de 0,1 a 10
pm y que dificilmente se adhiere a la superficie del material se dice que el material solo es
biotolerable; y biorreabsorbible cuando el sustrato es reemplazado por tejido autélogo.

Cuando existe toxicidad en los iones, liberacidn de particulas, coagulaciéon sanguinea, la adhesién
de plaguetas de las sangre a la superficie del material o encapsulacién de tejido fibroso; la
osteointegracion tiene altas posibilidades de fallar. Por lo que se ha desarrollado investigacion para
generar procesos que ayuden a modificar el acabado superficial de los implantes, como lo es la
pulverizacion de plasma la cual provee de un recubrimiento en el material capaz de incrementar la
absorcién de integrinas, las cuales son cadenas proteicas responsables de la adhesién a nivel
celular entre el citoesqueleto y un biomaterial. [20]
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Figura 12. Tipos de corrosion. [40]



2.9 Técnicas de Deposicion

Un proceso de deposicién atomistica es aquel en el que el material de recubrimiento se deposita
atomo por atomo. La pelicula resultante puede variar de monocristal a amorfa, completamente
densa, pura a impura y delgada a gruesa. Generalmente, el término "pelicula fina" se aplica a
capas que tienen espesores del orden de una micra o0 menos (1 micra = 10~° metros) y pueden ser
tan delgadas como unas pocas capas atomicas. Los depdsitos mas gruesos se denominan
recubrimientos. El término "pelicula gruesa" generalmente no se usa para depdsitos gruesos al
vacio depositados atomisticamente, ya que ese término se usa para los tipos de deposicion "con
pintura, con fuego".

A menudo, las propiedades de las peliculas delgadas se ven afectadas por las propiedades del
material subyacente (sustrato) y pueden variar segun el espesor de la pelicula. Las capas mas
gruesas se denominan generalmente revestimientos. En la figura 13 se pueden observar procesos
de deposicion atomistica los cuales se pueden realizar en vacio, plasma, gaseoso o ambiente
electrolitico.
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Figura 13. Técnicas de deposicion.
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2.9.1 Deposicion Fisica de Vapor

Los procesos fisicos de depdsito de vapor son procesos de deposicion atomistica en los que el
material se vaporiza a partir de una fuente sélida o liquida en forma de moléculas y se mueve en
forma de vapor a través de vacio o gas de baja presion (o plasma) ambiente al material, donde se
condensa. Normalmente, los procesos PVD se utilizan para depositar peliculas con espesores en
el rango de unos pocos nanémetros a miles de nanémetros; sin embargo, también se pueden usar
para formar recubrimientos multicapa, depdsitos de composiciébn escalonada, depdsitos muy
gruesos y estructuras independientes. [45]

Los sustratos pueden variar en tamafio desde muy pequefios a muy grandes. Los sustratos
pueden variar en forma desde geometrias planas hasta complejas, como correas de reloj y brocas
de herramientas. Las tasas de deposicién de PVD tipicas son de 10 a 100 A (de 1 a 10
nanémetros) por segundo.

Los procesos fisicos de deposicion de vapor se pueden utilizar para depositar peliculas de
elementos y aleaciones, asi como compuestos que utilizan procesos de deposicién reactiva. En los
procesos de deposicion reactiva, los compuestos se forman mediante la reaccién del material que
se deposita con el gas ambiente, como el nitrdgeno (p. Ej., Nitruro de titanio, TiN) o con un material
que se deposita conjuntamente (por ejemplo, carburo de titanio, TiC). La deposicién cuasi reactiva
es la deposicion de peliculas de un material compuesto de una fuente compuesta donde la pérdida
de las especies mas volatiles 0 menos reactivas durante el proceso de transporte y condensacion
se compensa al tener una presion parcial de gas reactivo en el entorno de deposicion; por ejemplo,
la deposicion cuasi-reactiva de ITO (6xido de indio-estafio) de un blanco de pulverizacién de ITO
usando presion de oxigeno en el plasma. Las principales categorias de procesamiento de PVD son
la deposicion al vacio (evaporacion), la deposicién por pulverizacién catédica, la deposicion de
vapor por arco y el revestimiento ionico.

2.9.2 Deposicion al Vacio

Este proceso de PVD consta del transporte de un material a través de una fuente de vaporizacion
térmica sobre un sustrato con baja colisién molecular del gas entre la fuente y el sustrato. El vacio
que se produce permite la capacidad de reduccién de contaminantes gaseosos en el sistema de
deposicion. Normalmente, la deposicion al vacio tiene lugar en el rango de presion de gas de 107>
Torr a 10° Torr, dependiendo del nivel de contaminacion gaseosa que se pueda tolerar en el
sistema de deposicion. La tasa de vaporizacién térmica puede ser muy alta en comparacion con
otros métodos de vaporizacion.[46] El material vaporizado de la fuente tiene una composicion que
es proporcional a las presiones de vapor relativas del material en el material fuente fundido. Es
importante mencionar que se utiliza fuentes calentadas térmicamente como lo son las bobinas de
alambre de tungsteno o haz de electrones del propio material fuente. Generalmente, los sustratos
se montan a una distancia apreciable de la fuente de evaporacion para reducir el calentamiento
radiante del sustrato por la fuente de vaporizacién. Esta técnica de deposicién se utiliza
principalmente para la fabricacién de recubrimientos de interferencia Optica, decorativos o de
permeacién en materiales utilizados para embalaje, sus peliculas deben ser conductoras de
electricidad, con propiedades tribologicas y anticorrosivas.
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2.9.3 Deposicién por Arco

Entre las técnicas de PVD, encontramos la deposicion de vapor por arco que utiliza la vaporizacion
de un electrodo en condiciones como fuente de material vaporizado. Estas condiciones consisten
en una corriente alta, corriente eléctrica de bajo voltaje que pasa a través de un gas o vapor del
material del electrodo. El potencial de ionizacién del gas o vapor (25 voltios) tiene que estar cerca
del voltaje de aro. El bombardeo i6nico en el catodo y el bombardeo de electrones en el d&nodo
calientan los electrodos.

Gracias a la alta densidad de los electrones, son ionizados un alto porcentaje de atomos dentro del
proceso de vaporizacion por arco. Por lo que gran cantidad de material expulsado corresponde a
los atomos evaporados, sin dejar de mencionar que algunos también son expulsados en forma de
gotas fundidas o particulas sélidas. [46]

A través de la vaporizacion de una parte del material del electrodo o bien entre electrodos dentro
de un entorno gaseoso de baja o alta presidn conocido como arco gaseoso se puede establecer el
arco entre electrodos estrechamente espaciados en un buen vacio (arco de vacio).

Los arcos gaseosos se utilizan en procesos como la pulverizacion por plasma y la soldadura por
arco. En el procesamiento de PVD, la vaporizacién por arco es considerada una fuente de
vaporizacién Unica junto con la vaporizacién térmica y la pulverizacion. El carbono depositado en
arco se ha utilizado durante mucho tiempo como una pelicula de replicaciébn en microscopia
electrénica.
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Figura 14 Deposicion por arco.
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2.9.4 Deposicién por pulverizacion.

Esta técnica consta de la deposicién de particulas arrojadas desde un objetivo, por el proceso de
pulverizacion fisica de vapor. Este proceso no es térmico, ya que los atomos de la superficie son
ionizados desde una fuente de energia por medio de un ion de gas que es acelerado a través de
un plasma. Este proceso de PVD a veces se denomina simplemente pulverizaciéon catodica, es
decir, "peliculas pulverizadas de -" que es un término inadecuado en el sentido de que la pelicula
no se pulveriza. Generalmente, la distancia de la fuente al sustrato es corta en comparacién con la
deposicion al vacio.

La deposicion de sputter puede ser realizada por bombardeo de iones enérgico de una superficie
sélida (blanco de pulverizacion catédica) en el vacio usando una fuente de iones o plasma de baja
presion donde las particulas pulverizadas sufren pocas o ninguna colisién de fase gaseosa en el
espacio entre el objetivo y el sustrato.[47]

La pulverizacion también se puede realizar a una presion de plasma mas alta (5-3°m Torr) donde
las particulas energéticas pulverizadas o reflejadas desde el objetivo de pulverizacién catédica se
“termalizan” por colisiones en fase gaseosa antes de que alcancen la superficie del sustrato. El
plasma utilizado en la pulverizacidon catddica se puede confinar cerca de la superficie o puede
llenar la region entre la fuente y el sustrato. La fuente puede ser un elemento, una aleacion, una
mezcla o un compuesto y el material se vaporiza con la composicion a granel del objetivo. El
objetivo sputter proporciona una fuente de vaporizacion de larga duracién que se puede montar
para vaporizar en cualquier direccion.

Los materiales compuestos como el TiN y el nitruro de circonio (ZrN) se “depositan por
pulverizacidn catédica reactiva” mediante el uso de un gas reactivo en el plasma. La presencia del
plasma "activa" y el gas reactivo ("activacion del plasma"), haciéndolo mas reactivo
quimicamente.[48]

En la figura 15 observamos la deposicién por pulverizacién, la cual se usa ampliamente para
depositar metalizacion de pelicula delgada en material semiconductor, recubrimientos en vidrio
arquitectonico y recubrimientos reflectantes en discos compactos (CD) y para peliculas
magnéticas, lubricantes de pelicula seca, recubrimientos duros (herramientas, piezas de motor) y
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recubrimientos decorativos. [49]

2.9.5 Elementos del reactor Sputtering

Los magnetrones se pueden definir como dispositivos de diodo los cuales utilizan campos
magnéticos conectados de manera organizada con la superficie del catodo para formar trayectos
de electrones que estan configurados de tal manera para las corrientes de estos se cierren sobre si
mismos. Existe una variedad de configuraciones de magnetrones (ver figura 16) y su desarrollo
proporciona tasas de deposicion altas, en grandes areas de deposicion y manteniendo un bajo
calentamiento de la muestra sometida al proceso. Esto revolucion6 el proceso de pulverizacion
catodica permitiendo ampliar la gama de aplicaciones. [49]
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Figura 16. Configuracion de magnetrones planos. [45]

La pureza del material colocado en el objetivo debe ser esencialmente alta para evitar la formacion
de impurezas y que la mezcla depositada tenga inciertos en su composicion quimica y por ende
altere las propiedades de la pelicula depositada, sin embargo, no debe serlo de manera exagerada
ya que el costo del material aumenta fuertemente gracias al grado de pureza en este.

Comunmente en el proceso de deposicidn se utiliza mas de un objetivo de pulverizacién catddica.
Estos pueden configurarse en secuencia o de forma aleatoria para que se pueda depositar una
pelicula multicapa. El objetivo plano, cilindrico, cénico, cilindrico giratorio y el cadtodo de poste son
las organizaciones mas comunes de objetivos de pulverizacién catodica. [46] Cada material
instalado en los diferentes objetivos tiene diferentes caracteristicas aun teniendo la misma
configuracién catddica esto es debido a las emisiones secundarias de electrones dentro de los
objetivos. En la figura 17 podemos ver que, dentro del proceso de pulverizacion, justo en el
momento en el que el sustrato es expuesto delante del objetivo se puede observar cambios en la
colorimetria del plasma, esto puede cambiar dependiendo de la posicién del magnetrén, asi como
su potencial magnético. EI Comité F-1 de ASTM provee de estandares para algunos objetivos de
pulverizacion catédica.
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Figura 17 Algunas configuraciones de pulverizacion catddica. [45]

Vacio. De acuerdo con la American Vacuum Society el término vacio se define como un espacio
lleno de un gas a una presién inferior a la atmosférica, es decir, cuando existe un vacio, la
densidad de las moléculas de gas dentro de la camara es inferior que la densidad de estas fuera
de la cAmara. Denotando que un vacio perfecto u absoluto no existe ya que un espacio sin materia
es practicamente irrealizable. [50] Cabe mencionar que este elemento es esencial, pues es
necesario tener las superficies limpias, especialmente en el sustrato para asi evitar la
contaminacion por moléculas de grado residual. Ver figura 18.

