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RESUMEN

Uno de los biomateriales metalicos méas utilizados en los implantes ortopédicos de
cadera es la aleacidn cobalto-cromo-molibdeno (CoCrMo) debido a su alta resistencia al
desgaste y a la corrosion. Sin embrago, la toxicidad de los iones metalicos de cobalto y
cromo liberados de particulas de desgaste de implantes de cadera metal-metal dentro del
cuerpo humano es una causa de preocupacion, la cual ha motivado la busqueda de
nuevas alternativas para resolver o disminuir este problema. Bajo este contexto se
encuentra el presente trabajo de investigacion, cuyo objetivo principal es el de mejorar la
resistencia al desgaste de protesis totales de cadera metal-metal de aleacion Co-Cr
incrementando la dureza superficial de las cabezas femorales por medio de diferentes
tratamientos superficiales tales como: nitruracién idnica, recubrimiento por PVD y
tratamientos duplex. Se fabricaron cabezas femorales prototipo de aleacion Co-Cr
forjada asi como también muestras para caracterizacion y evaluacion triboldgica. Se
realiz6 una caracterizacion exhaustiva de las diferentes condiciones superficiales y se
evalud el desempefio triboldgico y la resistencia a la corrosion. Las pruebas de corrosion
se realizaron mediante la técnica polarizacion potenciodindmica mientras que el
desempefio triboldgico de las superficies creadas se evalu6 bajo diferentes condiciones
utilizando dos diferentes dispositivos triboldgicos: una maquina de desgaste pin-on-disc
(POD) vy el simulador de cadera triaxial FIME 1l. Se encontrd que la tecnologia duplex
incrementa significantemente la adhesion de los recubrimientos, sin embargo no se
observo influencia alguna de esta tecnologia en el desempefio tribol6gico durante las
pruebas en la maquina POD. En el simulador de cadera FIME Il se evaluaron cabezas
femorales con recubrimientos PVD de: CrN, un recubrimiento multicapas de
(TiIN/CrN)x3 y un recubrimiento de carbono tipo diamante (DLC). Estas cabezas
femorales fueron evaluadas contra copas acetabulares de aleacion CoCrMo ASTM F75
con alto contenido de carbono. Los resultados mostraron que los recubrimientos PVD
reducen el significativamente el desgaste de las cabezas femorales comparadas contra
los pares MOM.



Capitulo 1

INTRODUCCION

A principios de la década de los setenta surgi6 el término biotribologia, definido como
una rama de la tribologia enfocada a estudiar los fendmenos de friccion, lubricacion y
desgaste presentes en sistemas bioldgicos [1]. La biotribologia ofrece un desafiante
campo de investigacion multidisciplinario, en el cual se incluyen disciplinas como la
ortopedia, la biomecanica, la ciencia de materiales y la tribologia. De lo mencionado
anteriormente se desprende el presente trabajo de investigacion, el cual se enfoca en uno
de los temas mas importantes y de mayor auge en la biotribologia: el estudio y la

optimizacion de la protesis total de cadera.

Como es sabido, los diferentes 6rganos y articulaciones del cuerpo humano sufren
desgaste y/o fracturas y deben de ser reemplazados para mantener una buena calidad de
vida. Existen implantes que juegan un papel importante en la sustitucién o mejora de las
funciones de cada sistema del cuerpo humano (éseo, cardiovascular, nervioso, etc.).
Entre los implantes m&s importantes se pueden mencionar los implantes de columna
vertebral, los fijadores dseos (tornillos, clavos, etc.), los implantes cardiacos (valvulas
cardiacas artificiales y marcapasos), los implantes dentales y los reemplazos articulares.
Los reemplazos articulares estan disefiados especificamente para restaurar la funcion de
las articulaciones dafiadas del cuerpo humano entre las cuales se pueden mencionar los
reemplazos de rodilla, cadera, hombro, y tobillo. El presente trabajo se enfoca en la
prétesis total de cadera, cuya cirugia de reemplazo o artroplastia fue considerada en

1991 como “la operacién ortopédica del siglo™ [2].

La cirugia de reemplazo de cadera se puede realizar como artroplastia total o hemi
artroplastia de cadera. Esta operacion es realizada generalmente para aliviar el dolor

provocado por la destruccion de la articulacion por alguna enfermedad (artrosis o artritis



reumatoide) o para corregir dafio fisico severo (tal como una fractura del cuello femoral)
y recuperar la movilidad. La artroplastia total de cadera consiste en reemplazar ambas
partes de la articulacion de la cadera humana (el acetabulo, localizado en la pelvis, y la
cabeza femoral) por una prdtesis total de cadera, mientras que en la hemiartroplastia
solo se reemplaza la cabeza femoral. La protesis total de cadera tiene dos componentes
principales: una cabeza femoral artificial, la cual puede ser metélica (fabricada con
aleaciones biocompatibles entre las cuales se pueden mencionar las aleaciones de
cobalto, titanio y acero inoxidable) o cerdmica (fabricadas principalmente de alimina y
circonia); y una copa acetabular artificial, la cual puede ser metalica, cerdmica o

polimérica.

La principal causa de falla en los implantes ortopédicos es el desgaste prematuro de
alguno de sus componentes. Uno de los biomateriales metalicos mas utilizados en los
implantes ortopédicos de cadera es la aleacion cobalto-cromo-molibdeno (CoCrMo)
debido a su alta resistencia al desgaste y a la corrosion. Sin embrago, a pesar de que los
pares triboldgicos metal-metal (cabeza femoral y copa acetabular fabricadas de
aleaciones biocompatibles) han probado ser mas resistentes al desgaste que los pares
triboldgicos mas comunmente utilizados en implantes de cadera, los pares metal-
polietileno (los cuales consisten en una cabeza femoral metéalica y una copa acetabular
de polietileno de ultra alto peso molecular, UHMWPE por sus siglas en inglés), la
toxicidad de los iones metalicos de cobalto y cromo liberados de particulas de desgaste
de implantes de cadera metal-metal dentro del cuerpo humano es una causa de
preocupacion, la cual ha motivado la bisqueda de nuevas alternativas para resolver o

disminuir este problema [3, 4].

Actualmente, los recubrimientos obtenidos mediante la técnica de deposito fisico en fase
vapor (PVD por sus siglas en inglés) son conocidos por proveer superficies con
propiedades triboldgicas superiores en términos de bajo coeficiente de friccion y alta
resistencia al desgaste. Esta tecnologia ha sido investigada en el campo de los implantes
quirargicos mostrando resultados promisorios en pruebas de desgaste “in vitro” en

simuladores de cadera [5-7]. Sin embargo, la mayoria de los recubrimientos PVD



presentan valores de dureza y rigidez superiores que los de la aleacion Co-Cr, por lo que
el soporte que esta aleacion puede ofrecer al recubrimiento es un motivo de
preocupacion, principalmente cuando se presentan esfuerzos de contacto elevados. En
muchos casos, el desempefio triboldgico de los recubrimientos PVD esta limitado por el
coeficiente de deformacion elastica del sustrato, lo cual puede resultar en una falla

eventual del recubrimiento [8, 9].

Sin embargo, existen varios tratamientos superficiales que tienen como objetivo elevar
la resistencia al desgaste y a la corrosion de los materiales mejorando sus propiedades
mecanicas mediante la implantacion de iones de nitrogeno en la superficie. Algunos de
los tratamientos superficiales que han sido estudiados para modificar las propiedades
mecénicas de la aleacion Co-Cr mediante la implantacion de iones de nitrdgeno y
mejorar su resistencia al desgaste son los siguientes: Implantacion de iones de nitrégeno
por haz convencional [10], superficie de plasma aleante [11], nitruracion ionica por
plasma de alta intensidad [12,13], e implantacion por inmersion en iones de plasma [14,
15]. Mediante la implantacion de iones de nitrogeno en la superficie de la aleacioén Co-
Cr por las técnicas mencionadas anteriormente, se ha encontrado un incremento en la

dureza superficial y una reduccion en el indice de desgaste.

Por otra parte, los tratamientos duplex, los cuales consisten en la aplicacion de las dos
técnicas mencionadas anteriormente (nitruracion iénica seguida de un proceso de
recubrimiento mediante la técnica de PVD), han demostrado ser exitosos mejorando la
resistencia al desgaste, la fatiga y la corrosion ademas de incrementar la capacidad para
soportar cargas en sustratos de acero [16-19]. En los tratamientos duplex, los materiales
son sometidos a un proceso de nitruracion ionica en el cual se incrementa su dureza
superficial y posteriormente son recubiertos mediante la técnica de PVD. Incrementando
la dureza de los sustratos por medio del proceso de nitruracion, se incrementa la
capacidad de soporte de carga cuando se tienen recubrimientos PVD en la superficie y

por ende se puede alcanzar un desempefio mecanico y triboldgico superior.



Bajo este contexto se encuentra el presente trabajo de investigacion, el cual a través de
diferentes etapas, se enfoca a estudiar el cambio de las propiedades mecéanicas de la
aleacion Co-Cr después de ser sometida a diferentes procesos de nitruracion idnica, asi
como a analizar la respuesta al desgaste de pares triboldgicos metal-metal recubiertos
mediante la tecnologia PVD y daplex bajo pruebas de desgaste en un dispositivo pin-on-
disc y pruebas en un simulador de accion triaxial que imita el ambiente de una cadera

natural.

Objetivo general

El objetivo general del presente trabajo es mejorar la resistencia al desgaste de protesis
totales de cadera metal-metal de aleacion Co-Cr incrementando la dureza superficial de
las cabezas femorales por medio de tratamientos superficiales tales como: (1) nitruracion
iGnica, (2) procesos de recubrimiento PVD (monocapa y multicapa), y (3) tratamientos

daplex.

Obijetivos especificos

e Seleccionar los pardmetros 6ptimos de nitruracion para la aleacion Co-Cr y estudiar
la influencia del proceso de nitruracion idnica en las propiedades mecéanicas de la
misma.

e Analizar la adhesion, la resistencia al desgaste y a la corrosion de los recubrimientos

creados mediante los tratamientos superficiales mencionados anteriormente.
Hipotesis
1) Por medio del proceso de nitruracion ionica se difunden iones de nitrogeno en la

superficie de la aleacion Co-Cr formando una capa superficial con una dureza

superior a la del sustrato, la cual influye en la integridad mecénica de la superficie,



reduciendo el desgaste en un sistema de contacto metal-metal en un medio similar al
del cuerpo humano.

2) El proceso de nitruracién idnica en la aleacion Co-Cr, mejora la adhesiéon de los
recubrimientos PVD monocapa y multicapa en los recubrimientos duplex,
incrementando la resistencia al desgaste.

3) Con recubrimientos PVD multicapa se tiene, a diferencia de los monocapa, un
recubrimiento suficientemente duro para evitar el desgaste abrasivo y que ademas,
con sus capas interpuestas, previene la propagacion de grietas disminuyendo con

esto la delaminacion del recubrimiento.

