UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

/§ O

Pl =
b ALERE FLAMNAM T8
VERITATIS

“EVALUACION Y CARACTERIZACION DE RECUBRIMIENTOS DEPOSITADOS POR
TECNICA PVD EN UNA ALEACION DE COBALTO BIOCOMPATIBLE ASTM-F75”

Por

JOSE LUIS TIJERINA GONZALEZ

Como requisito parcial para obtener el Grado de
MAESTRIA EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA MECANICA

CON ESPECIALIDAD EN MATERIALES

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, N. L., NOVIEMBRE 2012



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

RIAMEA
_Q,\‘\\E C,',/‘//

yon103 @’

“EVALUACION Y CARACTERIZACION DE RECUBRIMIENTOS DEPOSITADOS POR
TECNICA PVD EN UNA ALEACION DE COBALTO ASTM-F75”

Por

JOSE LUIS TIJERINA GONZALEZ

Como requisito parcial para obtener el Grado de
MAESTRIA EN CIENCIAS DE LA INGENIERIA MECANICA

CON ESPECIALIDAD EN MATERIALES

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, N. L., NOVIEMBRE 2012



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON
FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
DIVISION DE ESTUDIOS DE POSGRADO

Los miembros del comité de tesis recomendamos que la tesis “EVALUACION Y
CARACTERIZACION DE RECUBRIMIENTOS DEPOSITADOS POR TECNICA PVD EN
UNA ALEACION DE COBALTO ASTM-F75”, realizada por el alumno José Luis Tijerina
Gonzélez, matricula 1306750, sea aceptada para su defensa como opcion al grado de Maestria en
Ingenieria Mecanica con especialidad en Materiales.

El comité de Tesis

Dr. Marco Antonio Ludovic Hernandez Rodriguez

Asesor

Dr. Rafael Mercado Solis Dr. Rodrigo Cue Sampedro

Asesor Asesor

Dr. Moisés Hinojosa Rivera

Division de Estudios de Posgrado

SAN NICOLAS DE LOS GARZA, N. L., NOVIEMBRE 2012



DEDICATORIA

“Solo me queda dedicarle mis palabras a la vida, la cual me lleno de amor y admiraciones en
este tiempo, en donde me di cuenta que no existe final ni principio, solo el tiempo que por su
cuenta se va consumiendo, y dios me dio la oportunidad de conocerlo, dedico mi trabajo y mi
gran esfuerzo a mis amores , padres, hermanos y sobrinos asi como a esa mujer que siempre
me gana con su sonrisa, no solo por darme las ganas de contemplar la gloria de la vida si no

por demostrarme que gracias a ellos esto vale la pena, de noche y de dia” JLTG.

Mis padres, José Luis Tijerina Guerra e Irma Gonzalez Montemayor
Mis hermanas, Irma Lizeth Tijerina Gonzélez, Cynthia Karina Tijerina Gonzalez
Mis sobrinas: Karina Suseth Leal Tijerina, Ana Gabriela Leal Tijerina
Al amor de mi vida, Daniela Cantll Ramirez

Personas Inolvidable, Hugo Marquez, Alejandra Arredondo, Andrés Marquez

Gracias dios por ponerme a gente tan hermosa e importante en mi camino, gracias en verdad



AGRADECIMIENTOS

A la Universidad Auténoma de Nuevo Ledn y a la Facultad de Ingenieria Mecénica y
Eléctrica, por darme la oportunidad de llegar a esta etapa de mis estudios y apoyar mi desarrollo

como profesional.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACYT) vy al Gobierno del Estado de
Nuevo Ledn por el apoyo econémico otorgado para la realizacion de esta investigacion.

A la Dr. Marco Antonio Ludovic Hernandez, por el apoyo brindado durante mi carrera
profesional en maestria en la Facultad de Ingenieria Mecénica y Eléctrica, asi como la confianza
depositada en mi y para la elaboracion de este proyecto, asi como la amistad que me brindo en todo

este tiempo.

A el Dr. Rodrigo Cue Sampedro, el Dr. Rafael Mercado Solis asi como al Dr. Arturo Juarez
por todo el apoyo brindado durante el desarrollo de este proyecto, asi como sus consejos y
paciencia.

A mis grandes amigos y comparfieros por su gran apoyo durante la trayectoria de la
maestria, los ingenieros, Sergio Gallegos Cantl, Edgar Ortiz, Itzel Castillo Miiller, Verénica
Camarillo, Enedely Silerio y Claudia Ramén.

A mi compadre Dante Jiménez y comadres Victoria Marisela Gutiérrez, Maria de Jesus

Nafies y Cecy.

A todos los maestros del departamento de Procesos de Manufactura de la FIME vy la
Coordinacién de Materiales por su apoyo durante el tiempo de mi trabajo en el proyecto.

A todos los maestros y comparieros del PDIM.

A todos los involucrados para la realizacion de este proyecto, muchas gracias.



1.

2.

INDICE

INTRODUCCION. ..cciutiitiiiniiiniiietiestisesiesstesssassestsssssssssssssssssssossssssssnsssssssnssns 1
IR T 14 -3 4 T 3
1.2, HIPOtESIS. eereiiuiieieniiacrareeesersatsacsscsatsssssssnssassssesssssssssssssssssssssassnssnssssssssss 3
RSN 11 £ 11 1 (o 10 (1) | DO 3
Referencias capitulo L.....cooeiiieiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiriiieeieeeeeensene 4
ANTECEDENTES. ...cutiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiitettestsssssesssssssnsssssossssssssnsssssssnssonse 6
AN [T Tod o] g [T [ @] o F= 1 | {0 PPt 6
2 I a1 o o] (oo - VN TP PP 8
2 T = 1101 4 ¢ | o10] (oo T VO T TP 11
2.4, ESTUAIO 08 SUPEITICIES . ceueenieeeneierteeeneeeeareeenraeeecasescncassasosencassasesansesascnsasnes 11
28 ST 7o o o 1R 12
2.6, DBSOASIO. cieiieeiientenetinetestesntersstsstosssosssseatsssssstosssosstosstsestorssssscsnscsnsonsssnans 13
2.7. INQgeNIeria de SUPEITICIES. cueutetetreeiieiairnretereeeeeeseeecncnsesnsesessssssssnsnsasnsnsesnnns 19
2.7.1 Proceso de mitruracion. . ..c.eeeeieiieerererernenresacesnriasnsesssssssssssssssnsnsasssnses 20
2.7.1.1 Nitruracion gas€0Sa.....cceeeeuerirereeniiiiitsessessassatsossssenssssssssasssseiisasone 21
2.7.1.1.1 Antecedentes histdricos de la nitruracion gaseosa............ccccceeennnne 22
2.7.1.2 Nitruracion en baio de Sales........cccoeiviiniiiiiiiiiriiniiiiiiiiniiniseisnioneonn. 24
2.7.1.3 Nitruracion ionica o por plasma.......ccceeveiieiieiiieiieiieciacensssssassassacenconss 25
2.7.1.3.1 Antecedentes historicos de la nitruracion ionica o por plasma............. 26
2.7.2 Deposicion fiSiCa €N fase VAP0 ...eeieiireiereteteeeeeaencncnsesesesnececasacnsnsnsnses 27

Vi



2.7.2.1 EVAPOracion BN VACi0..eeeeeeeeeereeerereeeneneeareecnseecasessnsescnssensesasansnsnns 29

2.7.2.2 Deposicion por pulverizacion CatOdiCa.....eeeerrurareeniirresesenenrnrecenennns 30
2.7.2.3 IMpPlantacion i0NICaA...ceeeirrerereieeiieeieeereeceeecareececascnsascnsesasansnnnns 31
2.7.3 ReCUDIIMIENTOS QUIOS.cuvuiuiuieiiiiiiiniiiiiiieitiiiiiiieieiititeteteeeneaceiencacaees 32
2.7.3.1 Recubrimientos MuUltiCOMPONENTE...uiieieieiiereiieeieereeereeeeeneencncsensonn 33
Referencias Capitllo 2..cueeeeeiieerereiieeieereenreeeeeeeeecneeesesescnsescasscnsssnsesessssanns 36
3. EXPERIMENTACION....ciiuiiuiiuiiniiniiniiatiatsntsatsecssssstsssessssssssssssssssssssssssssssssns 37
3.1, Plan eXperimental....ceceeeeeieeeeeeieieeieneeeieeeeraeeecaceesaseecasescesnsancesassassancoses sos 37
3.2. Fundicion por colada de preCisiOn...cceeeieeeeeeeereeeiererererereesecacecncesessessosnnn o 38
3.2.2. FUSION Y VACIAO0. e e eeeneeerareaneaeneracenensecensacenceensasensnsascnsansnsssassnsansnsnns 39
3.3, ANALISIS QUIMICO.ttueuiurrieeieieieinentertereeeeseseessasnsesesesessssasasnsesessssessasansnns 40
3.4. Preparacion de muestras trib0l0giCas. .cceeeeireeeeneinierernrrernreeeecncecncesnsnsnennn. 40
3.5 RecUDIIMIENTO PVD.u.uuiiiiiiiuiiiiiiiiiiiiiitiiiiaiaieietrsasetitesasaseeasasasssenenss 41
3.6 Caracterizacion del reCuUbDIimMIENtO....cuveuieiniiiiiiiiiiiiiiiiiiirir e 42
3.6.1 Microscopia electrénica de barrido (EDAX)...eceeeeeeieeriiieneeecneeecncnecnseeencnnn 42
3.6.2 MediCiOn de rUQgOSIHAES. cueueeteteeeeeerareeerncnsnseresssceessncesesnsessesssnssssscnsnsens 42
3.6.3 MediCiON e JUIEZAS...cuiuieniuieniuiiniuiiniiinieiretiaiecuieraeeneasesansasensasencaes 42
3.6.4 SCratCh TeST.ucuiuiuiuieieiiiiiiuiuietitiiirieititrrarateteetaratetetesasesencnsasasas 43
3.6.5 MICIrOSCOPIA OPLICA.ceeueuenrreraraeaeeeeaensnseresessscasasacnsessassssssssnsasssnsnsesssans 43
K CH G I ©7o] g1 {007 | IR 43
3.7. Pruebas de 0eSgaste.cueeeeeieeeeeeteneereeenrercaserencessasessssnsessesessnssssnsessssnssssnsannen 44
3.8. Analisis gravimeétriCo......ccveiieiiniiiiiiiiiiiiiiiieiieiiiiiiiiieiieiseteatoatsacsescssensenss 45
3.9. Microscopia electronica de barrido......oceeeveieiiiruieieiiiiiiiiireninininirenenenieasae 45
Referencias capitulo 3.....coeeiiieiiiiiiiiiiiiinioiieriniieeiseniosatsessssssnscsnsssasonssanonn. 46
4. RESULTADOS Y DISCUSION....uittiiuiiuiieiiniiniietietiaiiniessssssnssssssssssessssssssssssnses 47
4.1 ANALISIS QUIMICO.tuteteetiatrinenenacereesnseeceresescesoasasansnsescasassnsssensesansassssnsassnns 47