Este término es usado para delimitar un volumen o region en que la presién es significativamente
inferior a 760 torr. Dentro del sistema de medicién tradicional expresamos la presién normal en
milimetros de columna de mercurio y 760 milimetros de columna de mercurio es igual a 1
atmosfera estandar. Por ello la unidad tradicional de presién es el torr, que equivale
aproximadamente a 1 milimetro de mercurio. [51]
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Plasma. Aunque el plasma es considerado como un estado de la materia, es decir, hallado de
manera natural, es importante mencionar que sus propiedades Unicas lo convierten en una
poderosa herramienta usada en la modificacién de materiales, que van desde su eliminacién hasta
la deposicion de peliculas delgadas o revestimientos. [32]

Existe una gran diferencia entre los plasmas y los gases no ionizados; debido a la diferencia de
masa entre los iones cargados positivamente y electrones cargados negativamente, asi como su
energia. De esta manera definimos a los plasmas como los gases parcialmente ionizados
negativamente de manera similar. [52] Es importante mencionar que las propiedades del plasma,
como es la temperatura, la densidad, los iones y electrones no se controlan. El tipo de plasma de
uso comun es de descarga, los cuales se generan al aplicar un campo eléctrico a un volumen de
gas, un plasma reproducible se establece teniendo una geometria, presién y composicion de gas
constante, asi como un voltaje y corriente objetivo (potencia).

2.9.6 Paradmetros del proceso de PVD

Presion y energia. La presion y la energia son dos parametros de gran importancia al momento
de realizar una deposicion, (ver figura 19) ya que de ambas depende las propiedades de las
peliculas depositadas. Mientras que la energia transferida se mide a través de la temperatura y en
funcion de esta, la tensidn de la pelicula varia drasticamente con la presion. Pues si esta es baja, la
tension en el revestimiento es alta, contrario a si se presenta un aumento en la presion, porque la
tension cambia de compresion a traccion. Dentro de un sistema de deposicién catddica, pueden
existir modificaciones muy visibles de presion dentro de la cAmara de deposicién. Esto es debido al
proceso de inyeccion del gas, a la acumulacion de este en la camara o a la posicién y direccién del
bombeo. [32]

Nucleacién y crecimiento. [53] Como podemos ver en la figura 19 durante la deposicion el
bombardeo de iones genera la formacion de sitios activos debido al choque de los iones con el
sustrato, a medida que pasa el tiempo estos sitios van siendo ocupados por los &tomos
energizados provocando asi el crecimiento de la densidad entre cada nucleacion,[54] dando como
resultado la generacion de una capa sobre otra dando lugar al revestimiento que se busca lograr.
[55]
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Interdifusion
Figura 19 Proceso de deposicion. [54]
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Durante el proceso de nucleacidon el mecanismo de crecimiento de las peliculas delgadas por
deposicion, que se puede observar en la figura 20, ocurre de 3 formas, las cuales son:

a) Crecimiento de islas (Volmer-Webwer)
b) Crecimiento en 2D, capa por capa o caso intermedio (Frank Van de Merwe)
c) Crecimiento Stranski-Krastanov

La primera resulta del proceso de atraccion de los atomos incidentes entre si, es decir, los atomos
que se absorben se esparcen de alguna forma sobre el sustrato interactuando con otros,
provocando un fendmeno de re-evaporacion o la formacion de islas, estas crecen en anchura y
espesor y son adyacentes entre ellas. Se crean nuevos puntos de nucleacién para atomos
secundarios en los huecos que se forman en las peliculas depositadas. Este mecanismo de
crecimiento suele darse en un sistema de metal sobre aislante. [53]

Mientras que en la forma capa por capa los atomos son fuertemente atraidos hacia el sustrato en
lugar de hacerlo entre ellos, debido a la baja densidad de los defectos interfaciales y al buen
acoplamiento atémico en la interfase entre el sustrato y la pelicula, dando como resultado un
enlace fuerte entre los 4tomos. Este tipo de crecimiento se da preferentemente entre un metal
sobre metal o cuando el metal crece sobre si mismo en estado puro.

En comparacién con el mecanismo Stranski-Krastanov el cual consta de la combinacion de los dos
anteriores, con la diferencia de la formaciéon de la monocapa de manera continua mediante un
crecimiento epitaxial seguido por islas. Este mecanismo es dado de manera accidental gracias al
aumento de esfuerzos que a su vez origina defectos en la formacién de la pelicula provocando
sitios de nucleacion heterogéneos en la formacién de dichas islas. Normalmente se observa este
crecimiento en sistemas de un metal sobre metal, asi como un metal sobre un semiconductor. Por
lo tanto, en esta investigacion el tipo de crecimiento que se da es de caso intermedio. [55]

Para las etapas de nucleacién y formaciéon de interfaces del crecimiento de la pelicula es
importante la composicion quimica, tanto del sustrato como de la pelicula delgada que lo recubre,
ya que influye directamente en la resistencia de la interfaz y por tanto en la adhesion del

Isla Capas de pelicula uniforme ~ Capas de pélicula uniforme ~ |g|a
Sustrato Sustrato Sustrato
Tipo Volmer-Weber Tipo Frank-Van Der Merwe  Tipo Stranski-Krastanov

Figura 20 Tipos de crecimiento de peliculas delgadas. [55]
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revestimiento con el sustrato.

2.10 Modelo Thornton

Debido a que Thorton considero la dependencia estructural y las propiedades de la pelicula en
base a la presion de descarga y a la temperatura establecida en el sustrato debido al modelo de
estructura para evaporacion al vacio. Este modelo de zona estructural fue propuesto estableciendo
la textura de la pelicula sobre la estructura interna del revestimiento, donde la textura representaba
las estructuras de la pelicula formadas como resultado de la agregacion de atomos o grupos en la
superficie del sustrato, principalmente en el rango de unas pocas decenas a cientos de
nandmetros. La estructura interna en el modelo es la estructura cristalografica formada dentro de la
textura de pelicula agregada. [56]

PRESSURE
(mTorr)

Figura 21 Modelo Thornton, zonas estructurales.

2.11 Caracterizacion

Para determinar las propiedades o caracteristicas de un material de manera definida y exponente
se acude a la caracterizacion a través de una serie de preguntas que nos ayuden a definir una
estrategia para su desarrollo, esta es utilizada como un medio comparativo, es decir depende de
una medicién anterior o lo que se conoce como pardmetros. Aungue no necesariamente se busque
la exactitud, es cierto que se pretende alcanzar la precision.[57]
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2.11.1 Microscopia Optica
La microscopia Optica es parte de las técnicas de caracterizacion microestructural en donde como
podemos ver en la figura 22 a través de la imagen vista bajo un lente por medio de un haz luminico
y objetivos se observa la topografia, superficie y resultados sobre algin proceso sobre la
superficie, asi como la estructura del sustrato bajo experimentacion permitiendo su analisis y por
ende el desarrollo cientifico.
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Figura 22 Esquema Microscopia Optica.

2.11.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB o SEM)

Para obtener un examen de la morfologia del recubrimiento de TiN se utiliza la microscopia de
barrido electrénico (SEM) que es parte de las técnicas utilizadas para la caracterizacion
microestructural de materiales debido a su alta resolucién y capacidades de analizar caracteristicas
morfolégicas, estructurales y quimicas del sustrato bajo estudio. A través de este instrumento
podemos observar la topografia de una muestra utilizando electrones secundarios activados por la
interacciéon de un haz de electrones de alta energia, en donde el angulo de emision e intensidad de
los electrones dependen de la topografia de la superficie y de la muestra.[28] Existen diferentes
técnicas de andlisis de superficie, parte de ellas son las que involucran el sondeo de especies de
electrones Auger-IES. Aunque de manera general sélo las primeras capas atémicas son
importantes para la nucleacién del material del revestimiento, aunque la region cercana a la
superficie del sustrato es importante para la formacién de la interfaz. DES es utilizada para
observar la reproductibilidad de la quimica de la superficie del sustrato, asi como el efecto de la
preparacion de la muestra y la composicion de la pelicula delgada dentro del proceso de PVD.

Asi como los contaminantes que en la superficie pueden tener interacciones no deseables para
obtener una alta densidad de nucleaciéon durante la deposicion de la pelicula e interferir en la
adhesién de esta. Una caracteristica peculiar de esta técnica es que solo se puede muestrear una
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pequefa area del sustrato, lo que da pie a que inclusiones superficiales pasen por alto facilmente,
generando agujeros en las peliculas depositadas. [21]
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Figura 23 Microscopio Electrénico de Barrido.

2.11.3 Propiedades Mecanicas. Norma VDI 3198

Las propiedades mecénicas de la pelicula delgada en el sustrato influyen notoriamente en la
funcionalidad de la estructura tanto del sustrato como del mismo revestimiento, por ejemplo, para la
resistencia al desgaste en las peliculas, la deformacion del sustrato bajo carga es motivo de falla o
bien si la pelicula se fractura es una clara muestra del fallo en la adhesion entre el sustrato y el
revestimiento.

41



la resistencia a la deformacién plastica permanente de una superficie es la definicion de dureza, la
cual es medida a través de la prueba Rockwell C (especificamente para este caso) en un
durémetro presionando un penetrador de diamante, en una superficie con una fuerza conocida.
Para ser valido, la profundidad de penetracion debe ser inferior a 1/10 del espesor del material que
se esta midiendo y dentro de las observaciones se determina la tenacidad a la fractura a través de
la norma VDI 3198, la cual menciona:[58]

Acceptable failure Unacceptable failure VDI 3198 test

indenta%'on load

delamination
~ghpm,

-

Figura 24. Norma VDI 3198. [58]

La combinacién entre la fuerza del proceso de indentacion y la geometria del contacto, produce
tensiones de cizallamiento en la interfaz. Los revestimientos con una buena adherencia logran
soportar tensiones de cizallamiento evitando asi la delaminacién extendida circunferencialmente a
la huella. Las 4 texturas diferentes ilustradas en la fig. 24 ilustran las formas de impresion que
garantizan fuertes enlaces interfaciales entre la pelicula delgada y el sustrato.

2.11.4 Caracterizaciéon Triboldgica

La relacién entre un entorno biolégico y equipos o herramientas médicas que involucren protesis y
equipo quirdrgico traen consigo efectos como el desgaste y la friccién, los cuales deben ser
observados, estudiados y analizados con el objetivo de mejorar para tener una 6ptima relacion en
el medio que sean solicitados.