Metodologia

La metodologia empleada en el presente trabajo consistié en un analisis del estado del
arte y el desarrollo de las siguientes etapas: (1) preparacion de muestras (muestras para
caracterizacion y pares tribologicos prototipo metal-metal), (2) tratamientos
superficiales (nitruracion idnica, recubrimientos PVD y tratamientos duplex), (3)
caracterizacion y (4) pruebas triboldgicas y de corrosion. Se fabricaron cabezas
femorales prototipo de aleacion Co-Cr forjada asi como también muestras para
caracterizacion y evaluacion triboldgica. Posteriormente, se realizaron cinco procesos de
nitruracion con diferentes parametros de proceso con el fin de seleccionar las
condiciones Optimas para la nitruracion iénica de la aleacion Co-Cr. Una vez
seleccionadas las condiciones dptimas para la nitruracion, tanto las cabezas femorales
prototipo como las muestras para caracterizacion y evaluacion triboldgica fueron
sometidas a los diferentes tratamientos superficiales: nitruracién idnica, recubrimiento
por PVD vy tratamientos diplex. Se realizd una caracterizacion exhaustiva de las
diferentes condiciones superficiales creadas analizando parametros como espesor de la
capa, dureza, modulo de elasticidad, rugosidad, adhesion de los recubrimientos,
composicion elemental y DRX. Finalmente se realizaron las pruebas tribologicas y de
corrosion. El desempefio triboldgico de las superficies creadas se evalud bajo diferentes
condiciones en dos dispositivos triboldgicos: una maquina de desgaste pin-on-disc y un

simulador de cadera. Este Ultimo dispositivo permitid evaluar el comportamiento



tribologico de los pares metal-metal prototipo en condiciones de movimiento,
lubricacién y carga muy similares a las que se enfrenta una protesis de cadera

implantada en el cuerpo humano.



Capitulo 2
ANTECEDENTES

2.1 La cadera humana

La articulacion de la cadera humana, también conocida como articulacion coxofemoral,
es una de las articulaciones mas fuertes y estables del cuerpo humano. Esta articulacién
esta localizada entre la cintura pelviana y la extremidad inferior y esta disefiada para
proveer tanto movilidad como estabilidad al cuerpo humano [20]. Béasicamente, las
superficies Oseas articulares que la conforman son la cabeza esférica del fémur o cabeza
femoral y el acetabulo, en el cual se articula mas de la mitad de la cabeza femoral (figura
2.1).

CabazE Pelvis

Femoral

sinovial

Fémur

Figura 2.1 Anatomia de la cadera humana [21].

La articulacion de la cadera es de tipo esferoidea (bola y cavidad) y el amplio
movimiento de rotaciéon de la cadera se debe al tipo de articulacion de rotula esférica
[22], la cual se encuentra envuelta en una capa de cartilago denominada céapsula sinovial.
Por otra parte, la friccion entre los huesos que conforman la cadera queda reducida por
la presencia de un agente lubricante denominado liquido sinovial, el cual también funge

7



como amortiguador, absorbiendo parte de las cargas en la articulacion [23]. Gracias a la
presencia de este liquido sinovial y a su geometria de rotula esférica, la articulacién de la
cadera puede transmitir grandes cargas (de 7 a 8 veces el peso del cuerpo) y articular un
amplio rango de movimientos [21].

2.2 La protesis total de cadera

A pesar de sus notables caracteristicas, la articulacion de la cadera se puede ver afectada
por dolor cronico y enfermedades como la osteoartritis (también llamada artrosis,
producida por el desgaste del cartilago), la artritis reumatoide, tumores 6seos o0 traumas,
principalmente en personas de edad avanzada. En estos casos, la mejor solucion clinica
es la artroplastia total de cadera, un procedimiento quirargico en el cual se reemplaza la
articulacion de la cadera dafiada con un implante quirargico. Debido a lo anterior, se han
desarrollado protesis totales de cadera (figura 2.2), los cuales tienen la finalidad de
restaurar las funciones de las articulaciones afectadas por los problemas mencionados

anteriormente.

Prétesis de \ o/ T\ ’
Resuperficializacion 3\ /g Brdtesic Tolai de

Cadera

Figura 2.2 Prétesis total de cadera y protesis de resuperficializacion [21].

Este tipo de protesis, también llamados reemplazos totales de cadera, estdn compuestos
por un vastago femoral (el cual se incrusta en el canal medular del femur), un cuello
femoral (que conecta el vastago con la cabeza femoral) y una copa acetabular, incrustada
en la pelvis en algunos casos a través de un soporte, tal como se muestra en la figura

2.3a. Sin embargo, a pesar que la artroplastia de cadera ha sido considerada uno de los
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mayores logros de la cirugia ortopédica en las ultimas décadas [2], las protesis de cadera
no han sido completamente exitosas desde el punto de vista ingenieril, por lo que este es
un tema que continda en desarrollo. En particular, las prétesis de cadera tienen una vida
atil promedio de 5 al5 afios, lo cual no es un dato satisfactorio para pacientes menores
de 60 afios de edad, los cuales demandan protesis de cadera con una expectativa de vida
atil superior a los 20 o 25 afios [24,25]. Para estos pacientes, una técnica alternativa y
menos invasiva de resuperficializacion (resurfacing) ha ganado interés recientemente
[26]. En este caso, solo el par articular, es decir, la copa acetabular y la cabeza femoral,
se mantienen, aungue con dimensiones relativamente grandes, tal como se muestra en la
figura 2.3b.

Soporte c Acetabul
i e Copa Acetabular

R D _—
e Y
e O

Cabeza Femoral

Vastago ' Cabeza Femoral

a) | b)

Figura 2.3 Componentes principales de las protesis de cadera, a) protesis total de cadera

y b) protesis de resuperficializacion (resurfacing) [21].

Por otro parte, el éxito o fracaso de un implante total de cadera depende principalmente
de dos factores: la fijacion del implante, relacionada con la interaccion del implante con
el hueso, y el desgaste de las superficies articulares (las superficies de la cabeza femoral
y la copa acetabular). Las reacciones adversas de los tejidos humanos a las particulas de
desgaste provoca el desprendimiento y la falla de los implantes de cadera [27], he aqui la
importancia de la biotribologia, la cual juega un papel primordial en el desarrollo de
nuevos materiales con mejores propiedades con el objetivo de prolongar el tiempo de

vida util de las articulaciones artificiales de cadera.



Las caracteristicas demandadas por el cuerpo humano para una articulacion artificial de
cadera hacen que las propiedades requeridas en los materiales utilizados sean muy
restrictivas. Por tal motivo, los materiales empleados en implantes de cadera deben de
cumplir con el requisito de la biocompatibilidad, es decir, que produzcan el grado

minimo de rechazo en el cuerpo humano.

En la prétesis total de cadera, el vastago y el cuello femoral son fabricados generalmente
de acero inoxidable, aleaciones base cobalto o de aleaciones base titanio, mientras que el
soporte puede ser de metal o plastico (figura 2.3). El soporte metalico se utiliza con copa
acetabular polimérica, con el fin de garantizar su fijacion al hueso de la pelvis, mientras
que el soporte polimérico es utilizado con copa acetabular metalica o cerdmica, con el

objetivo de absorber las cargas dindmicas.

Un factor critico en las superficies articulares de las protesis de cadera, son los
materiales utilizados en el par tribologico cabeza femoral - copa acetabular, lo cual esta
relacionado muy estrechamente con el desgaste .Los materiales mas comdnmente
utilizados en las superficies articulares de las protesis de cadera y clasificados de
acuerdo a su naturaleza como: poliméricos (P), metélicos (M) y ceramicos (C), son los

siguientes [28]:

Para la cabeza femoral:

> Aleaciones metéalicas (M): aleaciones de acero inoxidable (304L y 316L), y
aleaciones de cobalto-cromo-molibdeno CoCrMo (ASTM F75 para aleaciones
vaciadas y ASTM 1537 para aleaciones de forja);

» Ceramicos (C): alumina (Al,Og3) y circonio (ZrOy);

Para la copa acetabular:

> Aleaciones metélicas (M): aleaciones de CoCr y CoCrMo

» Polimeros (P): Polietileno de Ultra Alto Peso Molecular (UHMWPE por sus
siglas en inglés);

» Ceramicos (C): alumina (Al,O3).
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Las propiedades mecanicas (mddulo de elasticidad E y relacion de Poisson v) de los
materiales antes mencionados ademas de los valores tipicos de rugosidad promedio Ra

se presentan en la tabla 2.1.

Tabla 2.1 Propiedades mecéanicas y valor de rugosidad de materiales utilizados en
prétesis de cadera: Modulo de Young (E), relacion de Poisson (v), valor de rugosidad
promedio (Ra) [21].

Material E(GPa) Vv Ra(pm)
P UHMWPE 1 0.4 01-25
Acero inoxidable 210 0.3 0.01-0.05
M CoCrMo 230
C Aldmina (Al,O5) 380 0.3 ~0.001
C Circonio (ZrO,) 210

El par tribologico més utilizado en protesis totales de cadera ha sido la combinacién
metal-polietileno (MoP) desde que fue introducida por cirujano ortopedista inglés John
Charnley en la década de los 60°s [29]. Este par tribologico consiste en una cabeza
femoral de aleacion de cobalto-cromo y una copa acetabular de polietileno de ultra alto

peso molecular (UHMWPE por sus siglas en inglés).

Es bien sabido que los pares tribolégicos metal-polietileno (MoP) y cerdmico-polietileno
(CoP) sufren desgaste de la parte polimérica, cuyas particulas generar reacciones

adversas del tejido, tales como inflamacion y dolor.

Con el fin de reducir el desgaste, se han promovido otras combinaciones de materiales
tales como la el par tribolégico metal-metal (MoM) y el ceramico-cerdamico (CoC). Sin
embargo, estas combinaciones también presentan algunos inconvenientes: en implantes
MoM el principal problema estd relacionado con la presencia de iones metalicos
potencialmente toxicos [3, 4], liberados de las particulas de desgaste; y por otro lado, los
ceramicos son fragiles, por lo que requieren un cuidado especial durante la intervencion

quirdrgica, ademas de ser una solucién mas cara.
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Una alternativa para minimizar el desgaste de las superficies articulares ademas de la
liberacion de iones metalicos, consiste en aplicar recubrimientos ceramicos en las
superficies metalicas y poliméricas, lo cual permite mantener una alta resistencia
mecanica y un costo relativamente bajo. Actualmente, se pueden encontrar estudios en la
literatura sobre recubrimientos superficiales aplicados a implantes quirargicos [5-7]. De
acuerdo con estos estudios, los recubrimientos de nitruro de cromo (CrN) y carbo-nitruro
de cromo (CrCN) aseguran un menor desgaste para substratos de aleacion base cobalto
[5], asi como para sustratos de UHMWPE. Otro recubrimiento superficial prometedor es
el de carbono tipo diamante (DLC) [30], tanto en carbono amorfo hidrogenado (aC:H),
como en carbono amorfo tetraédrico libre de hidrogeno (ta-C). Sin embargo, el uso
clinico de protesis de cadera con superficies recubiertas esta todavia limitado y no son

considerados como una solucion préctica.

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

triboldgico de las protesis totales de cadera.

Algunos de los ejemplos mas comunes de la tribologia aplicada a sistemas bioldgicos se
listan a continuacion:

e Desgaste en protesis dentales [31,32]

e Tribologia en lentes de contacto y tribologia ocular [33]

e El desgaste de valvulas cardiacas [34]

e El desgaste de los tornillos y placas en la reparacion de fracturas oseas [35]

e Tribologia de articulaciones sinoviales naturales y articulaciones artificiales

[36,37]
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Las siguientes secciones se enfocaran en aspectos triboldgicos de las proétesis de cadera,

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

2.3.1 Estudio de superficies

Todas las superficies son rugosas a escalas microscopicas. La rugosidad mas baja para
una protesis de cadera se puede encontrar en los cerdmicos, con irregularidades
alrededor de 0.005 um, mientras que en protesis de cadera con superficies metélicas
estas irregularidades se encuentran alrededor de 0.01 um. EIl pardmetro mas comdn para
caracterizar la rugosidad de una superficie es la desviacién media aritmética la cual se
representa como Ra. En la tabla 2.2 se muestran los valores méas comunes de Ra para
superficies de implantes ortopédicos obtenidos mediante diferentes procesos de

produccion.