4.2. Resultados caracterizacion PV D . ..cveeeiiiiiiireeiiieereeeeieeeeeeesesessssescssssscsssssssnsees 48

4.2.1 Microscopia electrénica de Darrido....ceceeeeeeieiieieiereiurienieenieenecesececncnsnsnnes 48

4.2.2 RUGOSIAAO. e veeineeiaieeininrieeeeeneneeesereecasncensesensasansnsansnsascnsansasesansnsansens 50

VAR 1V [ Tod 0T0 (U] =Y. TR 51

4. 2.8 ESPBSON e iuurrernnraatantsasonssnssnssnssnssnsonssnssnssnssnsonssnssnsanssnssnssnssnsanssnsonsonses 53

4.3 Prueba de rasgadi...ceceeeeeeeeeieeieeieieneieteeieeneeecaseecnsescasossnsnsensesascnsnsensessnsnne .54

4.4 Pruebas 08 0eSgaste..eeeieeiireererineisssntsssnisssssnsssssssasassssnssssasssssssssssnssssnsssss 56
Referencias capitulo 4.......cccovieiniiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie et e et 61

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES......ccccttttiiireiineninrusesecesesasasesenssnses 63
LR O1) 1 T 11 T 1) 1 11N 63

5.2 RECOMENUACIONES. . euviurururarnrerserererasassnsssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssnssssssss 64
LISTA DE FIGURAS . ... tiiiiiiiiiiiiietiniotsteretssscssstssstsssossscsassntossssssosssssssssnsssnson 65
LISTA DE TABLAS. .. ttiiiititiiiiiititttatisssatossstosssstossstesssstosssssssssssssssosssssssssassse 67
LISTA DE ECUACIONES. .. ciiiiiitiiiiiieiitietiniessstcsssssesssstosssscsssstossssorssssossssssssssssn 68
ANEXO Tuiiininiinieieiiiirneneeeeeeesnsnsnsnssesesssasassessssasasassssssssssssssssssssssssssssssssssnssssns 69

viii



CAPITULO 1

INTRODUCCION

Los materiales compatibles con el cuerpo son llamados biomateriales, los cuales tiene
como principal funcion reparar o reconstruir las partes del cuerpo humano que hayan sufrido
dafio o se han perdido, con lo cual se pretende evitar sufrimientos y prolongar la vida de las
personas que requerian este tipo de materiales para mejorar su calidad de vida. A las
intervenciones hechas en el cuerpo las conocemos como cirugias, las cuales se han practicado
desde la antiguiedad en civilizaciones de América, India, Medio Oriente, Grecia y Roma; quienes

llevaban a cabo estas operaciones utilizando magia, religién y medicina [1].

Al ver la evolucion de las cirugias y sus necesidades se fueron generando tecnologias
con el paso del tiempo, las cuales siempre han sido temas de estudio para lograr el mejoramiento
del cuerpo humano, en el siglo XX se genero la idea de poder desarrollar procesos los cuales
pudieran restaurar la capacidad de las articulaciones, a este tipo de intervencion de restauracion
la conocemos como artroplastia [2,3], las primeras intervenciones consistian en solo sustituir la
cabeza femoral, y no fue hasta finales de 1950 e inicios de 1960 cuando Sir John Charnley creo
la primera operacion exitosa del remplazo de cadera, en la cual el menciono “Es una técnica
experimental”, lo que el no esperaba es que generaria el punto de referencia de lo que hoy
conocemos como protesis completa de cadera [4-6], Charnley dedujo que se presentarian

inconvenientes; como la respuesta del organismo receptor y la duracion de los componentes,



debido a que los materiales utilizados eran de polimero-metal, el mas débil mecanicamente era el
polietileno, el cual generaba particulas de polimero que pueden ocasionar reacciones
inflamatorias y el aflojamiento de los componentes, generando una falla catastrofica y una
intervencion inmediata, con el paso del tiempo se fueron descubriendo problemas como el caso
de la asepsia y la osteolisis generadas por las particulas de desgaste de los componentes

principalmente de polietileno [7-15].

Las aleaciones metalicas que se utilizaban en aplicaciones médicas en el siglo XVIII
eran principalmente aleaciones de plata y oro, con el paso de los afios se introdujo el acero a la
industria medica por su bajo costo de produccion comparado con las aleaciones antes
mencionadas. A principios de 1970 con la creacion de los aceros inoxidables asi como con
aleaciones Co-Cr-Mo, descubrieron las caracteristicas inertes de estos materiales en el cuerpo
humano, lo cual las aleaciones de aceros no tenian y el oro si presentaba, pero tenian como

caracteristica ser demasiado blandos para utilizarse en implantes médicos [15].

El presente trabajo se enfoca en las aleaciones Co-Cr-Mo-C por sus excelentes
propiedades a la resistencia al desgaste y poseer similitud con ciertas propiedades del hierro y
niquel, asi como también se busca fusionar tecnologias de vanguardia como es el caso de
recubrimientos duros, utilizados industrialmente para mejorar las propiedades al desgaste de
aleaciones metalicas con recubrimientos cerdmicos depositados por PVD (Physical Vapor
Deposition por sus siglas en ingles) [15]. El impulso en el desarrollo de los recubrimientos PVD
que se produjo durante la década de los afios 70°s tenia por objetivo depositar capas de elevada
dureza que mejoraran el rendimiento a desgaste. Estas capas estan formadas por compuestos
ceramicos. El compuesto que alcanzd mayor expansién y popularidad fue en TiN (nitruro de

titanio), pero existen mas recubrimientos que serdn estudiados en este trabajo.

Las Protesis, implantes dentales y herramientas quirtrgicas son campo de estudio en el

area de biomateriales que aprovechan las propiedades de los recubrimientos PVD, esto debido a

2



la caracteristica de biocompatibilidad y su mejora en las propiedades de dureza superficial y

resistencia a la corrosion [13,15].

En este trabajo se estudiara el comportamiento biotribol6gico de una aleacion base Co-
Cr-Mo-V con recubrimientos duros en una maquina de desgaste tipo pin on disk utilizando pares

metal recubierto — metal recubierto asi como metal recubierto — alumina [1,7,8].

1.1 Objetivo

. Evaluar y caracterizar las propiedades y el desempefio biotribologicos de recubrimientos

duros depositados por PVD en una aleacion de cobalto tipo ASTM F75 para protesis de cadera.

1.2 Hipotesis

. Los recubrimientos duros depositados por la técnica PVD, proveen una capa superficial
de una dureza superior a la presente en las aleaciones ASTM F75 lo cual beneficiara la respuesta

biotribologica en las prétesis de cadera.

1.3 Justificacion

. Debido que en la actualidad el desarrollo de recubrimientos duros en la industria
metalmecanica estd en constante avance presentando resultados favorables, se ha decido
introducir estos conocimientos en el area biomédica para mejorar la propiedades biotribologicas

en protesis de cadera.
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CAPITULO 2

ANTECEDENTES

2.1 Aleaciones de Cobalto

Las aleaciones de cobalto se descubrieron en el siglo XVI en Alemania, en donde los
mineros encontraron un mineral que no contenia cobre, el cual provocaba enfermedades debido
a su contenido de arsénico, al no tener informacion de ese hallazgo lo nombraron “cobalto”,
nombre que se le asigna a las leyendas alemanas a un terrible espiritu proveniente de la tierra. El
cobalto es un metal gris de valencia 2 y 3, con un punto de fusion de 1490°C. Los minerales de
cobalto se encuentran con aquellos que contiene niquel, como es el caso de la esmaltina y
cobaltina. Su obtencién como metal puro inicia con la tostacion del mineral para ser liberado del
arsénico presente, después es disuelto en un acido clorhidrico; en donde la solucidn se precipita
fraccionadamente con soluciones de hidréxido y cloruro de calcio; después de estos proceso se

obtiene el oxido de cobalto el cual es reducido con carbon para obtener el metal.

El cobalto se usa principalmente en aleaciones que se emplean en herramientas de corte,
las cuales tiene elementos adicionados como lo son el cromo y el wolframio (50-60 % de
cobalto, 30-40% de cromo y 8-20% de wolframio) con estas aleaciones se obtienen herramientas
de corte rapido con elevado rendimiento, y por su alto punto de fusion tienen excelentes

propiedades para condiciones elevadas de temperatura.



Las prétesis de cadera se pueden generar de distintos metales como es el caso del
cobalto, aceros inoxidables, titanios; siendo las de cobalto de las mas importantes. La primera
aleacion de cobalto para uso medico fue la aleacion vitallium fabricada en 1929 por Erdle y
Prange. Gracias a su resistencia a la corrosion fue un gran desarrollo en la ortopedia debido a su
mejor biocompatibilidad que otras aleaciones de metales distintos. En las tablas 2.1 a 2.3 se
mencionan las especificaciones para las aleaciones de base cobalto; utilizadas en implantes de

cadera.

Tabla 2.1 Especificacion quimica (% en peso) de la aleacion ASTM F75-2007 (Cobalto-Cromo-

Molibdeno)[1].

Elemento | % Min. % Max.
Cr 27.00 30.00
Mo 5.00 7.00
Ni - 1.00
Fe - 0.75
C - 0.35
Si - 1.00
Mn - 1.00
Co Balance | Balance

Tabla 2.2 Tolerancia maxima en las especificaciones quimicas del producto final[1].

Elemento % de tolerancia
Cr 0.30
Mo 0.15




Ni 0.05
Fe 0.03
C 0.02
Si 0.05
Mn 0.03

En el caso de los metales que en la tabla anterior no se especifica el rango minimo, la

tolerancia por debajo permisible no aplica.

Tabla 2.3 Propiedades mecénicas para aleacion ASTM F75-2007 en condicion colada [1].