Al fendbmeno producido por un mecanismo que se mueve tangencialmente sobre otro con el que
tiene un contacto directo y a su vez provocan una resistencia al movimiento, es conocido como
friccion, la cual no es una propiedad material, si no, una respuesta a la forma de reaccion de una
fuerza. Para medir el coeficiente de friccion, asi como el mecanismos de desgaste se recurre a una
prueba triboldgico pin-on-disk el cual consta de un periodo de rodaje, seguido de un periodo de
estado estacionario para concluir con un periodo de ruptura. Esta prueba estd formada por un pin
plano o esfera que esta unida a un brazo elastico el cual carga un peso establecido, (ver figura 25)
posteriormente es colocado sobre la muestra revestida en un periodo de tiempo y carrera
determinado girando a una velocidad especifica, dando como resultado el coeficiente de friccion
para después ser calculada la tasa de desgaste tanto del balin como de la muestra. [59]
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El periodo de rodaje se debe mantener controlado con el proposito de obtener resultados 6ptimos
en un periodo de estado estacionario, ya que este representa la mayor parte de vida util de la
muestra que esta siendo analizada. [20, 60]

Figura 25. Dispositivo de prueba pin-on-disk.

El contacto de deslizamiento pasa por etapas de friccion antes del periodo estacionario en contacto
del acero, las cuales son observadas a través de graficos en el software del tribdmetro que se esté
utilizando. En la figura 26 podemos observar las etapas cronoldgicas desarrolladas en el proceso
de rodaje de un contacto enlistadas también a continuacién:

e Etapa 1. En esta etapa la adhesién no juega un papel importante pues en gran parte es el
resultado del labrado en la superficie por las asperezas presentes. El coeficiente de friccién
presente en esta etapa es resultado principalmente de las condiciones de la superficie y no
del contacto o combinacion de materiales.

e FEtapa 2. En la etapa anterior las asperezas fueron eliminadas dando pie a una superficie
desnuda, es en este momento donde el COF tiene un aumento debido a la resistencia que
muestra la adherencia de la pelicula.

o Etapa 3. En esta etapa el coeficiente de friccion aumenta considerablemente ya que las
particulas atrapadas en la huella tribolégica estan dando como resultado el aumento en la
tasa de desgaste. La resistencia adherente es vista notoriamente gracias a las areas
interfaciales limpias en la muestra.

e Etapa 4. En esta etapa el nUmero de particulas atrapadas equivale al nimero que esta
siendo expulsado por ende hay una constancia en el desgaste del sustrato y a su vez en la
adherencia del revestimiento. Esta etapa representa el periodo de estado estacionario en
la friccion, que es cuando los materiales idénticos se deslizan uno contra otro.

e Etapa 5. La fuerza de friccion disminuye, gracias a la degradacion de la deformacion de la
aspereza en el arado, debido a que para las particulas no es facil anclarse a una superficie
pulida.

e Etapa 6. Finalmente, el COF se mantiene estable y nivelado durante el periodo de estado
estacionario.
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Figura 26. Etapas Cronoldgicas de un contacto.

2.11.5 Lubricacioén

La accion de mantener a dos superficies parcialmente separadas entre si a través de una pelicula
protectora generada por un lubricante unida a las superficies se le conoce como lubricacién, y esta
pelicula puede estar formada quimica o fisicamente adhiriéndose a las superficies mediante
enlaces.

De esta manera es posible reducir las tasas de desgaste y friccién, mientras el lubricante logre
evitar el contacto entre los materiales, y asi crear resistencia al movimiento y tensiones en el
material. [61]
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3. Estado del Arte

R. C. Vega Mor6n et al. Menciona que se depositaron recubrimientos de Nitruro de Titanio, con una
capa intermedia metélica de Cr, sobre sustratos de acero inoxidable AISI 316L de 1.5 mm de
espesor cortados de una barra circular de 25.4 mm de diametro. Estas muestras se trituraron con
SiC papel de lija de hasta 2000 granos y luego se puli6 con aliimina de 0.05 pm solucién.
Posteriormente, con etanol se llevé a cabo una limpieza ultrasénica durante 15 min antes de ser
depositadas. La cadmara se evacud primero a una presién de alrededor de 1x1073Pa, luego se
introdujo Ar (99,997% puro) a un caudal de 20 sccm, provocando un aumento de la presion de
alrededor de 4.4 Pa. Bajo estas condiciones, con el sustrato precalentado, se aplicé una potencia
de 50 W al magnetrén con Cr diana para iniciar el plasma. [62]

El objetivo se limpié durante 5 min, y luego la presion y la potencia se redujeron a 2 Pay 20 W,
respectivamente. La disposicion para la deposicion fue vertical con una distancia entre el objetivo y
el sustrato de 30 mm. Con base en los resultados de alguna prueba preliminar, se preparé 1
minuto de deposicién de Cr para depositar la capa intermedia. En otros estudios se consideré que
el uso de una capa intermedia metalica de Cr puede proporcionar resultados similares a una capa
intermedia de Ti mas convencional. Posteriormente, se encendid el plasma de Ti con una potencia
de 150 W, después se limpid el objetivo durante 5 min. A continuacién, se ajusté el flujo de Ary se
introdujo N2 (99,997% puro) en la camara con diferentes relaciones Ar / N2. La deposicion de TiN
se llevé a cabo a 2 Pa durante 30 min. Una vez finalizado el tiempo de deposicion, las muestras se
dejan dentro de la camara para que se enfrien antes de ser retiradas. Produciéndose cinco
peliculas, con nomenclatura especificada.

En otro estudio de R. Vega et al. Menciona que las peliculas de titanio que se depositaron sobre
sustratos de acero inoxidable AISI 316L mediante pulverizacion catédica con magnetrén
desequilibrado, se modificé el tiempo de deposicidon y la temperatura del sustrato, realizando la
caracterizacion estructural con microscopia electronica de barrido (SEM), elipsometria
espectroscopica (SE), difracciébn de rayos X (XRD) y microscopia de fuerza atémica (AFM).
Ademas, las propiedades mecanicas se obtuvieron por nanoindentacién, a través de la prueba de
rayado de carga progresiva (PLST) se evalu6 el comportamiento de la adherencia y el desgaste,
por medio de la prueba de pin-on-disk, respectivamente. Con las pruebas de rayado fueron
encontrados mecanismos de rotura por tracciéon, compresion y rotura de espalacion gruesa. La
muestra orientada preferida solo mostré grietas, y exhibié una mejor relacién de desgaste, que es
aproximadamente dos veces mejor que el sustrato de acero. Este estudio proporcioné evidencia de
como una pelicula de Ti orientada preferida exhibe mejor dureza, adhesiéon y desgaste de
propiedades. [63]

R.C. Vega et al. Realiz6 otra aplicacion de nitruro de titanio (TiN) sobre sustratos de acero
inoxidable AISI 316L con una capa intermedia metalica de Cr usando pulverizacion catédica con
magnetron desequilibrado de C. C., cambio la mezcla de gases y la temperatura del sustrato, para
que de esta manera se estudiara el movimiento de deslizamiento en pruebas de desgaste,
comparando modos de deslizamiento uni y bidireccional. Ademas, se analizaron la microestructura,
las propiedades mecéanicas y la adherencia.

La caracterizacion estructural se realiz6 mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) y rayos
X de incidencia rasante, difraccién (GIXRD). Ademas, la dureza del recubrimiento se midio por
nanoindentacion esférica y térmica. En ambos modos de deslizamiento se utilizé la misma
geometria de prueba lineal. Los espesores de los recubrimientos de TiN variaron, creciendo en
orientaciones preferidas. Hallaron que el aumento del contenido de Nitrégeno durante la deposicion
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provoca una disminucién en la adherencia del revestimiento. Para todas las pruebas, el valor mas
alto se obtuvo en una prueba reciproca.

T.H. Zhang et al. Elaboro en diferentes sustratos de acero, pruebas de nanoindentacién y nano-
rayado para recubrimientos de carbono tipo diamante (DLC) con el propésito de investigar los
comportamientos de deformacion y falla de los sistemas de recubrimiento/sustrato y sus
propiedades triboldgicas. Los resultados de la nanoindentacion mostraron que la respuesta a la
identacion fue dominada por la plastica y que la profundidad de la hendidura residual, la dureza, el
modulo y la carga maxima en la muestra, pueden proporcionar informacién importante de la
resistencia mecanica de los materiales ensayados.

Basandose en el proceso de Scratch con la carga normal en rampa se analiz6 en los tres
regimenes, que son recuperacion totalmente elastica, deformacion plastica y delaminacién de
revestimientos. La respuesta al rayado fue controlada por la deformacion plastica en el sustrato,
este jugo un papel importante en la determinacién de las propiedades mecanicas y resistencia al
desgaste de tales revestimientos. [64]

P.k. Chu et al. Escribié que la ventaja es que las propiedades de la superficie y la biocompatibilidad
se pueden mejorar selectivamente mientras que los atributos de volumen de los materiales
permanecen sin cambios. Asi los materiales existentes se pueden utilizar y las necesidades de
desarrollar nuevos materiales pueden acortarse mejorando el tiempo de desarrollo, asi como la
calidad de estos. [65]
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4. Desarrollo Experimental

4.1 Metodologia

A continuacidn, se muestra la metodologia experimental utilizada en el desarrollo de las pruebas.

ACERO 316L

RECUBRIMIENTO PVD Ti/TiN

CARACTERIZACION CARACTERIZACION CARACTERIZACION
MICROESTRUCTURAL MECANICA TRIBOLOGICA

MICROSCOPIA w VDI 3198 | mEs I PIN-ON-DISK

OPTICA

Diagrama 1 Metodologia Experimental

4.2 Recubrimiento

Para fines de esta investigacion, se utilizé acero inoxidable 316L como sustrato recubierto por
titanio como primera capa y nitruro de titanio en una segunda etapa a través del método de
deposicion fisica de vapor en la técnica de pulverizacion catédica de magnetrén reactivo. Ver figura
27.

2da Etapa ) NITURO DE TITANIO
TITANIO — Primera Etapa

SUSTRATO ACERO 316L

Figura 27. Arquitectura de los recubrimientos por pelicula delgada

En base a estudios se realiz6 el deposito de dos capas ya que tiene una aportacion importante en
la topografia de la superficie, asi como en las propiedades mecanicas y tribolégicas pues mejora
notoriamente caracteristicas como la rugosidad y por ende la resistencia a la friccién para los fines
utilizados. De acuerdo con la literatura la composicion quimica del acero inoxidable 316L consta de
un 18.5% de Cromo, Ni (14%) y un 2% de Mo en la aleacion. Y un médulo de Young de 175GPa.
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4.3 Preparacion de Muestras

Se eligi6é acero inoxidable 316L. Previamente las muestras pasaron por un proceso de mecanizado
para obtener las dimensiones propias del porta muestras tanto del reactor PVD como de los
diferentes instrumentos de caracterizacion, seguido fueron desbastadas con papel abrasivo de
carburo de silicio de diferentes granulometrias, posteriormente fueron pulidas con pasta de
diamante de 6 micras y 1 micra para terminar en un acabado tipo espejo, como podemos ver en la
figura 28.

Figura 28 Preparacion de las muestras. De lado superior derecho muestras en desbaste y del
lado inferior derecho después de ser pulidas.