Tabla 2.2. Valores comunes de Ra para superficies de implantes ortopédicos obtenidos
mediante diferentes procesos de produccion [38].

Proceso de produccion Ra (um)
Fundicion por arena 12.5-25
Aserrado 3.2-25
Forja 3.2-12.5
Torneado 0.4-6.3
Vaciado a la cera perdida 0.8-1.6
Rectificado 0.4-1.6
Rectificado (fino) 0.1-0.4
Pulido 0.05-0.4
Super-polishing 0.025-0.2
Super-finishing 0.005-0.01
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La rugosidad superficial compuesta en un implante de cadera esté definida como:

Ra = J(Racabeza)z + (Racopa)2

En la tabla 2.3 se muestra un resumen de valores de Ra para diferentes tipos de

superficies utilizados actualmente en protesis de cadera.

Tabla 2.3 Resumen de valores de Ra para varios tipos de superficies utlizados

actualmente en protesis de cadera y su rugosidad compuesta [38].

Par

Cabeza

Copa

Rug. compuesta

L Ra (pm) Ra (um)
tribolégico | Femoral Acetabular Ra(um)
UHMWPE-
CoCrMo | 0.01-0.25 UHMWPE 0.01-2.5 0.1-25
metal
0.005- 0.005-
Metal-metal | CoCrMo CoCrMo 0.0071-0.035
0.025 0.025
Ceramico -
o Al,O3 0.005-0.01 Al,O3 0.005-0.01 0.0071-0.014
ceramico
2.3.2 Friccion

La friccidn se define basicamente como la resistencia al movimiento y fue estudiada por

primera vez por Leonardo DaVinci [39]. Existen tres leyes para la friccion:

1. La fuerza de friccion (F) es directamente proporcional a la carga aplicada (W)

2. La fuerza de friccion (F) es independiente del area de contacto.

3. La fuerza cinética de friccion (F) es independiente de la velocidad de

deslizamiento (V).
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Las primeras dos leyes se le atribuyen a Amontons, quien en 1699, explico 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

friccion y denotada por (l), se define de la primera ley de la friccion
p=-— 0 F=puW

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
[38].

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

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.

Por otra parte, la friccion entre las superficies de contacto ha tenido un papel muy
importante en el desarrollo de protesis de cadera. Los primeros reemplazos de cadera
disefiados por Sir John Charnley utilizaban materiales con muy bajo coeficiente de
friccion, tal como las mostradas en la tabla 2.4. Sin embargo esos implantes fallaron

rapidamente debido al desgaste. La mayoria de los primeros implantes que emplearon
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articulaciones metal-metal también fallaron prematuramente debido principalmente al

contacto ecuatorial, el cual genera una friccion elevada y un alto torque friccional.
Para reducir el esfuerzo transmitido a la interface de fijacion en reemplazos de cadera, se

requiere de una baja friccion entre superficies de contacto. Lo anterior se puede

demostrar con el siguiente analisis, ver figura 2.4.

Copa acetabular

Soporte
Cabeza femoral

Figura 2.4 Diagrama esquematico de un implante de cadera donde R; es el radio de la

cabeza femoral y R; el radio exterior de la copa acetabular [21].

La fuerza de friccion (S) en la interface de fijacion entre el exterior de la copa acetabular
y el cemento (o el hueso, para el caso de los reemplazos de cadera no-cementados) se

describe como:
WR
S = u 1
R,

donde R; es el radio de la cabeza femoral, R, es el radio exterior de la copa acetabular,

W es la carga aplicada y [ es el coeficiente de friccion. Esta claro que para reducir la
probabilidad de falla en la interface, es importante minimizar el esfuerzo transmitido a la
interface no solo reduciendo el coeficiente de friccion de la articulacion, sino también el
radio de la cabeza femoral. Estos son los principios basicos para la artroplastia de baja

friccion (LFA por sus siglas en ingles) propuesta por Sir John Charnley.
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Por otra parte, las pruebas de friccién son un método muy eficaz para comparar disefios,
materiales y condiciones de implantes de cadera. La medicion del coeficiente de friccion
puede ser utilizada también como un método indirecto para determinar la lubricacién del
sistema. El coeficiente de friccion de un reemplazo de cadera puede ser determinado por
medio de un simulador de cadera tipo péndulo. Un ejemplo de este tipo de dispositivo es
el simulador de cadera FIME 1 [40], en el cual los pares triboldgicos se someten a una
carga constante y a movimientos unidireccionales de flexion — extensién en un medio
lubricado (generalmente utilizando suero bovino). En la figura 2.5 se muestran

diferentes simuladores de cadera tipo péndulo.

7 N k. f < al -
Figura 2.5 a) Simulador de cadera FIME 1 [40], b) simulador de cadera y de rodilla TE
89 (Plint) [41], y c) simulador de friccion en la Universidad de Leeds [1].

La medicion del torque friccional (T) es comUnmente empleada para calcular un

pardmetro adimensional llamado factor de friccion el cual es equivalente al .

Este factor de friccidon puede ser utilizado para comparar el efecto de diferentes variables
tales como la combinacion de materiales, el tamafio y disefio del implante, el lubricante,
y los perfiles de carga y movimiento. Estos pardmetros pueden ser combinados
convenientemente para formar el nimero adimensional de Sommerfeld (z):

_ NuR,
W

VA
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donde 1 es la viscosidad del lubricante y u es la velocidad entrante de las superficies de
contacto. En la tabla 2.5 se muestran factores de friccion comunes para varios pares

tribologicos de implantes de cadera.

Tabla 2.5 Factores de friccidbn comunes en varios pares triboldgicos de implantes de

cadera [1].

Par triboldgico Factor de friccion
UHMWPE — Metal 0.06 —0.08
UHMWPE — ceramico 0.06 —0.08
Metal — metal 0.22-0.27
Ceramico — ceramico 0.002 -0.07
Ceramico — metal 0.002 -0.07

2.3.3 Lubricacién

El término lubricacion se refiere a la incorporacion de lubricante entre dos superficies de
contacto para controlar la friccion y el desgaste. Existen varios regimenes de
lubricacidn, entre los cuales se pueden mencionar los siguientes: lubricacion de pelicula,

lubricacidn al limite y lubricacion mixta.

El régimen de lubricacion se puede identificar con la variacion del factor de friccion

comparada contra el nimero de Sommerfeld, tal como se muestra en la figura 2.6.

B Lubricacién al Iimite

M Lubricacion mixta

—’ Fl Lubricacion de pelicula

Frirtinn fartar
Factor de friccion

P4

Figura 2.6 Factores de friccidn asociados a los diferentes regimenes de lubricacion [1].
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El grafico anterior es conocido como la curva de Stribeck, en reconocimiento a la gran
contribucion que realizo este ingeniero aleman en los 1920’s en estudios de lubricacion.
En la tabla 2.6 se muestran factores comunes de friccion asociados con los diferentes

regimenes de lubricacion.

Tabla 2.6 Factores de friccion presentes en reemplazos de cadera lubricados con suero

bovino [1].
Régimen de lubricacién Factor de friccion
Lubricacion al limite 0.1-0.7
Lubricacion mixta 0.01-01
Lubricacion de pelicula 0.001-0.01

Las caracteristicas de cada régimen de lubricacion se describen a continuacion y se

resumen en la figura 2.7.

2.3.3.1 Lubricacion de pelicula

En el régimen de lubricacién de pelicula, una capa de fluido previene el contacto solido-
solido entre dos superficies en movimiento [1, 42, 43]. La lubricacién de pelicula se

puede clasificar en: lubricacion hidrodinamica y lubricacion elastohidrodinamica.

Lubricacién Hidrodinamica

En este régimen de lubricacion, las superficies estan completamente separadas por una
pelicula de lubricante. Tan pronto las superficies de dos cuerpos conformantes entran en
movimiento, una capa delgada de fluido se interpone entre las superficies de contacto,
debido al arrastre viscoso, y posteriormente es comprimida creando una presién
(hidrodindmica) suficiente para soportar la carga aplicada. Este es el principio de la
lubricacion hidrodindmica (HD). Este régimen de lubricacion es comunmente referido
como la “forma ideal de contacto” debido a que el espesor de la pelicula de lubricante es

mayor que la altura de las irregularidades o asperezas en las superficies y, por ende, el
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contacto solido no sucede. En este tipo de lubricacion, el desgaste y la friccion son
minimos [1, 42, 43].

Lubricacién Elastohidrodindmica

La lubricacion elastohidrodinamica [1, 42, 43] se puede catalogar como una subdivision
de la lubricacion hidrodindmica. En este régimen de lubricacion no todas las asperezas
estan separadas por el lubricante y la deformacion eléstica de las mismas juega un papel
importante en el proceso de lubricacion. El espesor de pelicula en este régimen de
lubricacién es mas delgado que en la lubricacion hidrodinamica convencional, y la carga
es soportada tanto por la pelicula elastohidrodindmica como por el contacto de asperezas
en aéreas aisladas. El contacto entre asperezas depende de factores como: la rugosidad
de la superficie, la presion de la pelicula de fluido, la carga normal, ademas de la dureza
y el modulo elastico. Bajo este régimen de lubricacion se puede presentar desgaste

adhesivo ademas de desgaste por corrosion debido a la interaccién con el lubricante.

2.3.3.2 Lubricacion al limite

En la lubricacion al limite (o también llamada “lubricacion de frontera”) los sélidos no
estan separados por el lubricante, los efectos de la pelicula fluida son insignificantes y
existe contacto importante entre las asperezas. EI mecanismo de lubricacién por contacto
se rige por las propiedades fisicas y quimicas de las peliculas delgadas (de proporciones
moleculares) de las superficies. Las propiedades volumétricas del lubricante tienen
menor importancia y el coeficiente de friccion es esencialmente independiente de la
viscosidad del fluido. Las propiedades de los solidos y la pelicula del lubricante en las

interfaces comunes determinan las caracteristicas de la friccion [1,42, 43].

2.3.3.3 Lubricacion mixta

El régimen de lubricaciébn mixta se presenta en una zona de transicién entre los

regimenes de lubricacién de pelicula (lubricacion hidrodinamica/elastohidrodinamica) y
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de lubricacion al limite, tal como se muestra en la curva de Stribeck (figura 2.6), y los
dos regimenes de lubricacion pueden estar presentes [1, 42, 43]. En este régimen de
lubricacién se puede presentar contacto solido mas frecuentemente, pero al menos una
porcién de las superficies de contacto permanece soportada por una pelicula
hidrodinamica parcial. El contacto solido entre las superficies metalicas desprotegidas
puede resultar en adhesion, transferencia de material, ademas de formacién de particulas
de desgaste. EI régimen de lubricacion mixta es algunas veces referido también como
lubricacién cuasi-hidrodinamica, parcialmente fluida o lubricacion de pelicula delgada
(0.025-2.5 pm).

En la figura 2.7 se presenta un esquema representativo de los diferentes regimenes de

lubricacion.

B Superficies solidas Pelicula superficial

Y

IV VIR W 'Y VR | BPW WS

a) b) c)

Figura 2.7 Esquema representativo de los diferentes regimenes de lubricacién: a)

lubricacion al limite, b) lubricacion mixta y, ¢) lubricacion de pelicula [1].