Propiedad Minimo
Esfuerzo a la tension (MPa) 655
Esfuerzo a la cedencia (MPa) 450
Elongacion % 8
Reduccion de area % 8

2.2 Tribologia

Una primera definicion estudiando la etimologia de la palabra Tribologia, viene del
griego y su raiz Tribo que significa frotamiento, por lo tanto es la ciencia encargada del estudio
del frotamiento. La definicion exacta, es la de ciencia que estudia como interactlan dos 0 mas
superficies en contacto y en movimiento relativo en sistemas lubricados o no lubricados con
presencia de friccion. Las interacciones en lo que podiamos denominar como interface

triboldgica son muchas y complejas. Su estudio requiere un amplio conocimiento en disciplinas



como fisica, quimica, mecénica del estado sélido, ingenieria de materiales, disefio de

maquinaria, etc. [2]

Antes de detallar los principales mecanismos que interacttian en una interface tribolégica
en movimiento relativo se debe tener en cuenta que cuando dos superficies se ponen en contacto

se puede definir un area aparente de contacto y un area real de contacto. [2]

.'\rcf'as en contacto

Figura 2.1 Area de contacto de dos superficies

Tal y como muestra la Figura 2.1. El area real de contacto esta formada por la suma de
todos aquellos puntos discretos donde las dos superficies estan en contacto a distancias atomicas.
Aparente es agquella que s6lo tiene en cuenta la superficie total de los cuerpos en contacto. Es
por esta razén que el area real de contacto es funcion de la rugosidad, propiedades interfaciales

del material (elasticidad y plasticidad) y las condiciones de carga aplicadas.

La friccidn es la resistencia u oposicion al movimiento de dos cuerpos gque se encuentran
en contacto. Es decir, la fuerza tangencial resistiva que se crea cuan que la friccion no depende

del material, es una respuesta del sistema a una determinada accion.
Mateméticamente se define fuerza de friccién como:

F=puN ec.2.1



Donde F es la Fuerza de friccion, N es la carga normal sobre el contacto y | es una
constante conocida como el coeficiente de friccion. Existen dos tipos de coeficiente de friccion:
el estatico (us) y el cinético (UK ) .En el caso de friccion estatica es posible expresar esta ley en

términos de angulo de reposo limite 6 definido por:

uS = tand ec. 2.2

En esta ecuacion, 0 es el angulo tal que un cuerpo de algin peso, colocado sobre un
plano inclinado a un angulo menor que 6 desde la horizontal permanecera estacionario mientras
que si se aumenta la inclinacion del angulo a 6, el cuerpo empezara a deslizar hacia abajo, como
lo muestra la fig. 2.2 Estas consideraciones se cumplen igualmente para los casos de friccién sin
y con lubricacién. El coeficiente de friccion sin lubricaciéon puede variar en un amplio rango,
desde valores muy pequefios de 0.02 a valores grandes como 1 en el caso de metales blandos y

limpios deslizando contra ellos mismos en vacio [3].

WeosO

Figura 2.2 Cuerpo Estacionario

La segunda ley plantea que la fuerza de friccion (o el coeficiente de friccion) es
independiente del area aparente de contacto entre los cuerpos en contacto, (pero no del &rea real
de contacto) por este motivo un paralelepipedo de determinado peso sufrira la misma fuerza de
friccion apoyado sobre cualquiera de sus caras. La tercera ley, conocida como ley de Coulomb
estipula que el coeficiente de friccidn cinético es independiente de la velocidad de deslizamiento

una vez el cuerpo se encuentra en movimiento. Es importante enfatizar que i en general es
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independiente de la velocidad de deslizamiento pero su valor depende de condiciones de
operacion (temperatura, humedad, presién ambiental). Sin embargo algunos pares de materiales
pueden mostrar una cierta dependencia de los coeficientes de friccion estatico y cinético con la

carga normal, la velocidad de deslizamiento y el &rea aparente [3].

2.3 Biotribologia

El termino biotribologia fue presentado por primera vez por Dowson y Wright en 1973
para cubrir “todos los aspectos de la tribologia relacionados a sistemas bioldgicos”. El ejemplo
mejor conocido de este tema son los numerosos estudios de lubricacion sinovial natural en
articulaciones humanas, ademas del disefio, la fabricacion y el desempefio tribolégico de las

proétesis totales de cadera [4].

Algunos de los ejemplos méas comunes de la tribologia aplicada a sistemas bioldgicos se

listan a continuacion [4]:

Desgaste en pratesis dentales
Tribologia en lentes de contacto y tribologia ocular
El desgaste de valvulas cardiacas
El desgaste de los tornillos y placas en la reparacién de fracturas 6seas
Tribologia de articulaciones sinoviales naturales y articulaciones artificiales
Las siguientes secciones se enfocaran en aspectos tribol6gicos de las protesis de cadera, tales

como: estudio de superficies, friccion, lubricacion y desgaste.

2.4 Estudio de superficies

Todas las superficies son rugosas a escalas microscépicas. EI parametro mas comun para
caracterizar la rugosidad de una superficie es la desviacion media aritmética la cual se representa

como Ra [5].

11



2.5 Friccion
Existen tres leyes para la friccion:

La fuerza de friccion (F) es directamente proporcional a la carga aplicada (N)
La fuerza de friccidn (F) es independiente del area de contacto.
La fuerza cinética de friccion (F) es independiente de la velocidad de deslizamiento (V).

Las primeras dos leyes se le atribuyen a Amontons, quien en 1699, explicé la friccion
como el trabajo realizado para mover una superficie sobre la rugosidad de la otra, o la
deformacion o el desgaste de la otra superficie, sin embargo, ambas leyes fueron descubiertas
por DaVinci. La relacion adimensional conocida como coeficiente de friccién y denotada por

(1), se define de la primera ley de la friccion [5]:
F *
M=FOF=UN ec. 2.3

Los coeficientes de friccion estaticos para materiales en contacto en seco en presencia de

aire se presentan en la tabla 2.4.

Tabla 2.4 Coeficientes de friccion para materiales en contacto seco en presencia de aire [5].

Combinacion de materiales Coeficiente de friccion
Acero — acero 0.6-0.8
Polietileno — acero 0.3

Polietileno — polietileno 0.2-04

PTFE - PTFE (politetrafluoroetileno, teflon) 0.04-0.2
PTFE —acero 0.04-0.2

Co-Cr — Co-Cr 02-03

Cartilago - Cartilago 0.005
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Cabe mencionar que el coeficiente de friccion depende de la naturaleza de las superficies
de contacto, particularmente en presencia de lubricantes bioldgicos. El coeficiente de friccion en
combinaciones de materiales empleados para articulaciones artificiales puede ser muy diferente

a los mostrados en la tabla 2.4 [5].

Por otra parte, la friccion entre las superficies de contacto ha tenido un papel muy

importante en el desarrollo de protesis.

2.6 Desgaste

El desgaste se define como la pérdida o remocion progresiva de material de la superficie
de un cuerpo como resultado del movimiento relativo en dicha superficie [5,6]. La importancia
del desgaste esta relacionada no solo con el deterioro de la funcién del componente, sino
también con los efectos adversos de las particulas de desgaste. Por ejemplo, las particulas de
desgaste liberadas de articulaciones artificiales han demostrado causar reacciones adversas en
los tejidos, tales como metalosis [4] (oscurecimiento de los tejidos suaves debido a particulas
metalicas), osteolisis y, por consiguiente, desprendimiento del implante. Los estudios de
desgaste se deben de enfocar tanto en el volumen de desgaste como en las caracteristicas de las
particulas de desgaste. De acuerdo al tipo de desgaste, este se puede clasificar de la siguiente

manera:

Desgaste abrasivo. El desgaste abrasivo se produce cuando las asperezas de una
superficie dura, o particulas duras, se deslizan sobre una superficie de igual o menor dureza
causando deformacion plastica o removiendo material. Se puede decir que existen dos tipos de
desgaste abrasivo: desgaste abrasivo de dos y tres cuerpos, tal y como se muestra en la figura
2.3. En la abrasion por dos cuerpos (figura 2.3a) , las asperezas de una superficie dura (o
particulas duras) se deslizan sobre una superficie de menor dureza. Lo anterior se puede

ejemplificar con la accion del pulido de una superficie. En la abrasion por tres cuerpos (figura
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2.3b), la superficie dura es un tercer cuerpo, generalmente particulas pequefias de abrasivo
atrapadas entre dos superficies, siendo dichas particulas abrasivas lo suficientemente duras para

desgastar una o ambas de las superficies de contacto [5,6].

Figura 2.3 Representacion de desgaste abrasivo [5].

Desgaste adhesivo. También conocido como desgaste por deslizamiento, el desgaste
adhesivo se produce cuando dos superficies se deslizan una contra otra bajo presion, figura 2.4.
La adhesion se produce por el contacto entre asperezas en la interface, al ser cizalladas por
deslizamiento, lo puede resultar en el desprendimiento de un fragmento de una de las superficies
adhiriéndose a la contraparte. A medida que el deslizamiento continda, los fragmentos
transferidos podrian desprenderse de la superficie sobre la que se adhirieron y ser transferidos

nuevamente a la superficie original.

Figura 2.4 Esquema representativo del desgaste adhesivo [5].
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Desgaste por fatiga. Es el desprendimiento de material como resultado de variaciones
de esfuerzos ciclicos. Surge por concentracion de esfuerzos mayores a los que puede soportar el
material. Este tipo de desgaste incluye dislocaciones, formacién de cavidades y grietas. La fatiga
superficial se puede observar durante el rodamiento o deslizamiento ciclico de dos superficies.
Los ciclos continuos de carga y descarga a los que se encuentran expuestos los materiales
pueden inducir la formacion de grietas superficiales, con lo cual, después de un nimero critico
de ciclos (cientos, miles o incluso millones de ciclos) dara como resultado el desprendimiento de

fragmentos de material, dejando grandes cavidades o picaduras en la superficie.

'
kﬁ“"&—-—"‘

Figura 2.5 Esquema representativo del desgaste por fatiga [5].

Desgaste por erosion. Es la pérdida de material de una superficie solida ocasionada por
la corriente de un fluido el cual contiene particulas solidas. Si no hay particulas presentes, la
erosion también puede ocurrir, tal como en la erosion por lluvia y la cavitacion. Este tipo de
desgaste es comun en turbinas de gas, tubos de escape y motores [5,6].

Desgaste por corrosion. Es el proceso en el cual se presentan reacciones quimicas o
electroquimicas con el ambiente, principalmente con la humedad, formando una capa de oxido
en la superficie del material, seguido de la eliminacion por abrasion, fatiga o erosion de dicha

capa, tal como se muestra en la figura 2.6 [5,6].
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Figura 2.6 Esquema representativo del desgaste por corrosion [5].

Cabe sefialar que los tipos de desgaste mencionados pueden ocurrir simultanea o
secuencialmente. Algunos términos utilizados cominmente para describir el desgaste en prétesis

de cadera pueden estar relacionados a los mecanismos descritos anteriormente.