4.4 Reactor PVD

La deposicion de las peliculas delgadas se llevé a cabo en el reactor PVD que se encuentra en el
laboratorio de Ingenieria de Superficies del Instituto Tecnolégico y de Estudios Superiores de
Monterrey, Campus Estado de México. En la figura 29 podemos observar un esquema con los
componentes que incluyen: Magnetrones, bombas de vacio, fuente de energia, valvula de
presurizado, indicadores de flujo y baratrén.

|‘12 "'*ﬂm
J:au '

1-3 Magnetrons

4D. C. power supply

5 Mechanical pump

6 pump
7 Pneumatic valve

8 Sample holder

9 Substrate

10 Flow indicator

11 Flow controller

12 Valve

13 Baratron and vacum meter

Figura 29 Componentes del reactor PVD.
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Para la fabricacién de revestimientos duros, el manejo de las variables es brusco modificando
notoriamente las propiedades del recubrimiento, en cambio con la revision de la literatura en el
estado del arte observamos que a través de la técnica de Sputtering deposition se pueden
manipular y controlar el flujo de las variables de mayor influencia como los son la temperatura y la
presién de trabajo, por medio de los equipos que integran el reactor. En la figura 30 podemos
observar los componentes cuyo sistema de funcionamiento radica en que a través de un termopar
colocado en el reactor y la manipulacién del control de temperatura logramos mantener una
temperatura constante de 200°C misma que debe ser apagada antes de que inicie el proceso de
depdsito, y a 9000 rpm encendimos el control de flujo de gas para verificar el caudal de nuestro
gas de trabajo, posteriormente se encendid la fuente de poder para crear el plasma deseado. De
acuerdo con el proceso el baratron nos ayuda a sostener una presién de trabajo constante o bien
manipular su estado de acuerdo con lo que busquemos. Se apagan todas la fuentes y se cierra los
flujos de gas, posteriormente se desconecta el baratron y hasta que el vacio se pierda y lleguemos
a la presion atmosférica normal a la par de que la muestra alcanza su temperatura ambiente es
como lograremos retirar las muestras sometidas a proceso.

Céatodo frio

Baratron

Figura 30 Componentes del reactor PVD. Controles

4.5 Deposito de la pelicula delgada

A fin de obtener la arquitectura del recubrimiento deseado se realiza el siguiente proceso: la
muestra es colocada justo arriba del magnetrén cuyo objetivo es titanio alrededor de 5 min,
mientras la segunda capa de nitruro de titanio fue depositada a los 5 min con un caudal de 5sccm
por 25 min. restantes, ambas capas fueron depositadas sobre un sustrato de acero inoxidable
316L. En la tabla 3 se describe cada paso que se siguié para obtener dichas peliculas.
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Tabla 3 Etapas del proceso de deposicion.

ETAPA DESCRIPCION
1. Preparacioén de los Es la colocacion del objetivo de titanio sobre el magnetron, asi
elementos como sujetar el sustrato sobre el porta muestras, verificando la

conductividad entre el magnetrén y el reactor con un multimetro
para después sellar la compuerta

2. Acondicionamiento del
reactor Verificar que la valvula negra de presurizado, asi como la
naranja estén cerradas, luego de encender la bomba mecéanica
abrir la valvula naranja, esperar y observar las revoluciones
alcanzadas, posteriormente encender la resistencia para
calentar la muestra a 200° C.

3. Configuracion de los
parametros Abrir el flujo de gas Argén y encender el baratrén para
supervisar la presién de deposicion, manteniendo 9000 rpm,
para conservar el gas reactivo y mantener el plasma durante el
proceso

4. Limpieza del objetivo
La fuente de alimentacién es encendida alrededor de 3 min,
manteniendo el sustrato lejos del magnetron con el propésito de
limpiar las impurezas que puedan perjudicar el acabado
superficial de la pelicula depositada.

5. Proceso de deposicion
La muestra es colocada sobre el magnetrén para depositar la
primer capa de titanio. Posteriormente se abre el flujo del gas

reactivo en este caso nitrégeno, y de esta manera es depositada

la segunda capa de nitruro de titanio (ver figura 28), se
manipulan las rpm para mantener una presion constante de 2
Pa. Cabe mencionar que el tiempo total de deposicion es de 30
min.

6. Después del proceso
de deposicion Finalmente, cuando termina el proceso de deposicion se toman
las variables finales para luego apagar la alimentacion de
corriente, el controlador de flujo y el baratrén, se modifican las
rpm para llevar al reactor a un medio vacio y provocar que la
muestra se enfrie y llegue asi a temperatura ambiente, se
apagan las bombas y se retira la muestra. Ver figura 29
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En la figura 31 podemos observar el plasma cuando el flujo del gas reactivo fue abierto durante la
deposicion y la muestra colocada sobre el magnetron. Recordemos que, de acuerdo a la literatura,
las variables que generan el plasma no son controlables, por lo tanto, la colorimetria se basa en la
atmosfera que es dada.

Figura 31 Muestra sobre magnetron.

Finalizando el proceso de depdsito se observa en la figura 32 la muestra recubierta con una
tonalidad dorada, misma por la cual esta técnica de deposicién también es usada para aplicaciones
ornamentales.

Figura 32 Muestra recubierta

En la figura 33 se observan los sustratos recubiertos de acuerdo con las variaciones de proceso
enlistadas en la tabla 4. Se produjeron recubrimientos de nitruro de titanio (TiN), con un blanco de
Ti, con la muestra 1 a una presién inicial de 2 Pa., potencia de deposicién de 110 W durante 5 min
con Ar y posteriormente se aument6é a 150W, con un flujo de gas de N a 5 sccm y Ar a 20 sccm,
este dltimo por un tiempo de 25 min. La muestra 2 con una presion inicial de 2 Pa, potencia de 110
W durante los primero 5 min para ser aumentada a 150 W con un flujo de gas de N a5 sccmy Ar a
20 sccm durante los mismos 25 min. Y finalmente la muestra 3 con una presién inicial de 1.8 Pa,
110 W de potencia aumentando a los 5 min a 150 W con un flujo de gas de N a 5 sccm y Ar a 20
sccm por 25 min. Todas con un tiempo de limpieza de 3 min con Ar. Las peliculas fueron
depositadas con las mismas condiciones, con el objetivo de obtener resultados comparables.
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Figura 33 Sustratos de acero inoxidable 316L después de ser depositados con Ti/TiN por PVD.

En la tabla 4 se presentan las variables de proceso.

Tabla 4 Parametros de deposicion.

Parametros

Sustrato 316L
Temperatura de Sustrato 200°

Presion Inicial 8.7 x10*torr
Presion de trabajo 2 Pa

Ar 20 sccm

N 5 sccm
Fuente de Poder 150 w
Objetivo TiN

Tiempo de deposicion 30 min

4.6 Caracterizacion Estructural

Se analizé el acabado superficial de las muestras utilizando un microscopio éptico modelo Olympus
PMG 3 (ver figura 34) localizado en Instituto Tecnoldgico y de Estudios Superiores de Monterrey,
Campus Estado de México, con el objetivo de observar y localizar asperezas y topografia de las
peliculas delgadas obtenidas. También fue utilizado después de la prueba de indentacion para
verificar la norma VDI 3198 y determinar la resistencia de adherencia entre el recubrimiento y el
sustrato. Asi como las huellas de desgaste posterior a las pruebas tribolégicas, tanto en el balin de
acero cromado como en las muestras analizadas.
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Figura 34 Microscopio Optico

Las peliculas de TiN se analizaron posteriormente mediante microscopio electrénico de barrido
utilizando un equipo JEOL JSM-6360LV (ver figura 35) para obtener la morfologia, la composicion
elemental de la superficie mediante espectroscopia de energia dispersiva (EDS) en via himeda y
via seca, en el sustrato pulido y recubierto.

Figura 35 Microscopio Electrdnico de Barrido (SEM)

4.7 Caracterizacion Mecanica

Se realizaron pruebas de adherencia utilizando un durémetro para ensayos tipo Rockwell marca
Louis Small (ver Figura 37) con una punta de diamante y una carga de 150 kg sobre las muestras
recubiertas bajo la norma VDI 3198 para determinar la capacidad de adherencia de las peliculas
delgadas hacia el sustrato, como se observa en la figura 36.
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Figura 36 Norma VDI 3198

Dentro de los ensayos destructivos este es usado para materiales compuestos revestidos cuyo
recubrimiento puede tener una ruptura debido a la deformacion en el sustrato. En el microscopio
optico se puede observar la huella de indentacion, asi como su periferia para analizar las
propiedades de la pelicula delgada en base a los parametros de deposicion establecidos.

Figura 37 Durémetro para ensayos tipo Rockwell marca Louis Small.
De lado izquierdo se observa la carga aplicada a una de las muestras.

4.8 Caracterizacion Triboldgica

El comportamiento tribolégico de las muestras se analizé a través del ensayo tribolégico de “pin-on-
disk” con un pin de acero cromado de 6 mm (AISI 52100). (Ver figura 38). Todas las pruebas se
realizaron bajo el método de prueba estandar ASTM G99 [66] que es un método de prueba para
ensayos de desgaste con una magquina pin-on-disk. Estas se realizaron sobre sustratos de acero
inoxidable 316L recubiertos y sin recubrir para estudiar y comparar el efecto de deslizamiento en la
misma geometria circunferencial, con una longitud de carrera de 200 m y una carga de 5N en via
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hameda y en via seca utilizando agua miliq para simular los fluidos biolégicos con el fin de probar
el desempefio y durabilidad del implante.

Mediante la prueba de desgaste pin-on-disk se recopilo informacién sobre el coeficiente de friccion
(COF) de cada una de las peliculas de Ti/TiN y se grafico contra la distancia carrera de cada una
de las muestras analizadas en la prueba tribolégica de desgaste permitiéndonos apreciar el
comportamiento y la comparacion entre las huellas tribologicas tanto de las muestras como del pin
bajo las condiciones dadas, ya sea en via seca o en via himeda. [67]

Figura 38 Tribémetro. Prueba pin-on-disk

5. Andlisis de resultados

En este apartado se presenta el andlisis de los resultados obtenidos después de someter las
muestras a caracterizacion microestructural, por medio del microscopio electrénico de barrido
(SEM) en la técnica de andlisis de dispersion de energia (EDS) y el mapeo por elementos, asi
como caracterizaciébn mecéanica a través de la prueba de adhesién sustentada en la norma VDI
3198 y con iméagenes a través del microscopio 6ptico (MO) y microscopio electrénico de barrido
(SEM), para finalizar con una caracterizacion tribolégica en la técnica pin-on-disk para determinar
las propiedades de las peliculas en friccion y desgaste. Con el objetivo de comparar las
propiedades estructurales, mecanicas y triboldgicas bajo condiciones dadas.

5.1 Morfologia y Composicion quimica.

La muestra 4 de acero inoxidable 316L sin recubrir, fue observada a través del microscopio
electronico de barrido (SEM) para analizar su topografia, composicion quimica y mapeo de
elementos presentes en el sustrato. Como podemos ver en la figura 39 a) Presenta una imagen a
1000x aumentos observando un rayado propio de la preparacion de la muestra. b) Gréafico que
muestra el analisis de dispersion de energia de los elementos en el sustrato de acero inoxidable,
confirmando la presencia de Cromo, Hierro, Niquel, Molibdeno y Manganeso.
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Figura 39 a) Morfologia de la superficie del sustrato. b) Andlisis de dispersion de energia de los elementos
en el sustrato de acero inoxidable 316L.

Como parte del analisis de la superficie, a través de la técnica de mapeo elemental se determiné la
composicién en peso de los elementos presentes en la muestra de acero inoxidable 316L. En la
figura 40 se observa el mapeo elemental de la muestra 4, presentando un alto porcentaje de
Hierro, Cromo y Niquel confirmando la composicién quimica mencionada en la literatura.

NiKat Mo Lat

Cr 18.98% Fe 67.98% Ni 10% Mn 1.65% Mo 1.39%

CrKat

Figura 40 Mapeo Elemental de la superficie del acero inoxidable 316L.