Los métodos ingenieriles convencionales para determinar los métodos de lubricacion
pueden ser aplicados a implantes de cadera. Estos pueden ser clasificados en dos

categorias:

e Mediciones experimentales y

e Predicciones tedricas.
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Los metodos experimentales involucran mediciones de friccion relacionadas con la
curva Stribeck o la deteccion de la separacion entre las superficies de contacto,
empleando la técnica de la resistividad. Esta Gltima técnica es particularmente Gtil en
pares de contacto conductores metal-metal. Para pares tribolégicos no conductores
(como los que involucran superficies de contacto de UHMWPE o cerdmicos) se requiere

una pelicula conductora.

Por otra parte, las predicciones teoricas estan basadas en la razon A (lambda) la cual se
define como:

1= hmin _ hmin

R 1/2
“ [(Ra_Head)2 + (Ra_cup)z]

Una de los aspectos mas importantes a considerar para determinar el potencial de la
lubricacion de pelicula tedricamente es la acertada medicion de la rugosidad de la
superficie Ra y la prediccién del espesor de la pelicula representativa de la articulacion,
el cual se representa como hmin. Una de las ecuaciones desarrolladas para determinar el
espesor de pelicula se presenta a continuacion:

hmin _ 9 8(77u )0'65( w )_0.21
R " \E'R E'R?

El radio equivalente (R) en la ecuacién anterior depende del diametro de la cabeza

femoral (d) y del huelgo diametral entre la cabeza femoral y la copa (Cyq), Y puede ser

calculado mediante la siguiente ecuacion:

d(d+c d d

R = % -5(1+3)

La velocidad entrante (u) puede ser calculada de la velocidad angular de la cabeza

femoral (o)

y o

4

Finalmente, el modulo eléstico equivalente (E’) esta expresado como
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2 2
— V" cabeza 1 v Copa

1
E'=2/
ECabeza ECopa

donde (E) y (v) denotan el modulo elastico y la relacion de Poisson.
2.3.4 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 [43]. La
importancia del desgaste esta relacionada no solo con el deterioro de la funcion 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 [44]
(oscurecimiento de los tejidos suaves debido a particulas metélicas), 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 deformacién plastica o removiendo material. Se puede decir que
existen dos tipos de desgaste abrasivo: desgaste abrasivo de dos Yy tres cuerpos, tal y
como se muestra en la figura 2.8. En la abrasion por dos cuerpos (figura 2.8a), las
asperezas de una superficie dura (o particulas duras) se deslizan sobre una superficie de
menor dureza. Lo anterior se puede ejemplificar con la accién del pulido de una
superficie. En la abrasion por tres cuerpos (figura 2.8b), 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 [1, 42, 43].
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Figura 2.8 Esquema representativo del desgaste abrasivo [43].

Desgaste adhesivo. También conocido como desgaste por deslizamiento, el desgaste
adhesivo se produce cuando dos superficies se deslizan una contra otra bajo presion,
figura 2.9. La adhesién 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.

i

Figura 2.9 Esquema representativo del desgaste adhesivo.

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,
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con lo cual, después de un numero critico de ciclos (cientos, miles o incluso millones de
ciclos) dard como resultado el desprendimiento de fragmentos de material, dejando

grandes cavidades o picaduras en la superficie.

—

=

Figura 2.10 Esquema representativo del desgaste por fatiga.

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
[43].

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 eliminacién por abrasion, fatiga o

erosion de dicha capa, tal como se muestra en la figura 2.11 [43].

—

L

Figura 2.11 Esquema representativo del desgaste por corrosion.
Cabe sefalar que los tipos de desgaste mencionados pueden ocurrir simultdnea o

secuencialmente. Algunos términos utilizados cominmente para describir el desgaste en

proétesis de cadera pueden estar relacionados a los mecanismos descritos anteriormente.

25



Existen tres leyes de desgaste:

I. El volumen del desgaste (V) aumenta de acuerdo a la carga normal.
Il. El desgaste (V) aumenta conforme la distancia de deslizamiento (x) aumenta.
I1l. El desgaste disminuye conforme la dureza (H) de la superficie de contacto

aumenta.

Lo cual puede ser expresado matematicamente como:

v Wx
o(_
H

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

conocida como coeficiente de desgaste (K1) el cual se define como:

VH

Ky =
Actualmente, una gran variedad de equipos de laboratorio, métodos de prueba y sistemas
de medicién han sido empleados para medir o cuantificar el desgaste en protesis de
cadera, ademds de estudiar los mecanismos que lo generan. Las principales
configuraciones de equipos de desgaste se listan a continuacion y se muestran en la

figura 2.12:

a) Maquinas pin-on-disc
b) Maquinas pin-on-plate

c) Simuladores de cadera (ball-on-socket)

Los dispositivos pin-on-disc (figura 2.13) han sido ampliamente utilizados en estudios
triboldgicos y son sumamente Utiles 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).
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Figura 2.12 Tribometros con geometrias simplificadas: a) pin-on-disc y b) pin-on-plate
[1]; c) simulador de cadera [45].

Figura 2.13 a) Maquina de desgaste T-11 con configuracion pin-on-disc [46] y, pares

triboldgicos: b) pin-on-disc y c) ball-on-disc.

27



Las maquinas pin-on-plate (figura 2.14) sacrifican la velocidad de deslizamiento entre
las muestras, sin embargo simulan la accion reciprocante asociada ampliamente con las

articulaciones de cadera.

Figura 2.14 a) Par tribolégico pin-on-plate (metal-metal) y, b) maquina reciprocante de

desgaste T -17 [47] con configuracion pin-on-plate.

Figura 2.15 Simuladores de cadera: a) simulador de cadera HUT-4 con 12 estaciones de
prueba [48], b) estacion de prueba del simulador de cadera HUT-4 mostrando un par
triboldgico metal- UHMWPE, ¢) simulador de cadera Shore Western [49] y d) simulador
de cadera AMTI [50].
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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 triboldgico de diferentes disefios y materiales para prétesis 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 2.15 se muestran algunos ejemplos de simuladores de cadera

académicos y comerciales.

2.4 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 o0 a un proceso
de modificacion superficial [51]. Dicho de otra manera, los materiales modificados
superficialmente generalmente sufren dichas modificaciones por medio de difusion de
carbono o nitrogeno, o al ser recubiertos por algun otro material por lo que se

incrementa su resistencia al desgaste y a la corrosién [52,53].

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 nitruracion por plasma antes del depdsito de un recubrimiento duro por
medio de un proceso de depdsito fisico 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 [54, 55]. En las siguientes
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secciones del presente capitulo se describiran a detalle cada uno de los procesos

mencionados anteriormente.
2.4.1 Proceso de nitruracion

La nitruracion es un tratamiento termoquimico en el cual se difunde nitrogeno en la
superficie de aceros y aleaciones de hierro principalmente. Este proceso de difusion se
basa en la solubilidad del nitrdgeno en el acero, tal como se muestra en el diagrama de
equilibrio hierro-nitrégeno (Figura 2.16).
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Figura 2.16 Diagrama de equilibrio de fases hierro-nitrégeno [56].

El limite de solubilidad del nitrégeno en el acero depende de la temperatura. Entre las
aplicaciones de este proceso se pueden mencionar la fabricacion 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.
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2.4.1.1 Nitruracion gaseosa

La nitruracion gaseosa se realiza en hornos o cdmaras 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 atmaosfera nitrurante compuesta principalmente
por amoniaco (NHs3). Debido a la accion del calor, el amoniaco se descompone en
nitrégeno e hidrégeno. En esta descomposicion, el nitrogeno (mas denso que el
hidrogeno) se desplaza hacia la zona inferior de la camara, 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 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 solucién

de estafio y plomo al 50 %, que evitara que la atmdsfera de nitrégeno le afecte [57].

2.4.1.1.1 Antecedentes historicos de la nitruracion gaseosa

La historia de la nitruracion gaseosa se remonta a los primeros afios del siglo XX,
cuando el ingeniero metaldrgico Adolph Machlet (quien trabaj6 como ingeniero
metallrgico para American Gas Company en Elizabeth, NJ, EEUU.) detectd 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 descubridé que el nitrégeno era
muy soluble en hierro. La difusion 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
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camara de proceso, donde todavia se encontraba bajo la proteccion de una atmosfera rica
en nitrégeno, 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 (NHs) por efecto del calor para liberar el nitrégeno
necesario. No pasé 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 metaldrgico formado en la superficie. Su razonamiento
detras del control del gas de proceso fue el reconocimiento de lo que hoy se conoce
como la “"capa blanca” o "zona compuesta." La figura 2.17 muestra la estructura

comunmente obtenida mediante el proceso de nitruracion.
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Figura 2.17 Esquema de la estructura superficial de un material nitrurado [57].

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” [58].

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 reconocio 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 metaldrgicos. La solicitud de patente fue realizada
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por Fry en 1921, tres afios después de que la Primera Guerra Mundial terminara. Su
patente fue otorgada en marzo de 1924 [59]. Fry utiliz6 una técnica similar a la de
Machlet, donde la fuente de nitrdgeno 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, ademas
descubrid que el proceso de nitruracion producia una superficie con 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" para la empresa Krupp. Estos
aceros, especialmente disefiados como aceros para la nitruracion, rapidamente llegaron a

ser reconocidos internacionalmente.

A pesar de que el desarrollo del proceso de nitruracion que Machlet patentd fue
tecnoldgicamente relevante, su trabajo permanecié 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.

2.4.1.2 Nitruracion en bafio de sales

Poco tiempo después del desarrollo de nitruracion 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
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al proceso de nitruracion. La principal desventaja de este proceso es que las sales

requeridas para llevarlo a cabo son altamente toxicas [57].

2.4.1.3 Nitruracion ionica o por plasma

El proceso de nitruracion idnica o por plasma, el cual se basa en la quimica de la
nitruracion gaseosa, esta dirigido a aumentar la velocidad de difusion del nitrogeno 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 nitrogeno para el proceso de nitruracion [57].

En el proceso de nitruracion ionica, 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, Na, Hz, Ar) a través de la aplicacion de una diferencia de potencial.

El proceso de nitruracién se realiza dentro de una camara 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 catodo vy frente a este se
encuentra el &nodo (que puede ser el cuerpo de la cdmara 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 pulverizacion catddica (sputtering).
Al principio del proceso se remueve el 6xido de la superficie asi como otras impurezas.
Después, los iones de nitrégeno penetran la superficie y quedan atrapados en la
estructura cristalina del material, lo que provoca el endurecimiento superficial. En la
figura 2.18 se muestra un diagrama esquematico del disefio de una camara de nitruracion

ionica.
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Figura 2.18 Diagrama esquematico de una camara de vacio para realizar el proceso de

nitruracion ionica [60].

2.4.1.3.1 Antecedentes historicos de la nitruracién idnica o por plasma

El origen de esta técnica se remonta al trabajo del fisico aleman, Dr. Wehnheldt, quien
en 1932 desarroll6 “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 fabricacion de equipos de nitruracion idnica. A pesar de que el
proceso de nitruracién ionica 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.
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La relevancia del proceso de nitruracion por “descarga luminiscente” fue que no se baso
en la descomposicion o disociacion de un gas para liberar el nitrégeno en la superficie de
acero. El proceso se basaba en la ionizacion de un gas molecular simple, en este caso
nitrégeno, y la liberacion de sus iones. El proceso ofrecia un tiempo de proceso mas

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

Hoy en dia, la nitruracién idnica es llevada a cabo en casi todos los aceros y aleaciones
de hierro asi como también como en metales refractarios, aluminio y materiales ferrosos
sinterizados. Ademas, ésta técnica es cominmente utilizada para la nitruracion de aceros

antes del depdsito de recubrimientos duros mediante el proceso de PVD.