Existen tres leyes de desgaste:

I El volumen del desgaste (V) aumenta de acuerdo a la carga normal.
. El desgaste (V) aumenta conforme la distancia de deslizamiento (x) aumenta.

1. El desgaste disminuye conforme la dureza (H) de la superficie de contacto aumenta.

Lo cual puede ser expresado matematicamente como:

%4 o XX ec 2.4
H

En la ecuacion anterior, puede ser introducida una constante adimensional generalmente

conocida como coeficiente de desgaste (K,) el cual se define como:

K, =— ec. 2.5

Actualmente, una gran variedad de equipos de laboratorio, métodos de prueba y sistemas de
medicidn han sido empleados para medir o cuantificar el desgaste en protesis de cadera, ademas
de estudiar los mecanismos que lo generan. Las principales configuraciones de equipos de

desgaste se listan a continuacion y se muestran en la figura 2.7:
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a) Maquinas pin-on-disc

b) Maquinas pin-on-plate

a) b)

===

Figura 2.7 Tribometros con geometrias simplificadas: a) pin-on-disc y b) pin-on-plate [5,6];

G—=

(/=

Los dispositivos pin-on-disc (figura 2.8) han sido ampliamente utilizados en estudios
tribolégicos y son sumamente (tiles en la evaluacion de la naturaleza del desgaste y la friccion
en pares triboldgicos bajo condiciones controladas, tales como la carga, la velocidad de

deslizamiento y el medio ambiente (lubricacion).

c)

Figura 2.8 a) Maquina de desgaste T-11 con configuracion pin-on-disc [7] y, pares tribolégicos:

b) pin-on-disc y c) ball-on-disc.
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Las méaquinas pin-on-plate (figura 2.9b) sacrifican la velocidad de deslizamiento entre
las muestras, sin embargo simulan la accién reciprocante asociada ampliamente con las

articulaciones de cadera.

Figura 2.9 a) Par triboldgico pin-on-plate (metal-metal) y, b) maquina reciprocante de desgaste T

-17 [5-7] con configuracién pin-on-plate.

Recientemente ha sido necesario agregar un movimiento adicional tanto a la maquina
pin-on-disc como a la pin-on-plate para crear un movimiento multidireccional, particularmente
para materiales de UHMWPE. Una evaluacion comparativa del desempefio tribolégico de
diferentes disefios y materiales para protesis de cadera requiere de simuladores de cadera. Los
simuladores de cadera, tal como su nombre lo indica, simulan los movimientos tridimensionales
y los patrones de carga experimentados por las articulaciones de cadera en un ambiente similar
al fluido sinovial. En la figura 2.10 se muestran algunos ejemplos de simuladores de cadera

académicos y comerciales.
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b)

c)

Figura 2.10 Simuladores de cadera: a) simulador de cadera HUT-4 con 12 estaciones de prueba ,
b) estacion de prueba del simulador de cadera HUT-4 mostrando un par tribolégico metal-

UHMWPE, c) simulador de cadera Shore Western y d) simulador de cadera AMTI [8].

2.7 Ingenieria de superficies

El termino ingenieria de superficies comprende el cambio en las propiedades de la

superficie de un material y se puede referir a un proceso de recubrimiento o a un proceso de
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modificacion superficial [9]. Dicho de otra manera, los materiales modificados superficialmente
generalmente sufren dichas modificaciones por medio de difusién de carbono o nitrdgeno, o al
ser recubiertos por algln otro material por lo que se incrementa su resistencia al desgaste y a la

corrosion [5,9].

En el proceso de recubrimiento, un material es adherido a la superficie de otro material
subyacente (sustrato) el cual es recubierto y deja de ser detectable en la superficie. En cambio,
en un proceso de modificacion superficial, las propiedades superficiales del material o sustrato
son modificadas, pero dicho material sigue aun presente en la superficie. En algunos casos el
proceso de modificacion superficial puede ser empleado para modificar la superficie del sustrato
antes de depositar una pelicula o un recubrimiento. Por ejemplo, la superficie de un acero puede
ser endurecida a través de un proceso de nitruracién por plasma antes de la deposicion de un
recubrimiento duro por medio de un proceso de deposicion fisica en fase vapor (PVD por sus
siglas en inglés, physical vapor deposition). A la combinacién de los dos procesos mencionados
anteriormente se le conoce como tratamiento duplex [9,10]. En las siguientes secciones del

presente capitulo se describiran a detalle cada uno de los procesos mencionados anteriormente.

2.7.1 Proceso de nitruracion

La nitruracion es un tratamiento termoquimico en el cual se difunde nitrdgeno en la
superficie de aceros y aleaciones de hierro principalmente. Este proceso de difusion se basa en la
solubilidad del nitrégeno en el acero, tal como se muestra en el diagrama de equilibrio hierro-

nitrogeno (Figura 2.11).
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Figura 2.11 Diagrama de equilibrio de fases hierro-nitrégeno [9].

El limite de solubilidad del nitrégeno en el acero depende de la temperatura. Entre las
aplicaciones de este proceso se pueden mencionar la fabricacién de aeronaves, rodamientos,
componentes automotrices, maquinaria textil, tornillos de extrusion, herramientas de fundicion y
dados de forja. Las tres principales técnicas de nitruracion son: la nitruracion gaseosa, la

nitruracion en bafio de sales y la nitruracion iénica o por plasma.

2.7.1.1 Nitruracion gaseosa

La nitruracion gaseosa se realiza en hornos o camaras con atmosfera controlada, en
donde la temperatura de la pieza de trabajo se eleva entre 500 y 570°C. Durante el proceso de
nitruracion, la dureza superficial de la pieza de trabajo se incrementa mediante la difusion de
nitrégeno en una atmdsfera nitrurante compuesta principalmente por amoniaco (NH3). Debido a
la accion del calor, el amoniaco se descompone en nitrégeno e hidrégeno. En esta
descomposicién, el nitrogeno (mas denso que el hidrégeno) se desplaza hacia la zona inferior de
la cdmara, entrando en contacto con la pieza de trabajo y formando nitruros en la superficie. La
penetracion del nitrégeno en este tratamiento en la superficie es muy lenta, del orden de un
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milimetro de espesor por cada 100 horas de duracion. Durante este proceso, tanto la temperatura
como la concentracion del gas deben de mantenerse constantes. Ademas, en caso de existir
alguna parte de la pieza que no se desee nitrurar, se debe de introducir en una solucion de estafio

y plomo al 50 %, que evitara que la atmosfera de nitrégeno le afecte [9,10].

2.7.1.1.1 Antecedentes histdricos de la nitruracién gaseosa

La historia de la nitruracién gaseosa se remonta a los primeros afios del siglo XX,
cuando el ingeniero metallrgico Adolph Machlet (quien trabajé como ingeniero metallrgico
para American Gas Company en Elizabeth, NJ, EEUU.) detectd6 que la técnica de
endurecimiento superficial de carburacion presentaba problemas de distorsion debido a los
largos periodos de tiempo a los que se exponia la pieza de trabajo a elevadas temperaturas,

seguido por enfriamiento severo tanto en agua como en aceite.

Mediante diferentes procesos experimentales, Machlet descubrié que el nitrégeno era
muy soluble en hierro. La difusién de nitrégeno producia una superficie relativamente dura en
hierros simples o aceros de baja aleacion y mejoraba significantemente la resistencia a la
corrosion. Lo anterior era logrado sin someter el acero a temperaturas elevadas y lo mas
importante, sin enfriar el acero rapidamente para incrementar la dureza superficial. La pieza de
trabajo podia ahora ser enfriada libremente dentro de la cdAmara de proceso, donde todavia se
encontraba bajo la proteccién de una atmosfera rica en nitrogeno, reduciendo el riesgo de
distorsion y aun asi produciendo una superficie dura, resistente al desgaste y con buena
resistencia a la corrosion. En este proceso, se descomponia o disociaba amoniaco (NH3) por
efecto del calor para liberar el nitrégeno necesario. No pas6 mucho tiempo antes de que Machlet
descubriera que necesitaba controlar dicha descomposicion con mas precision. Dicho control lo
logré reduciendo la cantidad de nitrdgeno en la atmosfera utilizando hidrogeno como gas
diluyente, y de esta forma controlar el recubrimiento metaltrgico formado en la superficie. Su

razonamiento detrds del control del gas de proceso fue el reconocimiento de lo que hoy se
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conoce como la "capa blanca" o "zona compuesta.” La figura 2.12 muestra la estructura comun

del recubrimiento obtenido mediante el proceso de nitruracion.

Zona compuesta,
fase dual

Zona de difusion,
formada por los nitruros

creadns

Zona de transicion de la
zona de difusién al

material hace

Material base

Figura 2.12 Esquema de la estructura superficial de un material nitrurado [9,10].

La primera patente por el desarrollo del proceso de nitruracion fue solicitada en marzo
de 1908 en Elizabeth, NJ Estados Unidos y fue otorgada en junio de 1913, cinco afios después de
la solicitud inicial. El titulo de la patente fue: “The Nitrogenization of Iron and Steel in an

Ammonia Gas Atmosphere into which an Excess of Hydrogen Has Been Introduced” [9,10].

Por otra parte, un programa de investigacion en paralelo estaba en marcha en la empresa
Krupp Steel Works en Essen, Alemania. Este programa era dirigido por el Dr. Adolph Fry en
1906. Al igual que Machlet, Fry reconocié que el nitrégeno era muy soluble en el hierro a
temperaturas elevadas. Asimismo, descubrié que los elementos aleantes tenian una fuerte
influencia en los resultados metaltrgicos. La solicitud de patente fue realizada por Fry en 1921,
tres afios después de que la Primera Guerra Mundial terminara. Su patente fue otorgada en marzo
de 1924 [9]. Fry utiliz6 una técnica similar a la de Machlet, donde la fuente de nitrogeno tenia
que ser descompuesta por efecto del calor para liberar nitrogeno y generar la difusion. También
utiliz6 amoniaco como fuente de gas pero, a diferencia de Machlet, no recurrié al hidrogeno

como gas diluyente, ademés descubrié que el proceso de nitruracion producia una superficie con
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alta dureza solo en aceros aleados con elementos como el cromo, molibdeno, aluminio, vanadio
y tungsteno, los cuales formaban lo que se conoce como “nitruros estables”. Debido a que los
aceros con alto contenido de elementos aleantes no estaban disponibles comercialmente para
realizar la nitruracion, Fry se convirtié en el responsable de desarrollar un grupo de aceros
conocido como "Nitralloy" [9] para la empresa Krupp. Estos aceros, especialmente disefiados

como aceros para la nitruracion, rapidamente Ilegaron a ser reconocidos internacionalmente.