Las imagenes obtenidas con MEB en donde se puede observar la muestra después del proceso de
deposicion a través de la técnica de Reactive Magnetron Sputtering con una pelicula delgada de
nitruro de titanio se muestra en la figura 41.

En la figura 41 a) Se observa una imagen de la morfologia de la superficie recubierta a 1000x
aumentos con escasas asperezas y puntos de delaminacién. b) Grafico obtenido por el andlisis de
composicién quimica del recubrimiento a través de la técnica de dispersion de energia mostrando
el Ny Ti como los elementos que componen el recubrimiento de nitruro de titanio. De esta manera
se puede generar una comparacion entre el sustrato antes y después de ser depositada tanto en
su composicién quimica, como en el acabado superficial presente.
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Figura 41 a) Morfologia de la superficie de la muestra recubierta con Ti/TiN. b) Andlisis de
dispersion de energia

Mediante la técnica de mapeo elemental se comprobé la presencia de Nitrdgeno y Titanio como
principales elementos dentro de la composicion del recubrimiento de Nitruro de Titanio depositado
sobre acero inoxidable, destacando que la sefial de Ni y Fe se ve disminuida debido a la existencia
del recubrimiento de TiN, ya que este impide que llegue la sefal completa, es decir, la composicion
quimica del sustrato estd intacta, recordando que una de las caracteristicas de las modificaciones
superficiales es mejorar las propiedades mecénicas del material sin modificar su composicién. En
la figura 42 observamos los elementos presentes en el sustrato recubierto.

Cr 2.86% Fe 9.11% Ni 1.24% Ti 34.02% N 32.81% 011.42%

Figura 42 Mapeo elemental del sustrato recubierto con Ti/TiN.

En la figura 43 se muestran las imdgenes MEB del espesor obtenido en la pelicula de Ti/TiN
depositada en el sustrato de acero inoxidable tomada a 15000x y 20000x aumentos. Fue
encontrado un espesor de entre 932 nanometros y 1.02 um. Coincidiendo con la literatura que
sefiala que el espesor de una pelicula delgada es inferior a 1 uym.
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Figura 43 Espesor del recubrimiento de Nitruro de Titanio.

5.2 Prueba de adhesioén

Basandonos en la prueba de adhesion, la cual consta de una indentacion realizada por un
durémetro con cierta carga establecida, se genera una huella en cuya periferia se puede observar
y analizar el comportamiento de la pelicula en cuanto a su resistencia a la adhesién. De acuerdo
con la norma VDI 3198 se habla de una pelicula con buena adherencia cuando sélo existe un
cizallamiento en el contorno de la huella, a diferencia de la delaminacién la cual es la fractura y el
desprendimiento de la pelicula en una periferia mayor de lo aceptable

La figura 44 muestra la huella de indentacion en la muestra 1, obtenida a partir de aplicar la norma
VDI 3198 vista en microscopio 6ptico (MO). a) Podemos observar de acuerdo con la geometria de
contacto aunado al cizallamiento causado por la intensa transferencia de carga, la pelicula soporto
las tensiones y evito la delaminacién en la circunferencia de la huella. Mientras que las grietas
radiales nos indican una adherencia fuerte, es cierto que su fragilidad es existente. b) Observamos
que la muestra tomada a 100x aumentos que fue analizada en el microscopio electrénico de
barrido (SEM), siendo mas notorio los escasos puntos de delaminacion, sin embargo, hay una
buena resistencia en el contorno de la huella, lo cual nos permite asegurar la buena capacidad de
adherencia de la pelicula de nitruro de titanio bajo estos parametros de deposicién, ¢) Se observa
el espesor obtenido en dicha muestra.

a) b) c)

Figura 44 Huella de indentacion sobre recubrimiento de TiN en muestra 1. a) En Optico, b) en MEB, c) Espesor
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A diferencia de la muestra 3, la cual después de ser sometida a la prueba de adhesion podemos
observar en la figura 45 a) La imagen tomada en microscopio 6ptico (MO) presenta un notorio
cizallamiento en el contorno de la huella aunado a una delaminacién visible. b) Se puede observar
en la imagen tomada a 85x aumentos, en la parte superior derecha una notoria delaminacion e
incluso una minima parte de la superficie del sustrato de acero inoxidable 316L. c) Se observa un
espesor sutilmente superior a una micra en la pelicula delgada, mostrando que para la aplicacién
deseada, la magnitud del espesor tiene injerencia en las propiedades mecanicas.

a) b) c)

Figura 45 Huella de indentacion en muestra 3. a) en Microscopio Optico, b) MEB, c) Espesor

5.3 Pruebas Tribologicas

5.3.1 Prueba Triboldgica en via seca

Se sometid la muestra 5 de acero inoxidable 316L a una prueba de desgaste en el tribbmetro bajo
la técnica pin-on-disk en via seca con el objetivo de generar un comparativo entre las propiedades
tribolégicas bajo condiciones en seco y humedo. Con los parametros establecidos en la tabla 5.

Tabla 5 Parametros de prueba de desgaste para acero 316L en via seca.

ADQUISICION '~ MUESTRA PAR TRIBOLOGICO AMBIENTE |
Radio: 6.02 (mm) Sustrato: 316L Capa: 316L Temperatura: 19°C
Velocidad lineal: 0.08 (m/s) Sustrato: acero Humedad: 64%
Carga normal: 2 N Diametro: 6.00 (mm)
Carrera: 200 (m) Geometria: bola
Tasa de frecuencia: 4.0 (Hz)
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De acuerdo con el comportamiento del material en contacto con el par tribologico, bajo las
condiciones dadas es visible en el grafico 1 de la curva de contacto durante el rodaje un
incremento 2 a 1 entre la fuerza de friccién y el coeficiente de friccién, sin dejar a un lado la
profundidad de penetracion considerable en el sustrato; la muestra entré6 a un estado estacionario
después de los 170 m demostrando su minima resistencia al desgaste y deduciendo en la
importancia del conjunto entre un recubrimiento y un ldbricamente para facilitar el deslizamiento de
las superficies en contacto.
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Grdfico 1 Curva de contacto de rodaje de acero 316L en via seca.

Los resultados obtenidos en el grafico anterior son notorios en la figura 46 donde se muestra la
imagen obtenida por microscopio electronico de barrido (SEM) a 110x aumentos se observa una
pista triboldgica con visible profundidad debido a la ausencia de un recubrimiento y un lubricante
que brinde un mejor deslizamiento en el contacto de rodaje. De igual manera podemos comprobar
la fuerza y el coeficiente de friccion que deja en el surco durante el rodaje.
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Se observa que en las imagenes dentro de la figura 47, arrojadas por el MO que los resultados en
la prueba en via seca con el sustrato sin recubrir mostrando un balin con rayas definidas sin
embargo poco uniformes, en comparacion con la muestra con la pelicula, donde a pesar de no
tener un lubricante se observan rayas definidas y uniformes debido al desgaste uniforme dado por
el mismo recubrimiento.

Figura 47 Balin de acero cromado sobre acero 316L en via seca.

En comparacién con el sustrato 316L depositado con nitruro de titanio, en la prueba pin-on-disk
cuyos parametros observamos en la tabla 6.

Tabla 6 Parédmetros de la prueba de desgaste en acero 316L con Ti/TiN en via seca

ADQUISICION MUESTRA PAR TRIBOLOGICO AMBIENTE

Radio: 6.02 (mm) Capa: Ti TiN Capa: Ti TiN Temperatura: 19°C
Velocidad lineal: 0.08 (m/s) Sustrato: 316L Sustrato: acero Humedad: 64%
Carrera: 200 (m) Diametro: 6.00 (mm)

Carga Normal: 2 N Geometria: bola

Tasa de frecuencia: 4.0 (Hz)

Como se observa en el gréfico 2, la curva de contacto de rodaje se mantiene pronunciada debido a
la incidencia de las fuerzas de friccion, para finalmente alcanzar un estado estacionario a partir de
los 160 m de carrera. Destacando que el comportamiento del coeficiente de friccion permanece por
encima de 0.7 los primeros 160 m de rodaje.
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Grdfico 2 Curva de comportamiento del COF sobre Ti/TiN en via seca.
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Lo anterior se ve presente en la figura 48 donde se muestra la huella tribologica obtenida por
microscopio electrénico de barrido (SEM) a 120x y 500x aumentos respectivamente. Observando
una pista con surcos provocados por la delaminacién del recubrimiento, al no existir un lubricante
que interfiera en el contacto entre el balin y el sustrato y por lo tanto el deslizamiento es
complicado, dando lugar a un mayor coeficiente de friccion debido a la fuerza empleada.

Figura 48 Huella triboldgica de acero con Ti/TiN en via seca.

Analizando al par triboldgico que fue sometido en esta prueba podemos observar en la figura 49
que después de la prueba son visibles las lineas uniformes semejantes a surcos causadas por la
fuerza de friccion entre ambos metales. Esta muestra presenta un coeficiente de friccién inferior a
la prueba anterior debido a que la pelicula delgada mejoro la rugosidad en el acabado superficial
de la muestra y por lo tanto el deslizamiento entre ambos metales fue mejor.

Figura 49 Balin de acero cromado sobre acero 316L con Ti/TiN en via seca

5.3.2 Pruebatribolégica en condiciones de humedad

Mediante la prueba de desgaste pin-on-disk se recopilo informacién sobre el coeficiente de friccion
(COF) de cada una de las peliculas de Ti/TiN, asi como de dos sustratos, y se grafico contra la
distancia carrera de cada una de las muestras analizadas en la prueba tribolégica de desgaste
permitiéndonos apreciar el comportamiento y la comparacion entre las huellas tribolégicas tanto de
las muestras como del pin de acero cromado de 6 mm (AISI 52100) bajo las condiciones dadas, en
este apartado, en condiciones de humedad.
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En la tabla 7 podemos observar los parametros empleados en la muestra 4 para realizar la prueba
en el sustrato de acero inoxidable 316L en via himeda. Cabe mencionar que el uso de agua MilliQ
es con el objetivo se asemejar los fluidos bioldgicos y en contacto con la pelicula delgada bajo un
proceso de friccion.

Tabla 7 Parametros de prueba triboldgica en acero 316L en via humeda

ADQUISICION MUESTRA PAR TRIBOLOGICO AMBIENTE
Radio: 6.02 (mm) Sustrato: 316L Capa: 316L Temperatura: 19°C
Velocidad lineal: 0.08 (m/s) Sustrato: acero Humedad: 100%
Carga normal: 2 N Diametro: 6.00 (mm) Lubricante: Agua MilliQ
Carrera: 200 (m) Geometria: bola Volumen: 25 ml
Tasa de frecuencia: 4.0 (Hz) Aplicacién: capa

Manifestado en el gréfico 3 arrojado por el software del tribémetro, podemos ver la fuerza de
friccién, el coeficiente de friccion y la profundidad de penetracion durante la carrera de 200 m. y en
base a la grafica de contacto durante el rodaje podemos notar la curva por la que pasa, de un
estado donde asume su méximo coeficiente de friccion hasta alcanzar el estado estacionario a
partir de los 150 m., los picos presentes en la curva se deben a las asperezas que en el paso del
rodaje va arrastrando hasta ser expulsadas de la circunferencia de prueba.
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Grdfico 3 Curva de contacto de rodaje acero 316L en via humeda.
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Después de que la muestra fue sometida a la prueba de desgaste se analiz6 en el microscopio
electrénico de barrido (SEM) para obtener imagenes del comportamiento del sustrato y del balin
mientras estuvieron en contacto. Como podemos observar en la figura 50, hay un desgaste notorio
en el acabado superficial de la muestra, entendiendo la influencia de la fuerza de friccidn entre el
sustrato y el pin debido a la rugosidad de la muestra, la ausencia de un recubrimiento y la
presencia de un lubricante.