La nitruracién ionica 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, carbirizado, carbonitrurado ademas de los procesos de depésito fisico
y quimico en fase vapor asistidos por asistidos por plasma.

2.4.2 Depésito fisico en fase vapor

El proceso de deposito fisico en fase vapor, conocido como PVD por sus siglas en inglés
(physical vapor deposition), es un proceso de depdsito en el cual un material,
denominado “blanco” (0 por su designacion en inglés: target), es evaporado de una
forma solida o liquida a la forma de 4&tomos o moléculas y es trasportado en forma de
vapor a través de vacio o de un ambiente gaseoso de baja presion (o plasma) al sustrato,
donde finalmente se condensa [51]. Normalmente los procesos PVD son utilizados para
depositar peliculas con espesores en el rango nanémetros, sin embargo también pueden
ser también utilizados para formar peliculas multicapa. Los procesos PVD se pueden
utilizar para depositar peliculas de elementos o aleaciones, ademas de compuestos
utilizando procesos de deposito reactivo. En los procesos de depdsito reactivo, los
compuestos son formados por la reaccion entre el material evaporado y el ambiente

gaseoso, por ejemplo, nitrégeno y titanio pueden reaccionan para formar nitruro de
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titanio (TiN). Los procesos PVD se pueden clasificar en las siguientes categorias:
evaporacion al vacio, pulverizacion catodica e implantacion idnica, tal como se muestra

en la figura 2.19.
2.4.2.1 Evaporacion en vacio

La técnica de evaporacion en vacio (vacuum evaporation por su designacion en inglés),
la cual también es llamada depdsito al vacio (0 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
[51], tal como se muestra en la parte a) de la figura 2.19 y en la figura 2.20. La
evaporacion térmica generalmente se lleva a cabo empleando fuentes de calentamiento
tales como filamentos de tungsteno o haces 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 evaporacion en vacio es utilizada
para formar recubrimientos resistentes al desgaste y recubrimientos protectores contra la

corrosion, entre otras aplicaciones.
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Figura 2.19 Diferentes técnicas del proceso PVD: a) evaporacién en vacio; b) y c)
pulverizacion catddica en un ambiente de plasma; d) pulverizacién catodica en vacio;
implantacion ionica: e) en un ambiente de plasma con una fuente de evaporacion
térmica, f) con una fuente de pulverizacion catodica, g) con fuente de evaporacion por
arco; y h) depdsito asistido por haz de iones (IBAD por sus siglas en inglés) con una

fuente de evaporacion térmica y bombardeo i6nico mediante un cafion de iones [51].
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Figura 2.20 Esquema representativo del proceso de evaporacion en vacio.

2.4.2.2 Deposito por pulverizacion catddica

La técnica de depdsito por pulverizaciéon catddica (o por su designacion en inglés:
sputter deposition) consiste en el deposito de particulas evaporadas del material
denominado “blanco” (target) por el proceso fisico de bombardeo i6nico. EI bombardeo
ionico (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 argén o nitrégeno) 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 evaporacién en vacio. El plasma utilizado en el proceso
de pulverizacion catodica puede estar cerca de la superficie pulverizada o puede llenar la
region entre la fuente y el sustrato, tal como se muestra en las secciones b) y c) de la
figura 2.19. A estos procesos también se les conoce como deposito fisico en fase vapor
asistido 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 catodica reactiva

utilizando un gas reactivo en el plasma, en este caso nitrogeno. La pulverizacion
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catddica es ampliamente utilizada para depositar peliculas delgadas en materiales
semiconductores, recubrimientos en vidrio arquitectdnico, recubrimientos reflectivos en

discos compactos, peliculas magnéticas y recubrimientos decorativos [51].

2.4.2.3 Implantacion ionica

La técnica de implantacién iénica (ion plating, por su designacién en inglés) llamada
también depdsito asistido por iones (ion assisted deposition), emplea un bombardeo
peridédico de la pelicula que se desea depositar mediante particulas energéticas de
tamafo atdbmico para modificar y controlar las propiedades de la pelicula. EI material a
depositar puede ser evaporado tanto por evaporacion térmica (figura 2.19e), como por
pulverizacion catddica (figura 2.19f), arco erosivo o por la descomposicion 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 idnica 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 “candon de iones” (figura 2.19h). Esta ultima configuracion
también es Ilamada dep0ésito por haz de iones (0 por su designacion 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 Opticos con altas
densidades [51].
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2.4.3 Recubrimientos duros

Como se menciond anteriormente, los materiales se desempefian mas eficientemente
cuando son modificados superficialmente, ya sean recubiertos o tratados
superficialmente. El uso de las técnicas de depdsito tanto fisico como quimico en fase
vapor se ha incrementado notablemente en los ultimos 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 [61].

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 adhesiéon y la compatibilidad quimica del

recubrimiento y el sustrato [61].

Superficie — Interaccidn con la pieza de
‘/trabajo (desgaste abrasivo/adhesivo)y con
el medio ambiente (corrosion/oxidacion)

<4— Dureza, esfuerzos internos, resistenciaa la
fatiga

4—Adhesidn
Interaccion del sustrato con la capa

Sustrato Expansion térmica

Figura 2.21 Fundamentos de un sistema de recubrimiento.
Generalmente se aplican una 0 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 [61].
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Actualmente existe una gran variedad de términos en la literatura para describir los
recubrimientos. Modificando la composicion del recubrimiento se pueden obtener, tanto
recubrimientos multicomponentes (binarios, ternarios, soluciones solidas), asi como
recubrimientos multi-fases/compositos (soluciones solidas y/o compuestos inter-

metalicos).

Dependiendo del tamafio y la distribucion de las fases secundarias en la matriz primaria,
un recubrimiento puede ser llamado multifase o compdsito. 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 transicion repentina. Sin embargo el término
“capas gradiente” ha sido también utilizado para representar un recubrimiento
multicapa teniendo transiciones bruscas en composicion entre capas [62]. Los
compositos microlaminados, son recubrimientos multicapa los cuales consisten en
alternar capas de dos diferentes materiales [63]. La figura 2.22 muestra

esquematicamente estas variaciones entre capas.

Aleada (o Multicomponente) Multifase Compdsito Multicapa Gradiente
M M1 M3 X;X;, etc TiC/TiN TiC/ALO; TiC/TiN/Al,O; TiN/TiCN/TiC
TiAIN TiCN

Figura 2.22 Representacion esquematica de la estructura de diferentes tipos de de

recubrimientos [61].
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2.4.3.1 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 tabla 2.7 se listan varios boruros, carburos, nitruros y éxidos los cuales pueden ser

empleados principalmente para mitigar el desgaste y la corrosion [63].

Tabla 2.7 Carburos, nitruros, 6xidos y boruros empleados para mejorar la resistencia al
desgaste y la corrosion [63].

Carburos Nitruros Oxidos Boruros

Ceramicos resistentes a la corrosiéon

SiC SisNy Al,O3 TiB
HfC HfN SiO, MoB
ZrC ZrN TiO; WB
TiN 2rO, Nng

CrO, TaB,

MgO ZrB;

Ceramicos tribologicos

TiC TiN Al,O3 TiB,
HfC HfN SiO, MoB
ZrC SisNy TiO; WB
SiC BN 2rO, Nsz
Cr7C3 ZrN T3.205 TaB,
Cry3Cs TaN Cr,03 ZrB;
TaC AIN HfO, HfB,

WC NbN V,03 VB

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 1V 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.
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Tabla 2.8 Compuestos utilizados como recubrimientos para aplicaciones tribologicas
[61].
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2.4.3.2 Recubrimientos multicapa

Como se menciono anteriormente, la adhesion entre el recubrimiento y el sustrato debe
de ser elevada para que el recubrimiento sea exitoso. Para mejorar la adhesion y otras
propiedades mecénicas y fisicas, se pueden aplicar una 0 mas capas intermedias. Los
recubrimientos multicapas también pueden ser producidos por un amplio rango de
técnicas entre las cuales incluyen la PVD vy la técnica de depésito quimico en fase vapor

(CVD por sus siglas en inglés, chemical vapor deposition).

Por otra parte, se ha reportado que los sistemas de recubrimiento multicapa se
desempefian mejor que recubrimientos sencillos de primera generacion o de doble capa,
sobre todo en operaciones de corte metalico a altas velocidades [64]. Un ejemplo exitoso
de recubrimientos multicapas es el utilizado en herramientas de corte, un sistema con
capas alternadas de TiCN, Al,O3; y TiN [65]. En la figura 2.23 se muestra la

microestructura de este recubrimiento.

44



Figura 2.23 Esquema representativo de un recubrimiento multicapa aplicado a una

herramienta de corte [66]

Por otra parte, se ha concluido que la resistencia al desgaste y al agrietamiento térmico
de los sistemas de recubrimiento multicapa es superior que al de los recubrimientos de
primera generacion. Algunos investigadores [67, 68] han estudiado los mecanismos de
desgaste se sistemas de recubrimiento multicapa, sugiriendo que el desgaste de esos
recubrimientos ocurre  por un “mecanismo de desgaste multicapa” donde el
desprendimiento de material se presenta capa por capa. Tal mecanismo se muestra
esquematicamente en la figura 2.24. Debido q que hay mas interfaces en el
recubrimiento multicapa, se tiene la hipotesis de que las grietas son desviadas por las

interfaces.
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Figura 2. 24 Mecanismos de desgaste en recubrimientos: a) monocapa; b) multicapa
[67].
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Capitulo 3
EXPERIMENTACION

3.1 Disefio de la experimentacion
3.1.1 Introduccion

En el presente capitulo se describe la experimentacion realizada durante el presente
proyecto, la cual consisti6 en las siguientes etapas: preparacion de muestras,

tratamientos superficiales, caracterizacion y pruebas triboldgicas y de corrosion.

El objetivo principal del presente trabajo fue mejorar la resistencia al desgaste de
prétesis totales de cadera metal-metal de aleacién Co-Cr incrementando la dureza
superficial de las cabezas femorales por medio de tratamientos superficiales. Bajo este
contexto, fue necesario fabricar cabezas femorales prototipo de aleacion Co-Cr forjada
asi como también muestras para caracterizacion y evaluacién tribolégica, las cuales
fueron sometidas a diferentes tratamientos superficiales, tales como: nitruracion ionica,
recubrimiento por PVD y tratamientos duplex. Cabe mencionar que, debido a la escasa
informacién encontrada en la literatura sobre el proceso de nitruracion idnica en
aleaciones de Co-Cr, previo a los tratamientos superficiales PVD y duplex, fue necesario
realizar varios procesos de nitruracion ionica con diferentes parametros de proceso, a fin
de seleccionar las condiciones éptimas para la nitruracion idnica de esta aleacion, esto
en base a parametros tales como el espesor de la capa de nitrurado, la rugosidad, la
dureza y el modulo elastico. Posteriormente, se realizé una caracterizacion exhaustiva de
las diferentes condiciones superficiales creadas analizando pardmetros como espesor de
la capa, dureza, modulo de elasticidad, rugosidad, adhesién de los recubrimientos,
composicién elemental, morfologia y estructura cristalina. Finalmente se evalud el

desempefio triboldgico y la resistencia a la corrosion. Las pruebas de corrosion se
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realizaron mediante la técnica polarizacion potenciodindmica mientras que el desempefio
triboldgico de las superficies creadas se evalud bajo diferentes condiciones utilizando
dos diferentes dispositivos triboldgicos: una maquina de desgaste pin-on-disc (POD) y
un simulador de cadera triaxial. Este Ultimo dispositivo permitié evaluar el
comportamiento tribolégico de los pares metal-metal prototipo en condiciones de
movimiento, lubricacion y carga muy similares a las que se enfrenta una proétesis de
cadera implantada en el cuerpo humano. A través del presente capitulo se describe a
detalle cada uno de los equipos y parametros empleados durante las diferentes etapas de

la experimentacién mencionadas anteriormente.