A pesar de que el desarrollo del proceso de nitruracion que Machlet patentd fue
tecnoldgicamente relevante, su trabajo permaneci6 mucho tiempo en el olvido y sin
reconocimiento alguno. La mayoria de los metalurgicos que estan familiarizados con el proceso
de nitruracion conocen el trabajo del investigador aleman Adolf Fry, quien es reconocido como

“el padre de la nitruracion”, y no el trabajo de Machlet.

2.7.1.2 Nitruracion en bafio de sales

Poco tiempo después del desarrollo de nitruracién gaseosa, se buscaron métodos
alternativos para realizar el proceso de nitruracion. Uno de estos métodos fue el uso de sales
como fuente de nitrégeno. El proceso de bafio de sales utiliza el principio de la descomposicion
de cianuro (CN-) y cianato (CON-) y la liberacion de nitrogeno en la sal para la difusion en la
superficie del acero. La nitruracion en bafio de sales se realiza a la misma temperatura que la
nitruracion gaseosa, entre 500 y 570 °C. Para ello se introduce la pieza de trabajo en un bafio de
sales compuesto por cianuros y cianatos en estado fundido. Durante este proceso, la superficie
del material absorbe el nitrégeno dando paso al proceso de nitruracion. La principal desventaja

de este proceso es que las sales requeridas para llevarlo a cabo son altamente toxicas [9,10].
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2.7.1.3 Nitruracion iénica o por plasma

El proceso de nitruracién ionica o por plasma, el cual se basa en la quimica de la
nitruracion gaseosa, esta dirigido a aumentar la velocidad de difusién del nitrégeno y reducir el
tiempo de proceso. Esta técnica utiliza una descarga luminiscente de la reaccion de gases tanto
para calentar la superficie del acero como para abastecer iones de nitrégeno para el proceso de

nitruracion [9,10].

En el proceso de nitruracion idnica, la reactividad del medio nitrurante no se debe a la
temperatura sino al estado del gas ionizado. Esta técnica emplea campos eléctricos para ionizar
moléculas en el gas alrededor de la superficie a nitrurar. Dicho gas altamente activo con
moléculas ionizadas es llamado plasma. El plasma se genera en una mezcla de gases puros (O,

N,, H,, Ar) a través de la aplicacion de una diferencia de potencial.

El proceso de nitruracion se realiza dentro de una cadmara donde se genera vacio antes de
introducir los gases de nitruracion. Se establece un circuito eléctrico en el que la pieza a tratar (la
cual debe ser un material conductor) funge como céatodo y frente a este se encuentra el anodo
(que puede ser el cuerpo de la camara de vacio) colocado a potencial a tierra. El catodo esta a
potencial negativo de forma que los iones de plasma sean atraidos hacia él dando lugar al
bombardeo idnico o pulverizacién catddica (sputtering). Al principio del proceso se remueve el
oxido de la superficie asi como otras impurezas. Después, los iones de nitrogeno penetran la
superficie y quedan atrapados en la estructura cristalina del material, lo que provoca el
endurecimiento superficial. En la figura 2.13 se muestra un diagrama esquematico del disefio de

una camara de nitruracion iénica.
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Anodo

Anodo

Vacio

Figura 2.13 Diagrama esquematico de una cdmara de vacio para realizar el proceso de

nitruracion iénica [10].

2.7.1.3.1 Antecedentes historicos de la nitruracion idnica o por plasma

El origen de esta técnica se remonta al trabajo del fisico aleman, Dr. Wehnheldt, quien
en 1932 desarrollo “el método de nitruracion por descarga luminiscente”. Wehnheldt se encontrd
con severos problemas en el control de la “descarga luminiscente” por lo que se asocié con el
fisico y empresario suizo, el Dr. Bernhard Berghaus. Juntos estabilizaron el proceso y mas tarde
formaron la empresa Klockner lonen GmbH, especializada en la fabricacién de equipos de
nitruracion ionica. A pesar de que el proceso de nitruracion iénica desarrollado por Wehnheldt y
Berghaus fue utilizado exitosamente por los industriales alemanes durante la Segunda Guerra
Mundial, no fue ampliamente aceptado debido a que se consideraba demasiado complejo, caro y
poco confiable para garantizar resultados consistentes y repetibles. No fue sino hasta la década

de 1970 que el proceso gané la aceptacion de la industria, especialmente en Europa.

La relevancia del proceso de nitruracion por “descarga luminiscente” fue que no se basé
en la descomposicion o disociacion de un gas para liberar el nitrogeno en la superficie de acero.

El proceso se basaba en la ionizacion de un gas molecular simple, en este caso argén y
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nitrégeno, y la liberacidn de sus iones. El proceso ofrecia un tiempo de proceso méas corto debido

a la preparacion de la superficie del acero y la ionizacion del gas.

Hoy en dia, la nitruracién iénica es llevada a cabo en casi todos los aceros y aleaciones
de hierro asi como también en metales refractarios, aluminio y materiales ferrosos sinterizados.
Ademés, ésta técnica es comunmente utilizada para la nitruracion de aceros antes de la
deposicion de recubrimientos duros mediante el proceso de PVD. La nitruracién iénica no es el
unico tratamiento que utiliza el fenémeno de la “descarga luminiscente”, ya que utilizando la
combinacion de gases apropiada y la camara adecuada, la técnica de “descarga luminiscente”
puede ser aplicada a los procesos de nitrocarburizado, carburizado, carbonitrurado ademas de

los procesos de deposicion fisica y quimica en fase vapor asistidos por plasma.

2.7.2 Deposicion fisica en fase vapor

El proceso de deposicion fisica en fase vapor, conocido como PVD por sus siglas en
inglés (physical vapor deposition), es un proceso de deposicién en el cual un material,
denominado “blanco” (0 por su designacion en inglés: target), es evaporado de una forma solida
o0 liquida a la forma de 4tomos o moléculas y es trasportado en forma de vapor a través de vacio
o0 de un ambiente gaseoso de baja presion (o plasma) al sustrato, donde finalmente se condensa
[9-11]. Normalmente los procesos PVD son utilizados para depositar peliculas con espesores en
el rango nandmetros, sin embargo también pueden ser también utilizados para formar peliculas
multicapa. Los procesos PVD se pueden utilizar para depositar peliculas de elementos o
aleaciones, ademéas de compuestos utilizando procesos de deposicion reactiva. En los procesos
de deposicion reactiva, los compuestos son formados por la reaccion entre el material evaporado
y el ambiente gaseoso, por ejemplo, nitrdgeno y titanio pueden reaccionar para formar nitruro de
titanio (TiN). Los procesos PVD se pueden clasificar en las siguientes categorias: evaporacion al

vacio, pulverizacion catodica e implantacion iénica, tal como se muestra en la figura 2.14.
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Figura 2.14 Diferentes técnicas del proceso PVD: a) evaporacion en vacio; b) y c) pulverizacion
catédica en un ambiente de plasma; d) pulverizacién catddica en vacio; implantacion idnica: e)
en un ambiente de plasma con una fuente de evaporacién térmica, f) con una fuente de
pulverizacién catodica, g) con fuente de evaporacién por arco; y h) deposicion asistida por haz
de iones (IBAD por sus siglas en inglés) con una fuente de evaporacion térmica y bombardeo

inico mediante un cafion de iones[11].
2.7.2.1 Evaporacion en vacio

La técnica de evaporacion en vacio (vacuum evaporation por su designacion en inglés),
la cual también es llamada deposicion al vacio (o0 por su designacion en inglés: vacuum
deposition), es un proceso PVD que se realiza a bajas presiones (en el rango de 10° a 10”° Torr)
dentro de una camara de vacio y consiste calentar el material denominado “blanco” para
producir un flujo de vapor que se deposite en la superficie del sustrato [11], tal como se muestra
en la parte a) de la figura 2.14 y en la figura 2.15. La evaporacion térmica generalmente se lleva
a cabo empleando fuentes de calentamiento tales como filamentos de tungsteno o haz de
electrones de alta energia. Generalmente en este tipo de procesos, los sustratos se montan a una
distancia razonable de los materiales que fungen como fuente de evaporacion para evitar o
reducir el calentamiento por radiacion del sustrato. La técnica de evaporacién en vacio es
utilizada para formar recubrimientos resistentes al desgaste y recubrimientos protectores contra

la corrosion, entre otras aplicaciones.
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Figura 2.15 Esquema representativo del proceso de evaporacion en vacio [11].

2.7.2.2 Deposicidn por pulverizacion catodica

La técnica de deposicion por pulverizacion catédica (o por su designacion en inglés:
sputter deposition) consiste en la deposicién de particulas evaporadas del material denominado
“blanco” (target) por el proceso fisico de bombardeo idnico. EI bombardeo idnico (o sputtering)
es un proceso fisico de evaporacion donde los atomos superficiales de un material son
expulsados por el bombardeo de iones energéticos. Estos iones energéticos, cominmente son
iones gaseosos (de argon o nitrdgeno) acelerados de un plasma. En este proceso la distancia
entre la fuente y el sustrato es mas corta comparada con la distancia en el proceso de
evaporacion en vacio. El plasma utilizado en el proceso de pulverizacién catédica puede estar
cerca de la superficie pulverizada o puede llenar la regién entre la fuente y el sustrato, tal como
se muestra en las secciones b) y c) de la figura 2.14. A estos procesos también se les conoce
como deposicion fisica en fase vapor asistida por plasma o PAPVA por sus siglas en inglés
(Plasma Assisted PVD). La fuente de pulverizacion o “blanco” puede ser un elemento, una
aleacion, una mezcla o un compuesto. Los materiales compuestos como el nitruro de titanio
(TiN) y nitruro de circonio (ZrN) normalmente son depositados por pulverizacion catddica
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reactiva utilizando un gas reactivo en el plasma, en este caso nitrogeno. La pulverizacion
catédica es ampliamente utilizada para depositar peliculas delgadas en materiales
semiconductores, recubrimientos en vidrio arquitectonico, recubrimientos reflectivos en discos

compactos, peliculas magnéticas y recubrimientos decorativos [11].