[ -

X198 18Bmm © | 14 57 SEI

Figura 50 Huella triboldgica en acero inoxidable 316L en via humeda.

En contra parte, también se analizé el pin de acero cromado, ya que en este se ve reflejado el
comportamiento del sustrato con soélo la interferencia de un lubricante. Observando un desgaste
notorio aunado a una penetracion profunda, después del rodaje. Ver figura 51.

Figura 51 Balin de acero cromado sometido a pin-on-disk en via humeda sin recubrir.

En comparacién con la prueba realizada sobre el sustrato recubierto con una pelicula delgada de
nitruro de titanio, en las mismas condiciones de himedad, cuyos parametro podemos observar en
la tabla 8, asi como el grafico 4 que muestra la curva de contacto de rodaje entre el sustrato
recubierto y el pin de acero cromado.

64



Tabla 8 Parémetros de prueba de desgaste para acero 316L con Ti/TiN.

ADQUISICION MUESTRA PAR TRIBOLOGICO AMBIENTE
Radio: 6.02 (mm) Capa: Ti TiN Capa: Ti TiN Temperatura: 19°C
Velocidad lineal: 0.08 (m/s) Sustrato: 316L Sustrato: acero Hamedad: 100%
Carrera: 200 (m) Diametro: 6.00 (mm) Lubricante: Agua MilliQ
Carga Normal: 2 N Geometria: bola Volumen: 25 ml
Tasa de frecuencia: 4.0 (Hz) Aplicacioén: capa

De acuerdo con la imagen del gréafico 4 obtenido, podemos notar una mejor uniformidad, gracias a
la interferencia de la pelicula delgada y la intervencién del lubricante entre la muestra y el balin, por
ende, los picos de la fuerza de penetracion tienen menos despuntes y el estado estacionario se
puede observar desde los 25 m de manera constante hasta terminar la carrera, dando lugar al
probable aumento en la resistencia al desgaste y con ello mayor vida util para la aplicacion
deseada.
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Grdfico 4 Curva de contacto de rodaje acero 316L con TiN en via humeda.

Se analiz6 la muestra 1 en microscopio electrénico de barrido (SEM) obteniendo las imagenes que
se presentan en la figura 52, en las cuales observamos una huella tribolégica con menor
profundidad, minima delaminacion y un rayado uniforme, esto debido a la rugosidad en el acabado
superficial, que permite un mayor deslizamiento entre el par triboldgico.
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Figura 52 Huella tribolégica en acero 316L con TiN.

Desde luego se analiz6 el par tribolégico, en donde a diferencia de la prueba anterior la fuerza de
friccidn no causo mayor marca que unas rayas uniformes, sin golpes o penetracion por el contacto
durante el rodaje. En la figura 53 se observa a) el balin previo a la prueba, y b) el mismo después
del rodaje.

a) b)

Figura 53 Par triboldgico sobre acero 316L con TiN en via humeda.

Concluyendo asi, que las mejores condiciones en via humeda se dieron bajo la deposicion de la
pelicula delgada de nitruro de titanio, pues en su contraparte las marcas fueron visiblemente
inferiores, sin dejar de mencionar su comportamiento durante el rodaje, pues el coeficiente de
fricciobn a parte que fue inferior con la muestra recubierta tuvo un estado estacionario mas
controlado. A diferencia del sustrato sometido a la prueba el cual nos hizo ver que el uso exclusivo
de un lubricante no es la mejor opcién para conseguir una vida Util prolongada. Ver figura 54.

Figura 54 Comparacion del par triboldgico en via himeda después del rodaje.
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5.4 Coeficiente de fricciéon

Este comportamiento es explicado debido a que durante el rodaje, a medida que se aplican fuerzas
de friccion existe un desprendimiento de particulas en la superficie del sustrato, en donde cada vez
que el proceso se repite hay una aglomeracion de particulas, las cuales son arrastradas
consumiendo parte de la carga e inhibiendo el contacto directo entre el sustrato y el balin,
reduciendo tanto el desgaste como la friccion, hasta que estas son expulsadas de la pista de
rodaje, inicia un nuevo ciclo. Por lo tanto, podemos observar en la gréfica 5, que hay un mayor
COF en el acero 316L en via seca a diferencia del acero 316L en via himeda debido a la magnitud
de rugosidad presente en la superficie y a la falta de un recubrimiento, asi como la diferencia en el
uso de un lubricante, en este caso de agua milig, por lo tanto, el sustrato termina por sufrir una
severa deformaciéon plastica de manera prolongada superior en via seca que en condiciones
hamedas.
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Grdfico 5 Curva comparativa de 316L y 316L con TiN en via seca.

En el gréafico 6 el sustrato sin recubrir en via hUmeda muestra un comportamiento regular con picos
de friccion debido a la falta de un recubrimiento, pues la rugosidad en la superficie brinda una
mayor cantidad de veces en contacto con el balin, repitiendo constantemente un desprendimiento
del acabado superficial. y desde luego poque mantiene un coeficiente de friccion menor a 0.6. A
diferencia del sustrato recubierto con nitruro de titanio (Ti/TiN) en via himeda, ya que este posee
una superficie con menor rugosidad superficial y a su vez cede al deslizamiento con apoyo del
lubricante. Siendo este Gltimo el m&s apto para la aplicacién propuesta.
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Grdfico 6 Curva comparativa de 316L y 316L con TiN en via humeda.

6. Conclusiones

De acuerdo con el proceso de depésito concluimos que las variables de presién, temperatura,
potencia y tiempo son las de mayor influencia en el acabado superficial del sustrato ya depositado,
brindando una pelicula delgada homogénea, aceptable cuyas propiedades mecénicas y
tribolégicas fueron las deseadas y que a continuacién se desglosan.

A través del microscopio electrénico de barrido se realiz6 la caracterizacion estructural, asi como la
composicién quimica a través de la técnica EDS, observando las impurezas y topografia del
acabado superficial del sustrato recubierto y no. Mientras la técnica EDS arrojo la composicion
quimica del sustrato evidenciando un alto porcentaje de Fe y Ni, comprobando que el alto
porcentaje de Ni proporciona desventajas en cuanto a la biocompatibilidad del material para
aplicacion médica, sin embargo en el analisis de dispersion de energia sobre la muestra
depositada, hallamos la disminucién en la sefial de Ni y Fe gracias a la interferencia del
recubrimiento de nitruro de titanio, pues este impide que la sefial de dichos materiales llegue
completa. De esta manera las propiedades de la superficie son modificadas sin alterar la
composicién y propiedades del sustrato de acero inoxidable 316L.

Dentro de la caracterizacibn mecanica, se observé a través del microscopio 6ptico la huella de
indentacion la cual arrojé un recubrimiento con aceptable falla, escasa delaminacion sobre los
bordes de la identacidn al ser sometida a carga basados en la norma VDI 3198, teniendo una
aceptable adherencia. Considerando que dicha muestra fue sometida también a una prueba en via
hameda utilizando agua milig como fluido semejante al fluido biolégico. En comparacion con la
misma prueba en una muestra recubierta y en via seca, la cual presenté una delaminacion en la
periferia de la huella, particularmente en el borde superior derecho donde incluso se percibe parte
del sustrato.

Finalmente, dentro de las pruebas de desgaste, se observd un comportamiento tribolégico
esperado, al tener un menor COF (coeficiente de friccion) en via himeda y en una carrera de 200
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m a diferencia del sustrato sin recubrir y en via seca. Gracias a la rugosidad en el acabado
superficial de la muestra con pelicula de nitruro de titanio pues este brinda un mejor deslizamiento
entre la friccién del par tribolégico.

7. Trabajo Futuro

El trabajo a futuro para este proyecto seria:

e Larealizacion de pruebas antibacterianas para generar argumentos ante la proliferacion de
bacterias que den como consecuencia a un rechazo del implante o bien una infeccion dificil
de controlar, de esta manera podemos dejar Unicamente a razones bioldgicas el motivo por
el cual no se pueda utilizar un implante con este tipo de recubrimiento.

e Realizar otras técnicas de caracterizacion para tener datos especificos sobre propiedades
como dureza y rugosidad.

e Someter muestras de Ti6AI4V con los mismos parametros a pruebas tribolégicas, y
analizar si existe un cambio visible en cuanto a sus propiedades tribolégicas, asi como
mecanicas.

e Probar otro fluido como saliva, para estudiar si influye en pruebas triboldgicas pin-on-disk.
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Abstract

The present work aime 1o sisdy TiN flms deposited on
AlSI 3161 stanless steel swbstrates by physwcal vapar
dieposation through the Magnetron Sputtering techmigus
with CO, heating i at a temperature of 200° and a constant
tirme of 30 min. hlmﬁfying the mechanscal prnpel‘tin 25}
b used i bomedical applications. the microstruetaral
charsctenzation was performed by Opocal Mieroscopy
(OM) and Scanning Electron  Microscopy  (SEM)L
Adhesion tests were performed under the VDI 3198
standard. Tribological wear tests were performed using a
6 mm chromium plaved steel pan (ALSL 321007 on coated
and uneoated subsirates o 5[‘|.I.|:|5' and compsare the :|i|]i|1|5
effect continuing the same cireumfenstial geometry, with
a stroke l-erlg;l]'l of 2 m and a load of 3N in wet and |:|.r}'
way using milli-0) water 10 simulate biolocal flusds in
order i test the performanee and durability of the mplant.
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Hesumen

En el presente trabajo se busea estodiar peliculas TiN
dipositadas sobre susiratos de acero inoxidable ATSI 3161
mediante la deposicin fisica de vapor a ravés de la
téemca Magnetron Sputternng con CD, calentindolo a una
lemperaliira & 2o ¥ um ﬁrmpu constante de 30 min
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Introduction

Surface engincering has allowed over the years
of its research, study and analysis to create
processes through different techniques, which
provide the alloy of matenals with better
properties for different applications in human
life, as part of these processes is the manufacture
of coatings, capable of maintaining the
mechanical properties of the materials in contact
with another surface. that is, to maintain the
volume of the coated material without losing its
qualities, what we know as wear resistance.
From mailway tracks to medical implants,
different variants have been generated in thin
film components, being titanium, chromium and
steel the protagonists as biocompatible
substrates. [1] In this way, disciplines such as
traumatology and orthopedics have benefited
from this advance by giving a second chance of
a full and independent life to those who have
been affected by a congenital problem or an
accidental injury in shoulder, clbow, wrist, hip
or knee joints.

Within the upper trunk, the clbow is a
fundamental joint for the functioning of the
upper extremitics. since movements such as
flexion-extension and rotation manage to bring
the hand to the head. back and the rest of the
body, at the same time it is defined as the load
transmission joint. [2] Circumstances such as a
distal humerus fracture, where they alter the
architecture. increase stiffness or instability and
allow pain, only result in limitations for daily
activities.

By studying and understanding the
biomechanics of the clbow has allowed
researchers to develop joint replacements. and
surface engineering through physical vapor
deposition (PVD) by means of the Magnetron
Sputtering technique [3], gencrate thin films
capable of coating such prostheses and improve
their performance and service life; this technique
consists of transporting ionized clectrons to the
substrate to coat it and thus generate the thin film
with the best variables [4] to maintain optimal
mechanical properties, which are studied and
analyzed by means of microstructural,
mechanical and tribological characterization to
ensure that the patient avoids readmission to the
hospital. [5]
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1. Experimental Development

Deposition Process. Titanium nitride films were
deposited on AISI 316L stainless steel substrates
previously prepared through coarse polishing,
obtaining a mirror-like finish through fine
polishing with diamond paste. Sce figure I.