3.1.2 Plan Experimental

En la figura 3.1 se presenta de manera esquematica los pasos que se siguieron durante la

experimentacion.
| Disefio de Muestras |
| |
Maquinado de Muestras para seleccion de Muestras testigo y
Protesis Totales parametros de nitruracion POD

Pulido [ ruio
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parametros para
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Figura 3.1 Esquema del plan experimental.




3.2 Materiales y preparacion de muestras

Actualmente, los implantes ortopédicos metalicos son fabricados principalmente de
acero inoxidable, aleaciones de titanio y aleaciones base cobalto. Una de las aleaciones
biocompatibles base cobalto mas populares es sin duda la aleacién de CoCrMo. Los dos
elementos basicos de estas aleaciones de Co-Cr (cobalto y cromo) forman una solucién
solida de hasta 65% Co. ElI molibdeno se agrega para producir granos mas finos. El
cromo mejora la resistencia a la corrosion ademas de fortalecer la solucion sélida de la
aleacion [68]. La mayoria de los implantes ortopedicos fabricados de aleacidnes
CoCrMo son piezas fundidas o vaciadas de esta aleacion. Sin embargo, la fundicién
puede tener algunas desventajas entre las cuales se pueden mencionar: un tamario de
grano grande, estructura dendritica con segregacion, defectos de fundicién, ademas de
una resistencia a la traccion y a la fatiga menor comparada con las aleaciones forjadas.
Estas desventajas se pueden evitar utilizando las aleaciones Co-Cr forjadas. Debido a lo
anterior, las muestras utilizadas en el presente proyecto fueron fabricadas una aleacion
Co-Cr forjada conocida como BioDur producida por la empresa Carpenter. Esta aleacion
es la version forjada de la aleacion CoCrMo ASTM F75 y cumple con las
especificaciones ASTM F799, ASTM F1537, ISO 5832-12, e ISO 5832-12. Las
muestras fabricadas de esta aleacién fueron: cabezas femorales prototipo y muestras
planas para caracterizacion y pruebas triboldgicas, las cuales se describiran mas a detalle
en el presente capitulo. La contraparte de las cabezas femorales, las copas acetabulares,
fueron producidas por la técnica de fusién y vaciado de precision utilizando la aleacién
base cobalto ASTM F75 [69] en otro proyecto [40].

La composicion quimica tanto de las aleaciones base cobalto mencionadas anteriormente

se muestra en la Tabla 3.1.
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Tabla 3.1 Composicion quimica de las aleaciones base cobalto utilizadas en el presente

proyecto.
Aleacién Cr Mo Si Ni Fe Ni Mn C Co
BioDur
27.13 5.53 0.63 | 0.13 0.21 0.13 0.79 0.05 | Bal
(Carpenter)
ASTM F75 27.9 6.51 0.7 0.24 0.7 0.24 0.39 0.31 | Bal

3.2.1 Fabricacion de muestras prototipo metal-metal

3.2.1.1 Disefio de muestras prototipo metal-metal

Como se mencion6 en el capitulo anterior, las protesis totales de cadera estan
compuestas por una cabeza femoral y una copa acetabular. Las muestras prototipo
metal-metal fueron disefiadas con el objetivo de realizar pruebas triboldgicas en el
simulador de cadera FIME II, por lo que el disefio de los vastagos es muy diferente a los
de las protesis reales, los cuales estan disefiados para embonar en el fémur del cuerpo
humano. Uno de los pardmetros méas importantes de los implantes de cadera metal-metal
es el huelgo diametral entre la copa y la esfera, el cual tiene una gran influencia en el
desgaste [70, 71]. Las muestras prototipo fueron disefiadas con huelgos diametrales en el
rango de 80 a 100 um. En la figura 3.2 se muestra el disefio de las cabezas femorales
prototipo utilizadas durante la experimentacion. Como se puede apreciar en la figura 3.2,
el disefio de la cabeza femoral prototipo consiste en tres cuartas partes esfera con 31.5
mm de didametro ademas de un vastago cilindrico de 6.4 mm de diametro y 20.17 mm de
altura. En el vastago se encuentra un agujero pasado de 5 mm de didmetro el cual se
utiliza para fijar la muestra en el simulador de cadera y evitar la rotacion del implante

durante las pruebas triboldgicas.
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Figura 3.2 Disefio de las cabezas femorales prototipo.

Por otra parte, el disefio de las copas acetabulares, el cual se muestra en la figura 3.3, no
es muy diferente al de las copas acetabulares reales. En este disefio se implementd un
vastago cilindrico, el cual fue utilizado para fijar las copas acetabulares al simulador de
cadera. Las copas acetabulares prototipo consisten basicamente en una semiesfera
(esfera partida por la mitad) de 45 mm de didmetro, la cual aloja una cavidad
semiesférica de 31.5 mm diametro por el lado plano y un vastago cilindrico con 18 mm
de diametro y 20 mm de longitud por el lado esférico, tal como se muestra en la figura
3.3. La cavidad semiesférica es la caracteristica clave de la copa acetabular, ya que ahi
es donde embona la cabeza femoral. Cabe mencionar que los vastagos de las muestras
prototipo se redisefiaron de acuerdo a los requerimientos del simulador de cadera FIME
1.

Figura 3.3 Disefio de la copa acetabular prototipo [40].
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3.2.1.2 Fabricacion de muestras prototipo

La fabricacion de implantes totales de cadera metal-metal requiere de equipos de gran
precision, por lo cual las muestras prototipo utilizadas en el presente proyecto se
maquinaron en dos diferentes empresas utilizando tornos de control numerico. Las
cabezas femorales prototipo se maquinaron a partir de una barra de aleacion CoCrMo
forjada ASTM F1537-08 de 31.75 mm de diametro y las copas acetabulares fueron
producidas por el método de fusion y vaciado de precision en otro proyecto [40]

utilizando la aleacién base cobalto ASTM F75 con alto contenido de carbono.

El primer paso del proceso de fabricacion de las muestras prototipo fue el maquinado las
cabezas femorales, el cual se llevd a cabo en la empresa MIRGSA S.A. de C.V. ubicada
en Guadalupe N.L. Antes de maquinar las cabezas femorales utilizando la barra de
aleacion Co-Cr forjada, se realizaron varias pruebas en otro material para establecer las
velocidades tanto de avance como de maquinado del torno CNC, necesarias para lograr

el acabado superficial requerido, asi como el minimo error de forma en la esfera.

El proceso de maquinado de las copas acetabulares se realizo en la empresa HEMAQ
ubicada en San Nicolas de los Garza N.L. utilizando un torno CNC OKUMA modelo
HERITAGE ES-L8, el cual se muestra en la figura 3.4. Este proceso se realizé casi un
afio después del maquinado de las cabezas femorales prototipo debido a que para
maquinar la cavidad esférica de las copas acetabulares y alcanzar los huelgos
diametrales establecidos (80-100 um), habia que tener las dimensiones finales de las
cabezas femorales, las cuales pasaron por un proceso de pulido ademéas de varios
tratamientos superficiales, los cuales se realizaron durante una estancia doctoral en el
extranjero y se explicaran a detalle mas adelante en el presente capitulo. Cabe mencionar
que el proceso de maquinado de las copas acetabulares fue uno de los puntos cruciales
en el presente proyecto de investigacion, ya que como se mencion0 anteriormente, de
este proceso dependia el huelgo diametral de pares totales de cadera utilizados en las

pruebas triboldgicas.

o1



1 OKUMA

Figura 3.4 Torno CNC OKUMA modelo HERITAGE ES-L8 utilizado para maquinar las

copas acetabulares.

Debido a las propiedades mecéanicas del material, el proceso de maquinado de las copas
acetabulares se torné un tanto complicado utilizando herramientas convencionales, por
lo que se requirié de insertos de carburo de tungsteno (WC) SANDVIK COROMANT
modelo DCGT 2(1.5)2-UM 1025, ademés de una barra de desbaste interno
(COROTURN 107 modelo A10K-SDXCR 2-R) capaz de alcanzar las profundidades de
deshaste necesarias para realizar el maquinado de la cavidad semiesférica. Al igual que
con las cabezas femorales, antes de realizar el maquinado de las copas se realizaron
varias pruebas en otro material para establecer las velocidades tanto de avance como de

maquinado del torno CNC, tal como se muestra en la figura 3.5.

Barra de desbaste interno e inserto ‘

Figura 3.5 a) Pruebas preliminares al maquinado de las copas acetabulares y b) copa de
aleacién CoCrMo ASTM F75 producida por la técnica de fusién y vaciado de precision.
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Cabe mencionar que tanto en los procesos de maquinado tanto de las cabezas femorales
como de las copas acetabulares se calculé un excedente de material de las dimensiones
de las piezas considerando el proceso de pulido, en el cual las dimensiones finales se
reducen 10 pum aproximadamente [40].

3.2.1.3 Proceso de pulido de las muestras prototipo

Para el pulido de las muestras se implemento un procedimiento disefiado por el Dr.
Marco A. Hernandez [40] con el cual es posible alcanzar el acabado final superficial
requerido por implantes quirdrgicos. En este procedimiento se aplica la técnica de
acabado superficial conocida como “superfinishing”. El procedimiento propuesto por el

Dr. Hernandez se describe a continuacion.

1) Se inicia montando una de las muestras en el chuck de un taladro (fig. 3.6a) para
comenzar con el pulido de la muestra en forma manual, tal como se muestra en la
figura 3.6Db, utilizando una lija de carburo de silicio SiC malla 500. El pulido se
realiza perpendicularmente a la trayectoria de los surcos dejados por el proceso
de maquinado en el torno CNC. Esta etapa concluye una vez que desaparecen

las huellas del maquinado.

b)

Figura 3.6 a) Esfera montada en el chuck del taladro y b) pulido manual.

2) Una vez que desaparecen las marcas hechas por el maquinado y sélo existen las
marcas dejadas por la lija 500, se enciende el taladro a una velocidad aproximada
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3)

4)

5)

a las 500 rpm para lijar con malla 600 perpendicularmente al sentido de las
huellas dejadas por la lija anterior (malla 500), esto se realiza hasta obtener

solamente huellas de esta lija.

Posteriormente, se inmoviliza el chuck y se lija manualmente con la malla 1200

perpendicularmente a las huellas dejadas por la lija 600 hasta que desaparecen.

Se enciende el taladro nuevamente y se procede a lijar la muestra prototipo con
la lija de malla 2400 en sentido perpendicular a la lija de malla 1200 hasta haber

eliminado sus huellas.

Finalmente se pule utilizando tres diferentes grados de alimina; 1um, 0.3um. y
0.05um. Lo anterior se realiza con la ayuda de tres pafios, en los cuales se
contiene la alimina en suspension con agua (se utiliza un parfio por cada grado de
alumina). El pafio se aplica de forma manual haciendo contacto multidireccional
con la superficie de la muestra durante periodos de tiempo para cada alimina

hasta logra el acabado espejo, tal como se muestra en la figura 3.7.