2.7.2.3 Implantacion iénica

La técnica de implantacién idnica (ion plating, por su designacion en inglés) llamada
también deposicion asistida por iones (ion assisted deposition), emplea un bombardeo periddico
de la pelicula que se desea depositar mediante particulas energéticas de tamafio atdmico para
modificar y controlar las propiedades de la pelicula. EI material a depositar puede ser evaporado
tanto por evaporacion térmica (figura 2.14e), como por pulverizacion catodica (figura 2.14f),
arco erosivo o por la descomposicién precursor quimico de vapor. Las particulas energéticas
utilizadas para el bombardeo son normalmente iones de un gas inerte reactivo, o en algunos
casos iones del material condensado de la pelicula (iones de la pelicula). EI proceso de
implantacion ionica se puede realizar en un ambiente de plasma donde los iones de bombardeo
son extraidos del plasma o se puede realizar también en vacio, donde los iones para el
bombardeo son generados por separado en un “cafion de iones” (figura 2.14h). Esta ultima
configuracion también es llamada deposicion por haz de iones (o por su designacién en inglés:
lon beam assisted deposition, IBAD). Empleando un gas reactivo en el plasma, se pueden
depositar peliculas de materiales compuestos. La implantacion i6nica puede proveer
recubrimientos densos a presiones de gas relativamente altas donde la dispersién del gas puede
aumentar la cobertura de la superficie. Esta técnica es usada para depositar recubrimientos duros

de materiales compuestos y recubrimientos dpticos con altas densidades [11].
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2.7.3 Recubrimientos duros

Como se mencion0 anteriormente, los materiales se desempefian méas eficientemente
cuando son modificados superficialmente, ya sean recubiertos o tratados superficialmente. El
uso de las técnicas de deposicion tanto fisica como quimica en fase vapor se ha incrementado
notablemente en los dltimos afios. A la fecha se pueden identificar tres generaciones de
recubrimientos duros: los llamados recubrimientos de primera generacion, tales como el nitruro
de cromo CrN y el nitruro de titanio TiN los cuales son ampliamente utilizados en aplicaciones
industriales; los recubrimientos binarios y ternarios de segunda generacion, tal es el caso del
carbo-nitruro de titanio TiCN y del nitruro de titanio aluminio TiAIN; ademas los recubrimientos

de tercera generacion: recubrimientos multicomponente y multicapa.

Debido a la gran diferencia de propiedades entre el sustrato y los recubrimientos, no
todos los sistemas han sido exitosos. Entre los pardmetros mas importantes a considerar en un
recubrimiento son: la dureza, el modulo eléstico, el coeficiente de expansion térmica, la
estructura cristalina, la adhesion y la compatibilidad quimica del recubrimiento y el sustrato
[11].

Superficie — Interaccion con la pieza de

/trabajo (desgaste abrasivo/adhesivo)y con
el medio ambiente (corrosién/oxidacion)

<+— Dureza, esfuerzos internos, resistencia a la
fatiga

4—Adhesidn
Interaccion del sustrato con la capa
Expansion térmica

Sustrato

Figura 2.16 Fundamentos de un sistema de recubrimiento [10,11].

Generalmente se aplican una o mas capas intermedias entre el recubrimiento y el
sustrato para mejorar la compatibilidad entre ellos, principalmente para empatar el enlace
quimico y los coeficientes de expansion térmica [10,11].
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Actualmente existe una gran variedad de términos en la literatura para describir los
recubrimientos. Modificando la composicién del recubrimiento se pueden obtener, tanto
recubrimientos multicomponentes (binarios, ternarios, soluciones solidas), asi como

recubrimientos multi-fases/compdsitos (soluciones solidas y/o compuestos inter-metéalicos).

Dependiendo del tamafio y la distribucion de las fases secundarias en la matriz primaria,
un recubrimiento puede ser llamado multifase o compésito. El término “multifase” (o “poli-
fase”) es empleado cuando ambas fases estan igualmente presentes y ninguno de ellos es
continuo. El término “composito” es utilizado cuando una fase esta dispersa en una matriz la
cual es continua. Incluyendo estos recubrimientos, es posible aplicarlos a un sustrato para crear
recubrimientos multicapa o gradientes. El término “recubrimiento gradiente” se refiere a un
sistema cuya composicion varia gradualmente de una capa a otra, no existe transicién repentina.
Sin embargo el término “capas gradiente” ha sido también utilizado para representar un
recubrimiento multicapa teniendo transiciones bruscas en composicion entre capas [11]. Los
compdsitos microlaminados, son recubrimientos multicapa los cuales consisten en alternar
capas de dos diferentes materiales [11]. La figura 2.17 muestra esquematicamente estas

variaciones entre capas.

Aleada (o Multicomponente) Multifase Composito Multicapa Gradiente
M M1 M3X;X,, etc TiC/TiN TiC/AlLO; TiC/TiN/AILO; TiN/TiCN/TiC
TiAIN TiCN

Figura 2.17 Representacion esquematica de la estructura de diferentes tipos de recubrimientos

[11].

2.7.3.1 Recubrimientos multicomponente

Inicialmente, mononitruros y monocarburos eran producidos como materiales de

recubrimiento en varios sustratos para mejorar la resistencia al desgaste y a la corrosion. En la
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tabla 2.7 se listan varios boruros, carburos, nitruros y 6xidos los cuales pueden ser empleados

principalmente para mitigar el desgaste y la corrosion [11].

Tabla 2.7 Carburos, nitruros, 6xidos y boruros empleados para mejorar la resistencia al desgaste

y la corrosion [11].

Carburos Nitruros Oxidos Boruros
Ceramicos resistentes a la corrosion
SiC Si3gNy Al,O3 TiB
HfC HfN SiO, MoB
ZrC ZrN TiO, WB
TiN ZrO, NbB;
CrO; TaB;
MgO ZrB;
Ceramicos triboldgicos
TiC TiN Al,O3 TiB,
HfC HfN SiO, MoB
ZrC SigNy TiO, WB
SiC BN ZrO, NbB,
Cr:Cs ZrN Tay0s5 TaB»
Cr3Ce TaN Cr,03 ZrB,
TaC AIN HfO, HfB,
wC NbN V,03 VB
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En la tabla 2.8 también se muestran varios compuestos utilizados como recubrimientos.

Estos compuestos estan basados principalmente en metales de transicion y elementos de los

grupos IV y VI de la tabla periddica. Asi como los metales forman aleaciones, estos

mononitruros y monocarburos pueden formar nitruros y carburos binarios (sistemas de fase

ternarios) agregandoles un elemento metalico adecuado.

En el estudio del presente trabajo se eligio los recubrimientos depdsitos por el sistema

“Magnetron Sputtering” por la razon, que dentro de los métodos de PVD la pulverizacion

catddica permite obtener peliculas homogéneas, lo cual evita concentraciones de esfuerzos

puntuales, elaborados en sistema monocapa, para elaborar su evaluacion esto para generar un

posible uso en protesis de cadera y rodilla.

Tabla 2.8 Compuestos utilizados como recubrimientos para aplicaciones tribologicas [11].

IV B VI B IImMA IVA
Ti Zr Hf V Nb Ta Cr Mo W B Al Si
B s e
C . e - * o -
N . ® . o e o e
O o e [ ] L[]
CHN e
ON o
oCc e
OCN o

..'_
.“.og"‘o,.-‘._c ,'."

LI

) .'-Io_'_.'t i

K
[ ]

r
Lo

L.
*

/

~
TTITTTI7iTTTT

Figura 2.18 Mecanismos de desgaste en recubrimientos monocapa [11].
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CAPITULO 3

EXPERIMENTACION

Existen una gran cantidad de maquinas para medir el desgaste; algunas de ellas
comercialmente manufacturadas pero la mayoria han sido disefiadas para propoésitos especificos.
En el presente trabajo de investigacion se utiliz6 una maquina de desgaste tipo ball-on-disk con
solucion Ringer como lubricante para estudiar la resistencia al desgaste de una aleacién base
cobalto con diferentes recubrimientos duros depositados por la técnica PVD usando el sistema

“Magnetron Sputtering” [1-10].

3.1 Plan experimental

Para el desarrollo del plan experimental se llevo acabo una analisis previo el cual
consistié en generar una basqueda del estudio del arte para validar cual serian las pruebas
pertinentes para este estudio, el plan experimental se muestra en la figura 3.1 la cual presenta de

forma esquematica los pasos y pruebas que se siguieron durante el desarrollo de la investigacion.

En la tabla 3.1 se muestran las condiciones de recubrimiento PVD en que se evalu6 la
resistencia al desgaste. En cada prueba se utilizé una bola y un disco con la misma condicion asi
como una bola de alimina y un disco con un recubrimiento; se realizaron dos repeticiones para

cada condicion.
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Figura 3.1. Desarrollo experimental.

500 m 500 m 3770 m

Recubrimiento AlUumina Recubierto Aldmina
AITiN (Lumena) X X X
AICrN (Alcrona) X X X
AITIiON (X3T6) X X X
AICrON (X3T12) X X X

Tabla 3.1. Pares evaluados en resistencia al desgaste.

3.2 Fundicién por colada de precision

El material analizado en el presente estudio se obtuvo a través de fundicion por colada
de precision en donde se vacio una barra con didmetro de 16 mm en la que se fabrico para
obtener el material a utilizar en las pruebas concernientes a este estudio, en la fig. 3.2 se muestra

la barra que se obtuvo para las pruebas de desgaste.
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Didmetro 16 mm

5

Espesor 100 mm

>

Figura 3.2. Disefio de barra para creas los discos utilizados en las pruebas tribolégicas (Diametro

16mm y espesor de 100 mm)
3.2.2 Fusion y vaciado

Para la fusion y vaciado se utilizé un horno de induccién de 175KW de potencia, crisol
de alta alumina con una capacidad para fundir 60 Kg de aleacion base cobalto. Para proteger el
metal liquido de la atmosfera se utilizo colcha ceramica como tapa y argén de ultra alta pureza
(99.99%) inyectado mediante un tubo de cobre. En la figura 3.3 se puede ver el horno con la

carga de material a fundir y la forma en que se previno la oxidacion.
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Figura 3.3. Horno de induccidn a) inicio de fusion y, b) inyeccion de argon.

Las temperaturas Optimas de fusion y vaciado para este tipo de aleacién estan en un
rango de 1460°C-1480°C y moldes precalentados a 900°C. Con estos pardmetros se evitaron
defectos comunmente conocidos como “hot tearing” y segregaciones de cromo que se presentan
en temperaturas cercanas a los 1550°C. La figura 3.4 muestra el precalentamiento de los moldes

ceramicos[11].

Figura 3.4. Precalentamiento de moldes ceramicos.

Después de la solidificacion fueron removidos los moldes cerdmicos por medio de

golpeteo con. Posteriormente se cortaron las muestras y se limpiaron.