Figure 1 Samples with murror finish

Subsequently, the samples were placed in
the reactor (see figure 2) individually
approximately 3 cm apart, it is worth mentioning
that before starting the deposition time, the
chamber was evacuated and then Ar (99. 997%
purce) was introduced at a flow rate of 20 sccm.
997% pure) at a flow rate of 20 sccm and it was
until the pressure stabilized that a power of 110
W was applied to the magnetron to start the
plasma, the cleaning of the target was performed
for 5 min, then the pressure was reduced to 2 Pa
and the sample was placed above the target,
increasing the pressure 150 W and integrating N
at a flow rate of § sccm and so for 25 min. for a
total time of 30 min. Sec Table I. After
deposition, the samples were left inside the
reactor to cool before extraction. Four similar
films were produced in terms of temperature and
time parameters, the latter with the exception of
sample 3 whose time was 35 min.

S lrate 6
Substrate Temperature | 200"

Initial Pressure 8.7 x10% 10rr
Workmg pressure 2P

Ar 20 scem

N S scem
Power Supply 150 w
Objective TiN
Deposition ime 30 mun

Table 1 Deposition parameters. [6]
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Figure 2 Diagram of deposition process and s
components. [7]

Figure 3 316L stainless steel substrates after TiUTiN
deposition by PVD

2. Structural Characterization.

The TiN films were first analyzed by scanning
clectron microscopy using a Jeol JSM-6360LV
cquipment to obtain the morphology. the
elemental composition of the surface by energy
dispersive spectroscopy (EDS) in wet and dry
way, also the wear traces on the steel pins were
analyzed by optical microscopy in order to
observe the wear caused by the cffect of the
tribological test.

3. Mechanical and tribological
characterization in wet and dry way

Figure 4 shows the indentation obtained using a
diamond tip and a load of 150 kg on the coated
substrate, under the VDI 3198 standard to
determine the degree of detachment of the film.
Among the destructive tests this 1s used for
coated composite materials whose coating may
have a rupture duc to deformation on the
substrate. In the optical microscope we can see
that, according to the contact geometry coupled
with the shear caused by the intense load
transfer, the film withstood the stresses and
avoided delamination at the circumference of the
print. While the radial cracks indicate strong
adhesion, it is certain that brittleness is present.
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It is worth mentioning that this sample
was subjected to a wet wear test.

Figure 4 Footprint left on substrate and film by adbesion
test under VDI 3198, on the left image taken with optical
microscope. on the right mage taken with scanning
electron microscope

In Figure 5 we observe that in one of the
samples that was studied dry and subjected to
wear test, the delamination is notorious and even
on the upper right side the film is visibly
detached, exposing the substrate.

Figure 5 Test Standard VDI 3198, on the left image taken
with optical microscope, on the right with scanming
electron microscope

The tnbological behavior of the samples
was analyzed through the tribological pin-on-
disk test with a 6 mm chromium-plated steel pin
(AISI 52100) (sec Figure 6). All tests werce
performed under the ASTM G99 standard test
method which s a standard test method for wear
tests with a pin-on-disk machine. These were
performed on coated and uncoated 316L
stainless steel substrates to study and compare
the effect of sliding in the same circumferential
geometry, with a stroke length of 200 m and a
load of 5N in wet and dry path using milli-Q
water to simulate biological fluids in order to test
the performance and durability of the implant.
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Figure 6 CSEM Tribometer, model 18-259 with whach the
tnbological test was performed

By means of the pin-on-disk wear test,
information on the coefficient of friction (COF)
of cach of the TUTiN films was collected and
plotted against the stroke distance of cach of the
samples analyzed in the tribological wear test,
allowing us to appreciate the bchavior and
comparison between the tnbological fingerprints
of both the samples and the pin under the given
conditions, either in dry or wet conditions. As
shown in Figures 7 and 8.

Figure 7 Trnbological footprint m 316L/Ti TiN in dry

process
:
l
‘.
o

Figure 8 Tnbological footpnnt m 316L/T: TIN mn wet

process

A corrclation was observed between the
wear of the samples and the pin in terms of the
fricion coefficient. Figure 9 shows the
acceptable wear pattern duc to the thin film and
the humid environment in which the test was
carried oul.
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Figure 9 Chrome-plated steel pellet used m the wet wear
test on ToTiN coated 316L substrate, on the left before the
test and on the nght side after the test

In comparison with the wear track on the
pellet exposed to the same conditions with the
difference that the substrate was not coated, the
track shows a more pronounced depth thanks to
the contact it had with the substrate as can be
seen in Figure 10.

K

Figure 10 Chromium-plated steel ball vsed on the
uncoated 3161 steel substrate m the wet wear test, left side
before the test and right side after the test

While the results in the dry test with the
uncoated substrate show a ball with defined but
not very uniform scratches, in comparison with
the sample with the film, where in spite of not
having a lubricant, dcfined and uniform
scratches are observed duc to the uniform wear
given by the same coating. Figures 11 and 12.

Figure 11 Chrome-plated steel ball used on uncoated
316L steel substrate m the dry wear test, left side before
the test and right side after the test

Figure 12 Chrome-plated steel ball used m the dry wear
test on TiN-coated 3161 substrate. on the left sxde before
the test and on the nght side after the test
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In graph 1, there is a higher COF in steel 3161 in
dry way duc to the magnitude of roughness
present on the surface and the lack of a coating
and lubricant, the substrate ends up suffering a
severe  plastic deformation in a  prolonged
manner. Compared to the substrate coated with
TyTiN under the same conditions, it tends to
show a regular behavior thanks to the coating
whose surface is less rough, however, due to the
absence of the lubricant we can observe a higher
COF, thanks to the fact that the wear is made n
the coating. Unlike the substrate coated with
TyTiM in wet way since this has a surface with
less surface roughness and in tum yields o
sliding with lubricant support. Finally, the 316L
steel In wet way has a regular behavior with
friction peaks due to the lack of a coating since
the roughness on the surface provides greater
contact with the ball.
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Graph 1 Tribological behavior (OOF)
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5. Conclusions

The deposition process was successfully carmed
out in each of the samples, oblaining a
homogeneous titanium nitride film.

The structural, mechanical and tnbological
characterization showed a coating  with
acceptable failure, low delamination on theedges
of the identation when subjected to load based on
the VDI 3198 standard, having an acceptable
adhesion, while its tribological behavior was as
expected, having a lower COF (coefficient of
friction) in a wet way and i a 200 m stroke,
unlike the uncoated substrate and in a dry way.
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1. Identificacién del Proyecto

m' m‘ -
| Instituto Tecnoldgico de Tlalwepantls |

Responsable Técmico del Proyecto:
| MELO-MAXIMO, LIZBETH |

Gl et gt 1077727 |

Produccién de peliculas delgadas nanoestructuradas con actividad antibscteriana para
Tido del proyecto: | oo ciones biomédicas

Tipo de tavestigacién: Basica
Dhacife def proyeceso: 12 meses

Fecha de inicio del proyecto: 01 de enero del 2022
Fecha de término del proyecto: 31 de diciembre del 2022

TL. Resultados
1. Resumen del proyecto

Introduccion
Contiens wm desceripeidn pensval de b problensitecs gpse abunda of pryecmo de trsestgacian

A través del iempo los médicos e ingenieros han intentado resolver el problema ante la pérdida de un micmbro corporal,
de esta manera, millones de personas han utilizado algtn tipo de implante para sustimirlo, entre los mas utilizados se
encuentran los implantes ortopédicos, Jos implantes dentales, implantes cardiovasculares, entre otros. De 12l maners gue
s¢ ha cncontrndo que la infeccidn de prétesis ¢s una de las principales fallas postoperatoria y que represents la
complicacion mis grave que afects a un porcentaje importante de pacientes, gencrando inmovilidad y dolor cronico. En
el preseate proyecio de imvestigacibn s¢ presenta of estudio de  algunos materiales que han demostrado scr candidatos
pars contrarrestar este problema esto son ¢l Nitnwro de Titanio (TiN) y Oxido de Zinc (ZnO), por o que sc ham
desarrollado y caracterizado nancestructuras y peliculas delgadas tipo multicapa utilizando técnicas como ¢l depbsito
fisico en fase vapor (TiIN) y método hidrotenual, Deep coating y spin coating (Zn0) etc., sobre diferentes sustratos, que
pemmitan encontrar los mejores resultados y que sean promisorios para ser propuestos como alfternativa il en la
modificacion superficinl cn implantes biomédicos, buscando que se mejoren sus propicdades mecanicas y morfolégicas
pam dismineir la actividad antibacterial. Una vez obtenidas as pelicalas delgadas nanoestracturadas por los procesos de
digpisine @i ww fese vapor por Ja téepica de pulverizacion catddica reactive y por método hidrotermal
resgectiamusane, se vealizh la caracterizacidn microestructurl y mecdnica mediante las técnicas de Microscopia Optica,

Ellcsdonca de burrido + andlisis por dispersidn de energla, Microscopla de fuerza atdmica, prueba de
MWleemxbhnom VDI 3198, estudiar ¢l dngulo de contacto y tribologia. Una vez analizados los
mesinitadion: ¥ dindus kus conclusiones pertinentes se sustentaron dos tesis en desarrollo de maestria y se generd la escritura
itz divs anoficoniles puiiilicados en revistas arbitradas de alto impacto.

Objetivos
Coaticowe el exclarecamicnto de bas obje qgoe ex cumplienon oo ¢ desarmallo del prayecao de forma casbitativa
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~Prepecer sustratos com acabado tipo espejo.
m bmm“pﬁb&dﬂmm
‘mectnicamente mediante diferentes técnicas los recubrimientos obtenidos.
Mctas
Contiene los resultados concreens obtenidas ea famme cusatitativa respecns o sy desserolindas, pabl najos de residencin prod J

paleics cm rinsilc, pertiapacKin e evenlos, etc.

Desivado de este proyecto se Alcanzaron las siguientes metas:
Se logsaron 2 tesis en desarrollo de muestria, la publicacion de dos witiculos en revistas arbitradas, superando asi las
mctas propucstas en un principio parts el proyecto.

Desarvolio y resultados del proyecto
Contiene una explicaciin de los procedimi ke puen el campls 10 de los oB)etivos ¥ inctes que conforman o proyecin.

Purn alcanzar ¢l objetivo general y los objetivos especificos del provecto sc procedid o realizar la revision bibliografica
que fue la base y ef sustento pars el disefio de Jos experimentos y que o su vez se utilizé para redactar ¢l marco teérico y
el estado del arte de las tesis en desarrollo de 2 alumnas de maestria, dichas revisiones fueron dirigidas por la Dra. Nelva
Nely Almanza Ortega, ¢l Dr. Ivan Enrique Martinez Merlin y la Dra, Dulce Viridiana Melo Maximo,

Ve vez que ¢ eligieron los parimetros de proceso se procedié & cortar y desbastar Jos sustratos de acero 3161, Para
esie procedimicndo fac necesario seccionar los sustratos, desbastarlos con lijas de papel abrasivo de carburo de silicio de
dafrsentes granglometrias, posteriormente se pulieron con pasta de diamante de diversas granulometrias utilizando pafios
especiales. Este procedimiento se llevd a cabo en el lsboratorio de la Division de Estudios de Posgrado ¢ Investigacién
diel gue k2 doctora Lizbeth Melo Miximo es Responsable quien guid, capacitt y supervisé a las alumnas involucradas en
s obtencion de diches mucstras.