Figura 3.7 Acabado final de las muestras prototipo.
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3.2.2 Preparacién de muestras planas

Ademas de las muestras prototipo, se fabricaron tres conjuntos de muestras planas a

partir de la misma barra de aleacion Co-Cr forjada, las cuales fueron sometidas a los

mismos tratamientos superficiales que las muestras prototipo con el objetivo de realizar

los cortes transversales y las pruebas destructivas requeridas por la caracterizacion,

cuidando la integridad de las muestras prototipo, ademas de realizar las pruebas

tribolégicas necesarias para evaluar la resistencia al desgaste de las condiciones

superficiales obtenidas. Las caracteristicas de los diferentes conjuntos de muestras se

describen a continuacion:

1)

2)

3)

Se fabricd un conjunto de muestras cilindricas de 30 mm de diametro con 6 mm
de espesor, las cuales se utilizaron como muestras testigo para realizar la
caracterizacion de las condiciones superficiales obtenidas después de los

diferentes tratamientos superficiales.

Un conjunto de muestras cilindricas de 25.4 mm de diametro con 6 mm de
espesor con las cuales se realizaron pruebas tribolégicas de micro-abrasion. Las
dimensiones de las muestras fueron establecidas de acuerdo a los requerimientos

de la méaquina de micro-abrasion T-20.

Ademéas de las muestras cilindricas, se fabric6 un conjunto de muestras
rectangulares de 36 mm de largo por 17 mm de ancho con 6 mm de espesor con
el objetivo de realizar pruebas triboldgicas en la maquina reciprocante de
desgaste T-17. Finalmente esas pruebas no realizaron y las muestras fueron
cortadas por la mitad para realizar pruebas de desgaste en una maquina pin-on-
disc. Los detalles de las pruebas tribologicas mencionadas anteriormente se

describen mas adelante en el presente capitulo.

Las muestras utilizadas durante las diferentes etapas de la experimentacion durante el

presente proyecto se muestran en la figura 3.8.
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Pin-on-disc

Muestras Testi96

Figura 3.8 Muestras de aleacion CoCrMo ASTM F1537-08 fabricadas para las

diferentes etapas de la experimentacion.

Las muestras se pulieron a acabado espejo en una pulidora automatica Struers RotoPol-
11 utilizando tres diferentes discos de pulido comerciales (discos marca Struers,
modelos: MD Piano 120, MD Allegro y MD Dac) de 200 mm de diametro con diamante
como abrasivo. Con este sistema de de discos de pulido la tarea del pulido se simplifico
considerablemente comparado contra el proceso de pulido convencional con lijas de
SiC. Las muestras se pulieron durante cuatro minutos con cada disco de pulido bajo una
carga constante de 30 N y una velocidad de 150 RPM. El proceso de pulido con el disco
MD Piano 120 se lubricé con agua, mientras que los procesos de pulido utilizando los
discos MD Allegro y MD Dac se lubricaron con soluciones de particulas de diamante de
9 y 3um respectivamente. En la figura 3.9 se muestra la pulidora automética y una
muestra durante el proceso de pulido y en la figura 3.10 se muestran los diferentes
discos de pulido. Las muestras rectangulares siguieron el mismo proceso, solo que de

forma manual.
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Figura 3.9 a) Pulidora automatica Struers RotoPol-11 y b) muestra durante el proceso de

pulido.

Figura 3.10 Discos de pulido Struers a) MD Piano 120, b) MD Allegro y ¢) MD Dac.

3.3 Tratamientos superficiales

El objetivo del presente proyecto de investigacion es mejorar la resistencia al desgaste
de implantes de cadera incrementando la dureza superficial de los mismos. Por tal
motivo, las muestras fueron sometidas a diferentes tratamientos superficiales tales como:
nitruracion iénica, recubrimiento por la técnica de PVD y recubrimiento con sistemas

daplex (nitruracién idnica seguida por un proceso de recubrimiento por PVD).

Los tratamientos superficiales mencionados anteriormente, se llevaron a cabo en un
dispositivo industrial de recubrimiento por arco denominado “CDS-1" fabricado en el

Instituto ITeE- PIB, ubicado en la ciudad de Radom, Polonia. Este dispositivo esta
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localizado en el Departamento de Ingenieria de Superficies del mismo instituto y es
capaz de realizar los procesos tanto de nitruracion ionica como de deposito de
recubrimientos por la técnica de depdsito fisico en fase vapor asistida por plasma
(PAPVD por sus siglas en inglés).

3.3.1 Descripcion del equipo

El dispositivo de recubrimiento por arco CDS-1 esté constituido por los siguientes

componentes:

Céamara de vacio

Evaporadores por arco y fuentes de poder
Sistema de base rotacional

Unidad central de control

Unidad de control de presion de gas

YV V. V V V V

Sistema de control automatico

3.3.1.1 Camara de vacio

La cdmara de vacio esta fabricada de una aleacion de acero niquel-cromo y cuenta con
dos bombas de vacio: una rotativa y una bomba de difusion para generar alto vacio. En
el interior de la camara de vacio se encuentran dos calentadores infrarrojos ademas de la
base rotatoria, mientras que el exterior de la cdAmara se encuentran montados cinco
evaporadores por arco (con fuente de poder), ademas de diferentes instrumentos de
monitoreo, tales como un dispositivo éptico, un pirometro y manoémetros. En la figura

3.11 se muestran la camara de vacio y sus componentes.
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Figura 3.11 Dispositivo CDS-1: a) vista frontal y b) vista superior
3.3.1.2 Evaporadores por arco y fuente de poder
El sistema estd equipado con cinco evaporadores por arco los cuales estan distribuidos

de forma optimizada entre el cuerpo de la cAmara de vacio y la puerta, tal como se

muestra en la figura 3.12, con el objetivo de lograr un recubrimiento uniforme.

Evaporadores

Dispositivo
Optico

Evaporador i
%)
¥

a) Calentadores

Figura 3.12 a) Evaporadores distribuidos en la camara de vacio, b) puerta de la camara
de vacio.
Los evaporadores estan equipados con un sistema de ignicién por una descarga de alto
voltaje y un catodo en forma de cono truncado el cual es enfriado directamente con
agua, figura 3.13.
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Figura 3.13 Evaporador con fuente (o blanco) de titanio.

3.3.1.3 Sistema de base rotacional

Para utilizar el volumen de la cdmara eficientemente, los sustratos se colocan en su
respectivo portamuestra sobre una base giratoria tipo carrusel dentro de la camara de
vacio para lograr un recubrimiento uniforme sobre la superficie de los sustratos. La
velocidad de rotacion de la base esta controlada por un motor eléctrico con velocidad

variable.

Portamuestras

Figura 3.14 Base giratoria y portamuestras.
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3.3.1.4 Unidad central de control

El sistema de control del dispositivo CDS-1 se subdivide en dos sistemas: El sistema de
control de vacio y el sistema de control de proceso. La unidad central de control se

muestra en la figura 3.15.

Figura 3.15 Unidad central de control

3.3.1.4.1 Sistema de control de vacio

El sistema de control de vacio se compone una unidad de control de vacio y de los
instrumentos de medicion para alto y bajo vacio (mandmetros), ademas del sistema de
control de ventilacion, el cual controla el sistema de valvulas de la cdmara de vacio. La
unidad de control de vacio y el sistema de control de ventilacion se muestran en la figura
3.16.

Figura 3.16 a) Unidad de control de vacio y b) sistema de control de ventilacion.
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3.3.1.4.2 Sistema de control de proceso

El sistema de control de proceso es un dispositivo central el cual opera, controla y

monitorea los siguientes pardmetros durante los diferentes tratamientos superficiales:

e Voltaje de polarizacion

e Pardmetros del proceso AEGD

e Calentadores

e Velocidad del motor

e Suministro de agua de enfriamiento

e Temperatura

Los parametros mencionados anteriormente se presentan en una pantalla con la cual se
tiene una clara vision de la condicion del equipo y se permite una revision rapida de los
parametros de proceso. Este sistema cuenta con teclas de funcidn para navegar entre los

menus y controlar los procesos directamente.

Figura 3.17 Unidad de control de proceso
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3.3.1.5 Unidad de control de presién de gases.

El dispositivo CDS-1 esta equipado con una unidad de control de presion de gases. Esta
unidad mantiene la presion preestablecida a un nivel constante con la ayuda de un
controlador de flujo el cual regula el flujo de gas. La mezcla de gases se regula mediante
la medicién de la intensidad del plasma por la técnica de espectroscopia de emision

utilizando el dispositivo optico.

Magelis

cEHANe
i S

Figura 3.18 Unidad de control de presion de gases.

3.3.1.6 Sistema de operacion automatizado

El dispositivo CDS-1 estd equipado con sistema computacional el cual permite la
operacion automatizada del equipo durante los diferentes procesos, tanto de
recubrimiento por PAPVD como de nitruracion idnica, desde que se cierra la cAmara
hasta el final del proceso. Este sistema fue de gran ayuda durante la experimentacion del
presente proyecto, ya que al correr el sistema en modo automatico, solo se requiere
monitorear los parametros de proceso constantemente. Los procesos tanto de nitruracion
i6nica como de recubrimiento por la técnica de PAPVD estan divididos en pasos légicos
0 subprocesos, tal como una secuencia de programacion lineal. La secuencia de
subprocesos realizados durante los diferentes tratamientos superficiales sigue el
siguiente orden:
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Bombeo o evacuacion
Calentamiento
Proceso de limpieza por la técnica AEGD

Proceso de recubrimiento PAPVD o nitruracion ionica

YV V. V VYV V

Enfriamiento

Una vez que se corre el programa, cada paso se sigue la secuencia programada. Cada
subproceso concluye al alcanzar ciertos valores de proceso, (tales como: presion,
temperatura, periodos de tiempo). Todavia es posible cambiar a modo manual en caso de

ser requerido.

Los valores de los de los parametros del proceso en ejecucion, tales como presion,
temperatura, flujo de gas, voltaje de polarizacion y corriente del evaporador son
desplegados una grafica en el eje “Y” contra el tiempo en el eje “X”. Con lo anterior se
tiene un control completo del ciclo de proceso. En la figura 3.19 se muestra la pantalla
principal del sistema de operacion automatizado, en el lado izquierdo se muestran los
subprocesos con los valores de entrada, mientras que en la esquina inferior derecha se

muestra la grafica con los valores de los diferentes parametros de proceso.

Figura 3.19 Pantalla de entrada de datos para el control computarizado.
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Las graficas del control de proceso también se pueden desplegar durante el modo
manual de operacién por lo que los mecanismos de control estan siempre activos durante
el proceso. Las graficas se imprimen a color y son almacenadas como documentacién
del proceso.