3.3 Analisis quimico

El andlisis quimico de la aleacion vaciada se llevd a cabo en un espectrometro de

emision Optica Belec Variolab Modelo 0171017.

3.4 Preparacion de muestras triboldgicas

La preparacion consistio en desbaste con lijas de carburo de silicio de tamafio de grano
100, 220, 320, 500, 1000, 1200 y 2400. El pulido se llev6 a cabo utilizando alimina como
abrasivo, se usaron tamafios de grano de 1, 0.3 y 0.05 um esto fue llevado para evaluacion de

muestras al desgaste consistio en generar discos de 16 mm de diametro y de 6 a 8 mm de espesor
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como se muestra en la figura 3.5, asi como pulido acabado espejo de las superficies a probar y

caracterizacion de estas.

Figura. 3.5. Discos para pruebas tribolégicas.
3.5 Recubrimiento PVD

El recubrimiento lo genero la empresa oerlikon balzers® Figura 3.6, depositado

mediante la técnica PVD anteriormente referenciada [1-5].

cerlikon

balzers

=

Figura 3.6. Compaiiia Oerlikon Balzer® [ 1.
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3.6 Caracterizacion del recubrimiento

Antes de evaluar el comportamiento de adhesion y desgaste se realizaron técnicas de
caracterizacién a los recubrimientos, esto para obtener la calidad necesaria para realizar las

pruebas de desgaste, las técnicas utilizadas se muestran a continuacion.

3.6.1 Microscopia electrénica de barrido (EDAX)

Para lograr validar la calidad del recubrimiento, se realiz6 un analisis quimico
superficial por medio de la técnica EDAX y un analisis superficial para ver la calidad de la

deposicion con un microscopio electrénico de barrido marca JEOL JSM-6510LV.

3.6.2 Medicion de rugosidades

La rugosidad de las muestras se midié empleando un rugosimetro SURFCOM 1500SD2
en escala Ra (um), que es la desviacion media aritmética de altura de la superficie con respecto a
la linea principal del perfil de medicion. En cada pieza se realizaron 3 recorridos de 1 mm cada

uno, la rugosidad final se obtuvo promediando los valores obtenidos en cada recorrido.

3.6.3 Medicion de durezas

Las mediciones de dureza se efectuaron en un durémetro shimatzu series HMV-2 con

indentador de diamante mostrados en la figura 3.7, con una carga de 50 grs. [3]

Figura 3.7. Microdurémetro shimatzu series HMV-2 [2].
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3.6.4 Scratch Test

Para las pruebas de adhesion se utilizo una maquina scratch test con capacidad de
aplicacién de 100 N, en donde se genero linealmente una penetracién de 8 mm de longitud, en la
cual cada milimetro se le aplicaban 10N de carga hasta generar 80 N de carga como se muestra
en la imagen 3.8. La propiedades de resistencia a la adhesion del recubrimiento son obtenidas en
términos de cargas criticas correspondientes: Primera grieta (Lco), Inicio de remocién de

recubrimiento (Lc,), perdida por adhesion (Lc,), Desprendimiento total (Lcs) [2].

Indentador punta diamante

Figura 3.8. Representacion de linea de penetracidn generada por scratch test a) indentador punta

diamante b) linea de penetracion [2].

3.6.5 Microscopia Optica

Se utilizando un microscopio 6ptico Nikon Epiphot adaptado con el analizador de

imagenes Clemex Vision profesional para ver las marcas de stratch test.

3.6.6 Confocal

Se utilizo la técnica Confocal para visualizar la penetracion del identador, gracias a que
esta técnica incrementar el contraste y/o reconstruye imagenes tridimensionales utilizando un

"pinhole" espacial (orificio delimitante) para eliminar la luz desenfocada o destellos de la lente
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en especimenes que son mas gruesos que el plano focal y con estas caracteristicas poder

observar las cargas criticas del recubrimiento.

3.7. Pruebas de desgaste

Para las pruebas de friccidn se utilizé una maquina de desgaste tipo Pin on Disk [4-8],

con una carga de 40N sobre la bola, a 219 revoluciones por minuto (rpm) y recorriendo un total

de 3.77 Km. En la figura 3.9 se presenta la maquina tipo pin-on-disk utilizada para las pruebas

tribologicas; en tal figura también celda de carga tipos “s” usado para medir las cargas y las

fuerzas de friccion.

Recipiente de aceite

Celda de carga

\!

Peso balance

Nalinn

U

\ Contrapeso
B

Motor

I Palancas

Figura 3.9. Maquina triboldgica tipo pin on disk fabricada en FIME [2].

El diametro externo de la huella circular que los pines dejaron en los discos fueron de 6

y 12mm, en las de 6 mm se corrieron 500 m y en las de 12 mm 3770 mm. Ese valor fue utilizado

en la estimacién de la velocidad tangencial a la que se corrieron las pruebas la cual fue de 149

mm/s.
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Se uso como lubricante solucion Ringer preparada con un litro de agua destilada, 8.6 gr
de cloruro de sodio (NacCl), 0.3 gr de cloruro de potasio (KCI) y 0.33 gr de cloruro de calcio

(CaCl2); esta es la concentracion de esas sales en fluidos corporales [2,11].

3.8. Analisis gravimétrico

El analisis gravimétrico antes y después de las pruebas de desgaste se llevo a cabo en
una balanza Explorer OHAUS E12140 con precisién de 0.0001 gramos. Previo a cada medicion
de peso, las piezas pasaron por 10 minutos de lavado ultrasénico en acetona en un dispositivo

ACUASONIC modelo 75T.

3.9. Microscopia electrénica de barrido

Para lograr un mejor entendimiento de los mecanismos de desgaste y el dafio sufrido en
el material por las pruebas pin on disk, se realizé un analisis superficial posterior a las pruebas
triboldgicas en la piezas desgastadas; este se llevd a cabo en un microscopio electrénico de

barrido (MEB) JEOL JSM-6510LV.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Anélisis quimico

El analisis quimico pueden observarse en la tabla 4.1 en porcentajes en peso para la

aleacion Co-Cr ASTM F75:

Tabla 4.1. Analisis quimico de una aleacién Co-Cr ASTM-F75-2007.

Elemento %
Cr 29.9%
Mo 6.19%
Fe 0.71%
Ni 0.58%

Mn 0.33%
W 0.24%
Co Bal.

En donde se demuestra que el quimico de la aleacion cumple con los parametros de la

norma ASTM F75 utilizada en implantes médicos [1].
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4.2. Resultados caracterizaciéon PVD

4.2.1 Microscopia electronica de barrido

Se obtuvieron los resultados del analisis quimico por medio de dispercion de energia
rayos X o EDS por sus sigles en ingles y analisis superficial por medio de microscopia
electronica SEM con detector de electrones secundarios en donde se genero la siguiente
informacién ver figura 4.1 y figura 4.2, esto para validar la composicién gquimica del

recubrimientos elaborado por balzer®.
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Figura 4.1. Analisis EDAX a) AICrN b) AITiN c) AITiON d) AICrON
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Figura 4.2. Andlisis superficial a 200 um a) AICrN b) AITiN c) AITiON d) AICrON e)

Condicién de colada.

En la figura 4.1 se puede observar que los recubrimientos AICIN, AITiON y AICrON
cumplen con el andlisis quimico necesario para la evaluacién en este estudio, a diferencia del
AITIN que presenta ausencia de Tiy aparece como AIN. En la figura 4.2 se observa que la mejor

calidad superficial la presentan los recubrimientos con oxigeno afiadido, esto puede ser causado
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por las condiciones de deposicién junto con el tipo de estructura formada por los oxinitruros. El
recubrimiento que mostro la menor calidad superficial los cual puede resultar en
desprendimientos o falla severas del AITIN en donde se puede afiadir que fue el Unico
recubrimientos que no cumplié con el estdndar quimico, aun asi el peor la condicién colada
presentan la peor calidad superficial de todo el muestreo. Se detecto Co-Cr-Mo-V-Mn-Mg como
elementos extra en el EDAX, los primeros tres elementos son la matriz del sustrato y los tres
Gltimos pudieron haber aparecido por el tipo de objetivo utilizado en la técnica PVD, por

ejemplo objetivos de Al-Ti-V o Al-Mg.

4.2.2 Rugosidad

Los resultados de perfilometria arrojaron los siguientes resultados, ver tabla 4.2.

Tabla 4.2. Resultados de Ra en Co-Cr sin recubrir y recubiertos.

Muestra (Ra) um
Co-Cr 0.10
AICrN® 0.12+0.1
AITIN® 0.22+0.1
AITION® 0.11+0.1
AICrON® 0.10+£0.1

En donde se observa que la rugosidad es muy semejante a la del Co-Cr sin recubrir, esto
debido a que la deposicidn se llevo acabo en muestras pulidas con alimina de 1 um. Se hace la
comparacion con cobalto sin recubrir para relacionar las propiedades del metal con los

recubrimientos ceramicos [2].

4.2 .3Microdureza

Los valores de microdureza son mostrados en la tabla 4.3, en donde se observa con

claridad la diferencia en dureza de la aleacion y los recubrimientos.
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Tabla 4.3. Valores de dureza en Vickers

Recubrimiento Microdureza HV 549
CoCr 310HV
AICrN® 3250HV
AITIN® 2800HV
AITION® 3400HV
AICrON® 3600HV

Los recubrimientos oxinitrurados presentan mejor dureza que los nitruros, esto debido al
tipo de estructura que contienen, en donde al agregar mayor cantidad de &tomos en la estructura
atobmica del recubrimiento genera mayor tension, lo cual esta relacionado con mayores

propiedades de dureza [3].

A continuacién se muestra en la tabla 4.4 la comparacion de los datos del proveedor y lo

evaluado en este estudio.

Tabla 4.4. Resultados de microdureza y comparacion con los resultados enviados por el

proveedor de recubrimientos balzer®

3134 1560 2974 2645
3020 1593 3473 3967
2500 1592 2849 3430
2885 HV 1582 HV 3098 HV 3357 HV
Promedio
Proveedor 3250 HV 2800 HV 3400 HV 3600 HV
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4000 1 3400 3357000

2885 3000 3098
3000 - 2500

2000 - 1582

1000 -

HV AICrN AITiN AITION AICrON

En la tabla 4.4 se puede apreciar que el AITIN presenta la menor propiedad de dureza
esto se puede ver con mas claridad en la figura 4.1 en donde se observa que el analisis quimico
presenta que falta afiadir titanio al recubrimiento y se comporta mas como un AIN comparando

con otros autores [4].