Los sustratos preparados fucron llevades al laboratorio de ingenicria de superficies del Instituto Tecnologico y de
Estudios Superiores de Monterrey Campus estado de México y con ayuda de la Dra. Esmeralda Uribe Lam y la Dra.
Lizbeth Melo Miximo se recubrieron por el méodo de depdsito catddico reactivo por magnetrén ¥ por métodos
quimicos como lo es ¢ método hidrotermal utilizando proceses quimicos como ¢l deep coating y ¢l spin conting
obtenicndo  peliculas delgadas manocstructuradaes de Nitruro de Titanio y Oxido de Zine, La caracterizacion
microestructural y mecdmca de los recubrimientos estuvo a cargo de la Dra, Dulee Viridiana Mele Maximo del
Tecnolégico de Monterrey campus estado de México y del Dy, Roberto Carlos Vegn Morén (Cittedra COMECYT-
ITTLA) y del Dr. Noé Liopez Perrusquia de la Universidad Politéenica del Valle de México, quienes utilizaron técnicas
como Microscopia electrénica de Barrido, Microscopia de fucrza atdmica y medicién de angulo de contacto y de
adhesion, entre otras, para elegir con todos estos resultados las mejores peliculas para que en trabajos futuros sean
enviados a procesos de cultivos de células y desarrollo de bacterias.

Conclusiones/Observacioncs
Comticne comentarios A rexpacto def proyeco desarrollado.

Por las limitantes en cl desarrollo del proyecto aun queda pendicnte la aplicacion de las pruebas de crecimiento de
bacterias, sin embargo, del andlisis realizado a dichas nanoestructuras v peliculns delgades, se observaron buenos
resultados para proponerios como propuesta visble para disminuir Jas fallas en componentes de protesis por formacion
de bactenias ¢ infeceiones, disminuyendo de esta forma las infecciones y las fallas por recmplazo de protesis.

Debido a la relevancia de lo obtenido se  presentaron los avances de dos tesis de macstria y ¢ envio de dos articulo en
revista de alto impacto pam su publicacidn.

2. Objetive del provecto

Grado de cumplimiento del objetivo propuesto: 100% Completamente
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Producir y caracterizar peliculus delgadas nanoestructuradas para deteccion de sctividad antibactenians.)/ Se Jogrd la
produccidn y ka caracterizacion de recubrimientos de TiN y ZnO que de acuerde con la literatura han demostrado tener

H»,mo; !N:u‘.g ( “ ! 27

-Preparar sustratos con acabado tipo espejo./ Se logrd 1z obtencién de euetratos de acero 316L adicionalmento se
chigicron sustratos de vidno para producir nanoestructaras de oxido de Zn,

~Modificar Ins varisbles de los procesos para oblener peliculas de diferentes camacteristicas./ Sc realizd el discilo de
experimentos que fimeioné como base para obtener los mejores resultados.

-Camcicrizar superficial y mecinicamente medionte diferentes técnicas los recubrimientos obtenidos./ Se logro
caracterizar micreestructural y mecénicamente los recubrimientos nanoestructurados obtenidos.

~Selccciomsr los mgjoses recubrimientos y realizar conteo de unidades fonnadoras de colonias detectando actividad
aathateriana’ Afm s¢ osth en ¢l proceso de realizar el cultivo bacteriano.

Analists de resultados Se realizo un adecuado analisis de Reseltados,

3. Metas

Grado de cumplimiento de las metas propuestas: 100% Completamente

Complimicnto de metas
Moctas Cantidad Cantidad
cuantificaiie progrumada | lograda Observacioncs
Tesas en desarrollo 2 2 Ambos trabajos se incluyen como productos obtenidos del proyecto debido
de Maesma & ey relacsin con el tema de estudio.
El tmabaco presenta el estudio de peliculas delgadas de Nitnaro de Titanio
sobre sustralos de acero moxadabis AISI 3161 mednnie pulvenzackim
catddica con magnetrin desbalaccado de cormente directa (CD), con
Asticol caTacteristicas promisorias como resistencia al desgaste y a la corrossdn para
Cicntifi ser utilizadas en aplicaciones biomddscas.
% | 2 El segundo trabajo se basa en s produccion quimica de nmoestructuras de
m] 3 pitrad dxido de zine (Zn)) que se depositaron sobre sustratos de vidno por dos
métodos diferentes: spin-couling y dip-coating, Los sustratos dopados
fueron modificados mediante temperatura y exposicion & luz altra violeta.
Se camacteri2d midiendo el dngulo de contacto de ka superficic despads de
realizarle alguna modificacitn.
Memorias en
congresos de 0 |
prestigio nacsonal
e ol drea
Metas cumplidas
Tosis en desarrollo de Macstria
202301-19 | sintesis y carscterizacidn de recubrimbentos nanocstructurados hidroftbicos™
2023-01-19 | Camaclerizacion mecdnica de recubrimientos TiN con plicacion biomédica par protesis de codo
Articulos Cientificos publicados en Revistus Arbitradas
2022-12.01 Revisw: Journal of Scientific and Thin films of Taoiom Nitride deposite on substrates used for
Techmical Applications momedical applications Hopes
Revisty. Journal of Engineering Effect of modification of zine oxide nanostructores on conesct g
2022-12-30 Applications g México
Memorias ¢n congresos de prestigio nacional en of drea
i de naroestructuras de xido de zine sobre dngulo de contocto.




4. Metodologia
Desaripeion de 1s wetodologia empicadn pan o sicanes éc los objetivos

Pl uei $130) como sustrato para fabricar recubrimientos de Titanio, nitruro de titanio, debido a que han
demostmdo ser candidatos para evitar el crecimicnto de bacterias. Para lograr un resultado favorables es necesurio
elaborar peliculas delgadas con propicdades mecdnicas moadbuibnyminencinaldcsgnste.pmcﬂosemﬁzécl
enudiouibolégioonswoycnhumcdoasindeemomrhsmcjomsndnbm&pmcwyhsmejmmm
miecinicas.

Se sintetizaron nanoestructuras de oxido de zinc por métodos quimicos, el proceso de fabricacion llevo a la eviluacion
las mismas por angulo de contacto a fin de evaluar la hidrofobicidad. La estructura hexsgonal tipo Wurzita ha
demostrado tener capacidades antibacterinles.

Para lograr reducir ¢l nmero de muestras se realizé un disefo experimental y una adecuada revision de la bibliografia
que con 1o que s contribuyd a disminuir ¢l ticmpo de experimentacion.

Cabe mencionar que de todas las metas propuestas solo faltd presentar ¢l estudio del crecimiento antibacterial que &un sc
encuentra ¢ proceso.

S, Colaboracion y Participacion
w«bwummuwambmm:lmmy las sctividadies roudfrsdns de caxda colaburmbor.

ckvends ccmammes. Tumshiin & oelica st hubw cambeen ea s pariesp im de Joo mvoripstanes y o grade de aficiaciin del proyecto.
Intcgrantes di proyecto
% Integrante Rol Actividudes realizadas
IT19F166 #Amﬁmm Colaborador z:::bhm disefio d: experimentos y aalisis de
IT19E87S @&IA&?WG& Colboendor m :ummm«mmymmu
ITI9EX74 | MELO-MAXIMO, LIZBETH | Respousable Capacitacion m:m.:; 2hria:i6ndexecubrﬁnimm

Colaboracion con Externos
Nambic comphcto Instituclim Actividades realivadas
Melo- Mixi Instituto Tecnoldgico y de Carscterizackn microestruciural y mechnica de recubrimientos
Du vm_. Estudios Superiores de nanoestracturndos de ZoQ y TiN. Escotura de amiculos arbitrados,
Moalerrey. Anilisis de Resultados,
Uribe Lam, Instituto tecnoigico y de Obtencita de recubrimientos par Depasito fisco en fase vapor de
Esmeralda estudias superiores de Moaterrey. | peliculas delgadas de TiN. Andlisis de Resultados
x:mc " COMECYT TecNMATTEA Caraclerizacidn mecanica de nanoestnucturas. Andlisis de Resultados
Lopez -Permsguia, | Universidad Politesnica del Valle | Camacterizacién microestrectural de nanocstruciuras mediante diversas
Nod de México téonicas. Discusion de ResuMados.
Participaci¢n de Estudiantes
nhl Nenmbree
! completo Instirucidn Rol{es) Actividudes realizadas
Hemandez-Hemandes, lustituto Tecnoldgco de . Escriture de avance de Tesis, Escritur de
M40 Celia Massici Tlalnepantia Tesletn articulo, presentaciin de poster,
Mrasi8 | Cabeora Ross, Yasmin | P00 Tecookbgico d¢ | regig | Escritars de Tesis, desarmollo experimental
6. Difusion

Se obtuvieron manocstructures de Oxido de Zinc y de Nitnwo de Titanio, mismas que son propucstas pam la
mﬁﬁaﬁbﬂsmﬁdddemmhhmclﬁndcmhsmudiﬁsadmmrhmm

e ek genetinn (1 produdtidndle dos articulos arbitrados y Ia generacion de 2 tesis en desarrollo de macstria.
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7. Recurso Ejercido

Proyec Capitulo TecNM Plantel Total
MATERIALFES Y SUMINISTROS (2600) $ 179.571.00 $0.00 $179,574.00
SERVICIOS GENERALES (3000) $20.426.00 50.00 $ 20,426,00

SUBTOTAL § 200,000.00 SO S 200,000.00
TOTAL $ 2(0,000.00
8. Beneficios y Problemas

Debido 2 la lenta mimistracion de los reactivos, el cultivo de bactenas se vio retrasado por o que ne se presentan aun
resultados de fas mimas, Sin embargo, se superaron los productos de s propucsta inicial,

Responsable Técnico Dircctor def pluntel
Malo Miaximo Siivia Saritiage Craz
Nombre y firma &Nmyﬁrm

EDUCAL *SH { £ ea,

a1 et v ke
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Ingenieria de Superficies y REDISYT
Tribologia

Estimado: Yazmin Cabrera Rosas

MNimero de Resumen: TRIB-PEL-94
En nombre de la Red Temitica de Ingenieria de Superficies y Tribologia (REDISYT), TriboBr y
la Asociacion Argentina de Tribologia nos complace de confirmar que su  trabajo titulado: “Andlisis

triboldgico de recubrimientos de TiN sobre acero para su posible aplicacion comeo pritesis de codo.”.

De: Yazrmin Cabrera Rosas, Lizbeth Melo Maximo, Dulce Viridiana Melo Maximo, Celia Massiel

Herndndez Hernindez, Fortino Fabian Estrada Martinez, Rodrigo Rojas Roblero

Fue presentado en modalidad Péster en el VIII Simposio Nacional v 1" Reunion Latinoamericana de

Ingenieria de Superficies y Tribologia 2022, el cual se llevd a cabo de manera virtual del 6 al 11 de

noviembre de 20232,
Atentamente,

I’S"‘/ -.;jﬂ“-,rr F’-f%'&

Dr. Joaquin Oseguera Pefia Dr. Giuseppe Pintaude Dy, Germin Prieto
Presidente REDISYT Secretario TriboBR SecretarioAAT
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