4.2.4 Espesor

El espesor fue medido por medio de microscopia electronica de barrido, dando como
resultados espesores muy semejantes en todos los recubrimientos como puede verse en la tabla
4.5. El espesor mas pequefio lo contiene el AITIN, en donde el proveedor genera este
recubrimiento con menor espesor debido al tiempo de deposicion y las propiedades del

recubrimiento.

Tabla 4.5. Valores de espesor en um

Muestra Espesor ym
CoCr -
AICrN® 10
AITIN® 8
AITION® 10
AICrON® 10
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4.3 Prueba de rasgado

La prueba de rasgado se llevo a cabo bajo el estandar ASTM G171 - 03(2009) e2 en
donde se obtuvieron las cargas criticas presentadas en la tabla 4.6.

Tabla 4.6. Valores de cargas criticas en Newton.

Muestra Cargas criticas (N)
LCO LC1 LC2 LC3
Primera | Remocidn del | Perdida por |Desprendimiento
grieta recubrimiento | adhesion total
AICIN® 20 30 32 40
AITIN® 20 28 40 60
AITION® 20 25 35 50
AICrON® 40 48 55 65

AICrON presenta la mejor resistencia al rasgado seguido del AITiN, para generar una
discusion sobre estos resultados se examind por medio de microscopia Optica y cofocal las
huellas de rasgados de todos los recubrimientos, las cuales pueden observarse en la figura 4.3.
En la imagen “a” de esta misma figura puede apreciarse que el desprendimiento total del
recubrimientos se presenta cerca de los 40 N esto debido a la propiedad de adhesion generada
por la estructura atomica del nitrurado, en la imagen “b” se puede observar que el
comportamiento del recubrimiento es mas plasticos Yy permite una mayor deformacion y
adhseion, por lo tanto su resistencia al rasgado es mayor alrededor de 60 N, en el caso de los
oxinitruros los dos presentan un desprendimiento semejante, en forma de estallamiento del
recubrimiento, en donde al recibir carga tiene una fragilidad mayor este por su elevada dureza
como puede observarse en la tabla 4.3 y 4.4, en donde el caso de estudio no es conveniente
debido a que en una protesis de cadera existira microimpactos los cuales pueden causar una

fragilidad en el recubirmiento y fallar como en el caso de la prueba de rasgado. Los resultados
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mostrados en la tabla 4.6 establecen que la mayor resistencia al rasgado es para el oxinitruro de
cromo, tampoco se observa una relacion de la oxidacion contra la resistencia a la adhesion y

dureza.

20N 30N 40N 50N 60N 70N 80N

Figura 4.3. Imagenes 6pticas y confocales de las lineas de rasgado mostrando la zona de

puntualizando la carga critica, a) AICrN, b) AITiN, ¢) AITiON and d) AICrON.
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4.4 Pruebas de desgaste

Los resultados de coeficiente de friccion pueden ser vistos en la figura 4.4. Para evaluar
los resultados se registraron los pesos iniciales de cada muestra y se volvio a pesar al final de las

pruebas, esto para determinar la perdida en peso y volumen del recubrimiento esto presentando

en la figura 4.5.

0.35
0.3
0.25 -

——AICTN

0.2 1 ——AITIN
0.15 e Al TION
0.1 —— AlCrON

0.05

0 T T T T T T
CF 500m 1000m 1500m 2000m 2500m 3000m 3770 m

Figura 4.4. Resultados de CF en donde se observa las dos pruebas realizadas a 500 mts, y la
prueba de 3770 m. reportando cada 500 mts resultados de COF, las pruebas de 500 mts con balin

recubierto no fueron exitosas debido a que el desgaste lo presentaba el balin y no el

recubrimiento.

g
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Figura 4.5. Resultados de perdida en peso. a) Discos b) Balines.

En la figura 4.4 se puede observar que el mejor comportamiento en coeficiente de
friccion lo presenta el recubrimiento AICrN, el cual logra mantenerse en un rango de 0.15 a 0.20
en las pruebas de 3770 mts , en la figura 4.4 detalla la pruebas realizadas a 500 m hasta 3770
metros con balin de Al:0s, los recubrimientos con mayor indice en tasa de degaste los presenta
los oxinitruros de cromo Y titanio, una observacion importante es la propiedades de dureza, la
cual no esta directamente relacionadas con la tasa de desgaste del recubrimiento, investigacion
que habia generado J.L.Mo y J.Ortega investigadores de la rama de tribologia en recubirmientos
duros [6-18]. La figura 4.5 ilustra la perdida en peso, en donde el inciso “a” establece la pérdida
en los discos y el inciso “b” la pérdida en los balines, en donde se comprueba el poco desgaste
de las muestras y el alto desgaste de los balines en las pruebas a 500 mts con balin recubierto,
esto debido a que el balin permanecia siempre en contacto con todos los puntos de la muestra lo
cual genero el desgaste, motivo por el cual se decidio no tomar en cuenta esta informacion en el
estudio, en otro punto importante se observa que en las pruebas a 500 mts con alumina, el balin
sufrio menor desgaste que las discos, el recubrimiento con mayor coeficiente de friccion y la

mayor tasa de desgaste fue el AICrON, a comparacion con la aleacion Co-Cr obtiene mejores
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resultados, pero en relacion a los 4 recubirmientos de estudio presenta los indices de desgaste
mas elevado, ademas en la figura 4.4 y 4.5 demuestran que el recubirmiento con menor perdida
en peso y mayor resistencia al desgaste es el AICrN, asi como fue el que mas desgasto al balin
de Al:0s en las dos pruebas realizadas, la aleacion de cobalto solo se uso como referencia para
ver la mejoria en agregar recubirmientos en estas aleaciones. Los recubrimientos de AITIN y

AITION generaron resultados semejantes.

Para evaluar los mecanismos de desgaste representativo de los recubrimientos se
tomaron imagenes en SEM las cuales se muestran en las figura 4.6 para las muestras realizadas

a 500 mts y 4.7 para las muestras realizadas a 3770 mts.

Figura 4.6. Micrografias de dafios de desgaste visualizados en SEM en discos contra alumina a

500 mts a 1000x - 20 KV a) AICIN, b) AITiN, c) AITiON and d) AICTON.
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Delaminacion
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Figura 4.7. Micrografias de dafios de desgaste visualizados en SEM en discos contra alumumina

a 3770 mts a 1000x - 20 kV a) AICrN, b) AITiN, c) AITiON and d) AICrON.

En las figuras 4.6a y 4.7a se determina que el principal mecanismos de desgaste es por
adhesion, también se puede notar la pérdida de masa del balin de Al,O;es casi 8 veces mas en la
prueba de 3770 a la prueba de 500 mts, en las figuras 4.6d y 4.7d es posible observar la
fragilidad del recubrimientos de AICrON, generando una baja capacidad de deformacion,
mostrando una fragmentacion creada por una propagacion de grietas. Esta observacion puede
explicar la discrepancia en los resultados de desgaste y de rasgado, y demostrar que no por tener
una mayor propiedad en resistencia al rasgado se tiene mejor resistencia al desgaste. Ademas las
cargas realizadas en la prueba de rasgado, fueros aplicadas lenta y progresivamente, mientras
que en las pruebas de desgaste generan un alto esfuerzo de contacto entre asperezas que llevan
una alta tension intersticial entre el recubrimiento duro y un sustrato con propiedades mas
ductiles los cual puede ser visto en las figura 4.6d y 4.7d. En las figuras 4.6b y 4.7b se presenta

el dafio superficial del recubrimiento AITiN, en donde se observa que el mecanismo de degaste
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dominante fue el sistema de adhesién, sin embargo esta condicién también presenta un poco de
abrasion a comparacion con el recubrimiento AICrN, en esta condicién el balin de alimina
presento un desgaste similar al balin de la prueba de AICrN, por otra parte el AITION mostro un
comportamiento de resistencia al desgaste menor comparado con AICrON, en donde el
mecanismo de desgaste presentado por el AITiON fue de abrasidn y delaminacién, resultado de

un alto esfuerzo interfacial mencionado anteriormente.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

En base a los resultados experimentales, se puede concluir lo siguiente:

e Todos los recubrimientos estudiados presentaron una mejor resistencia al

desgaste en comparacion a la aleacién Co-Cr.

e La prueba realizada en los balines recubiertos, sufrieron de un desgaste severo
generando resultados que no brindan informacion al objetivo de este estudio.
e AICrN presento la mas alta resistencia al desgaste, con la menor resistencia a la

adhesion.

e AICrON presento la mas alta resistencia a la adhesién y una baja respuesta al
desgaste, por lo tanto no existe una directa relacion entre la dureza del

recubrimiento y la resistencia al desgaste en las condiciones de estudio.

o Durante las pruebas de rasgado los recubrimientos AICrON y AITiON
presentaron mejor resistencia que los no oxidados, sin embargo la oxidacion no

contribuyo a mejorar la respuesta triboldgica.
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5.2 Recomendaciones

Se recomienda evaluar el recubrimiento con mayor resistencia al desgaste (AICrN) en
una protesis en la que se hagan pruebas de simulacion a ciclos elevados con cargas similares a
las aplicadas en una caminata de una persona promedio, para ver el resultado en una condicion
de trabajo semejante y validar el objetivo de este estudio. Asi como realizar pruebas de corrosién

a estos recubrimientos para ver su comportamiento en medios propensos a corroerse.
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ANEXO 1

COEFICIENTES DE FRICCION

A continuacién se muestra los coeficientes para las pruebas a) 500 mts y b) 3770 mts.

AICrN Al203 AITIN Al203 AITiON Al203 AICrON Al203

100 m 0.20 0.17 0.23 0.18 0.25 0.29 0.23 0.18
200 m 0.22 0.20 0.22 0.18 0.25 0.30 0.23 0.15
300 m 0.20 0.18 0.19 0.19 0.25 0.30 0.23 0.16
400 m 0.22 0.20 0.18 0.19 0.26 0.30 0.23 0.18
500 m 0.21 0.21 0.18 0.21 0.26 0.30 0.23 0.18
Promedio 0.21 0.19 0.21 0.19 0.25 0.30 0.23 0.17

69



Pin

Aldmina
500 m 0.18 0.24 0.19 0.29
1000 m 0.16 0.26 0.21 0.26
1500 m 0.16 0.23 0.25 0.25
2000 m 0.17 0.22 0.25 0.25
2500 m 0.17 0.23 0.24 0.26
3000 m 0.18 0.24 0.22 0.26
3770 m 0.18 0.23 0.21 0.26

Promedio 0.17 0.24 0.22 0.26