Si es requerido, cualquier subrutina puede ser ejecutada manualmente durante la

operacion normal:

e EIl programa se puede detener en cualquier momento

e Cualquier paso puede ser prolongado segun se requiera

e Los valores se pueden ajustar manualmente

e Cualquier subrutina o proceso se puede iniciar mas temprano en el ciclo

e El programa se puede continuar en cualquier paso deseado

3.3.2 Seleccién de pardmetros Optimos para el proceso de nitruracion idénica en la

aleacion Co-Cr

En la literatura se pueden encontrar varios estudios en los cuales se experimenta con
diferentes técnicas de nitruracion en aleaciones de Co-Cr [10-15] similares a la utilizada
en el presente proyecto. Se ha reportado que, de acuerdo a la técnica utilizada, variando
parametros tales como la temperatura y el tiempo de proceso, se obtienen resultados
diferentes. Sin embargo, dichos estudios coinciden en la formacion de una capa
compuesta en la superficie de las muestras, mostrando una dureza superior a la de la
aleacion Co-Cr, ademas de un incremento en la rugosidad. Con el objetivo de
seleccionar los parametros 6ptimos para el proceso de nitruracion iénica de la aleacion
Co-Cr en el dispositivo CDS-1, se realizaron cinco procesos de nitruracion ionica
utilizando cinco diferentes potenciales de nitruracion (P=1.0, 1.5, 2.0, 2.5 y 3.0) los
cuales dependen principalmente de la mezcla de gases. Los procesos de nitruracion se
llevaron a cabo a una temperatura de 520 °C, con una duracion de siete horas utilizando
cada uno de los potenciales mencionados anteriormente. El potencial de nitruracion
optimo fue seleccionado al final de la caracterizacion de las muestras de acuerdo a

parametros tales como el espesor de la capa compuesta, rugosidad, dureza y médulo
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elastico. En esta etapa de la experimentacion se utilizaron muestras cilindricas de 30 mm

de diametro y 6 mm de espesor.

3.3.2.1 Descripcion del proceso de nitruracion ionica

Previo al proceso de nitruracion ionica, se realiza la limpieza tanto de las muestras como
de la cAmara de vacio. La limpieza de las muestras se lleva a cabo en un dispositivo
ultrasénico con temperatura controlada utilizando una solucién alcalina por un periodo
de tiempo de 5 minutos. Las muestras, el portamuestra y el dispositivo ultrasonico se

muestran en la figura 3.20.

ultrasénica y, b) dispositivo ultrasénico.

La limpieza de la camara de vacio se realiza con una aspiradora y pequefias toallas de
algodon para remover desechos del proceso de nitruracion ionica anterior. Practicamente
se remueve un polvo muy similar en apariencia al hollin. En la figura 3.21 se muestran

las diferentes etapas de la limpieza de la camara de vacio.
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Figura 3.21 Limpieza de la camara de vacio previa al proceso de nitruracion ionica: a)
con aspiradora y b) con una pequefia toalla de algodon para limpiar los empaques tanto

en la puerta como en camara.

Una vez que se concluye con la limpieza, se montan las muestras en el portamuestras, el
cual funge como cétodo, dentro de la cAmara de vacio, tal como se muestra en la figura
3.22.

Figura 3.22 a) Montaje de las muestras en el portamuestras dentro de la cdmara de vacio

y b) sujecién del portamuestras.

Después de montar las muestras dentro de la camara, se cierra la puerta y se ajustan los
instrumentos (pirdmetro y dispositivo optico) dirigiéndolos hacia la muestra ubicada en
el centro del portamuestra con la finalidad de monitorear tanto la temperatura como la
intensidad del plasma durante el proceso de nitruracion idnica, tal como se muestra en la

figura 3.23. La mezcla de gases se regula midiendo la intensidad del plasma mediante
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espectroscopia de emision o espectroscopia éptica por medio del dispositivo éptico. La

temperatura se regula ajustando la corriente.

Figura 3.23 a) Ajuste del pirémetro, ubicado en la puerta y b) ajuste del soporte del

dispositivo éptico, ubicado a un costado de la camara de vacio.

Una vez que se ajustan los instrumentos, se ingresan los datos del proceso al sistema,
tales como, el potencial de nitruracion, la calibracién del dispositivo dptico y la
concentracion de gases. La calibracion del dispositivo Optico varia de acuerdo a la
concentracion de gases y el potencial de nitruracion. Después de ingresar los datos de
proceso, corre el programa AegdDX FLT 1, el cual contiene la secuencia de pasos
requeridos para realizar el proceso de nitruracion ionica. En el apéndice Al se incluye
una copia del programa mencionado anteriormente, el cual se utiliz6 durante los
diferentes procesos de nitruracion iénica. El proceso de nitruracion idnica se compone

de las siguientes etapas:

e Bombeo

e Proceso de limpieza por AEGD

e Precalentamiento y calentamiento
e Nitruracion ionica

e Enfriamiento de las muestras
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3.3.2.1.1 Bombeo

Al cerrar la cdmara de procesos, se da inicio al proceso de bombeo. Una vez que se
alcanza una presién de 2 x10™ milibares dentro de la camara de vacio se habilita el
enfriamiento con agua fria. Se continua generando vacio dentro de la camara y al
alcanzar una presion de 2 x10°° milibares, se inicia la prueba de fugas, la cual consiste en
elevar la presion de 2 x10™ a 3.3 x10™ milibares en un tiempo de un minuto. El tiempo
de bombeo depende de la condicion de limpieza de la cdmara de vacio ademas de la
humedad del aire. Durante los diferentes procesos de nitruracion idnica los tiempos de

bombeo tuvieron una variacion de 45 minutos a 4 horas debido fugas en el sistema.
3.3.2.1.2 Proceso de limpieza por plasma AEGD

A pesar de que las muestras fueron sometidas a limpieza ultrasonica previo al proceso de
vacio, todavia se encuentran capas de vapor de agua atrapadas en la superficie de los
sustratos, por lo que es necesario un proceso de limpieza adicional por plasma, tanto en
los procesos de nitruracion iénica, como en los procesos de recubrimiento por PVD para
poder lograr una buena adhesion de los recubrimientos. El proceso de limpieza por
plasma AEGD (por las siglas de su nombre en inglés, Arc Enhanced Glow Discharge) es
en principio un proceso de pulverizacion catddica en un ambiente de argén. Para este
proceso solo se requiere de un evaporador. Una vez que se ha realizado el vacio en la
camara, se enciende el catodo y se ingresa gas argén a una presion de 5 x10° milibares.
Debido a las colisiones inelasticas (colisiones donde la energia cinética no se conserva)
de los electrones, los cuales son atraidos por el anodo, el argon se ioniza (se carga
positivamente) formando un plasma. Posteriormente, los iones de argén son atraidos
hacia el sustrato (debido a la polarizacion negativa de este) chocando a velocidades que
les permiten remover cualquier contaminacion de la superficie del sustrato, tal como si
se tratara de un juego de billar a escala atdbmica. El proceso de limpieza por plasma
AEGD tiene una duracion de 30 minutos donde la corriente en el catodo y el evaporador

permanecen constantes a 20 y 70 amperes respectivamente. Durante este proceso se

69



enciende el sistema rotatorio a una velocidad de 1.5 RPM para lograr una limpieza

uniforme en las muestras.

3.3.2.1.3 Precalentamiento y calentamiento

El proceso de calentamiento realiza mediante bombardeo idnico en una atmosfera de
argon e hidrogeno. El precalentamiento se realiza empleando bajas corrientes (5,7, y 10
amperes) a una presion de 2.5 milibares. El calentamiento inicia cuando la corriente
incrementa a 18 amperes y el voltaje de polarizacion incrementa hasta alcanzar la
temperatura de 520 °C. Durante los diferentes procesos de nitruracion llevados a cabo en
el presente proyecto, los tiempos de precalentamiento y calentamiento tuvieron una

duracion alrededor de 40 minutos.

3.3.2.1.4 Nitruracion iénica

Los cinco procesos de nitruracién idnica se realizaron en una atmosfera con una mezcla
de gases de N3 - Hy, a una presion de 2.5 milibares y una temperatura de proceso de 520
°C por un tiempo de 7 horas. La Unica variante entre los cinco procesos fue el potencial
de nitruracién los cuales fueron: 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 y 3.0. Los tratamientos se realizaron
utilizando corriente directa y voltajes de polarizacion alrededor de los 625 volts para
controlar la temperatura. Durante el proceso de nitruracién ionica, la temperatura es
monitoreada mediante un pirometro, al disminuir la temperatura se incrementa el voltaje
de polarizacién para regularla. Igualmente la mezcla de gases, es regulada mediante el
monitoreo de la intensidad del plasma mediante espectroscopia de emision o
espectroscopia 6ptica utilizando el dispositivo éptico. En la figura 3.24 se pueden

apreciar las muestras dentro la cAmara durante el proceso de nitruracion iénica.
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Figura 3.24 Proceso de nitruracion ionica.

3.3.2.1.5 Enfriamiento

Para evitar oxidacion de los sustratos, estos deben de ser retirados de la cAmara hasta
que se han enfriado a una temperatura por debajo de 200 °C. Para reducir el tiempo de
enfriamiento, la cAmara puede ser pre-ventilada con N, manteniendo la camara cerrada.
Después, la cAmara puede ser ventilada (abriendo las valvulas) para posteriormente

retirar los sustratos.

Una vez que se realizaron los cinco proceso de nitruracion ionica, las muestras fueron
cortadas y caracterizadas para, en base a los criterios mencionados anteriormente,

seleccionar el potencial 6ptimo de nitruracion.

3.3.3 Recubrimientos PVD duaplex y no-duplex

Una vez seleccionado el potencial 6ptimo para la nitruracién ionica, se realizaron tres
diferentes tratamientos superficiales con el objetivo de obtener cinco diferentes
condiciones superficiales. Los tratamientos superficiales realizados se listan a

continuacion:

I.  Nitruracion ionica
Il. Recubrimiento con CrN por la técnica de PAPVD
I1l. Recubrimiento con multicapas de TiN/CrN por la técnica de PAPVD.

71



Con el objetivo de organizar las muestras de una forma clara y sencilla ademéas de
facilitar su identificacion al momento de realizar los tratamientos superficiales, se
crearon cinco grupos de muestras de acuerdo la condicion superficial y a los
tratamientos superficiales requeridos para obtener dicha condicion. En la tabla 3.2 se
muestra en la primera columna el grupo de muestras (A,B,C,D,0 E) sequido por la
condicion superficial de las muestras del grupo y los tratamientos superficiales

requeridos para obtener dicha condicion.

Tabla 3.2 Grupos de muestras organizados de acuerdo a la condicion superficial.

Proceso
I1. Multicapas
Condicion I. Nitruracién I. CrN por TiN/CrN por
Grupo Superficial I6nica PAPVD PAPVD
A Nitracion idnica v
B CrN duaplex v v
C TiN/CrN duplex v v
D CrN no-daplex v
TiN/CrN no-

E duplex v

La tabla anterior se puede interpretar de la siguiente manera: las muestras del grupo “A”
solamente pasaron por el proceso de nitruracion ionica. Sin embargo, las muestras del
grupo “B” pasaron por el proceso de nitruracion idnica junto con las muestras del grupo
“A” y posteriormente fueron sometidas al proceso de recubrimiento con CrN por la
técnica de PAPVD junto con las muestras del grupo “D”. Del proceso recubrimiento con
CrN se obtuvieron muestras con dos condiciones superficiales diferentes: las muestras
del grupo “B”, con recubrimiento de CrN diplex (debido a que provenian del proceso de
nitruracion ionica), y las muestras del grupo “D”, con una capa de CrN solamente, CrN
no-duplex. Igualmente las muestras del grupo “C” fueron sometidas al proceso de
Nitruracion io6nica junto las muestras de los grupos “A” y “B”, y posteriormente fueron

sometidas al proceso de recubrimiento por PAPVD con el sistema de multicapas de
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TiN/CrN junto con las muestras del grupo “E” para obtener los recubrimientos

multicapas TiN/CrN duplex y TiN/CrN no-duplex respectivamente.

Cada grupo de muestras qued6 conformado por dos muestras prototipo (muestra MP),
una muestra testigo para la caracterizacion (muestra MT CoCr), una muestra para las
pruebas triboldgicas por micro-abrasion en la maquina T-20 (muestra T-20 CoCr) y una
muestra para las pruebas tribologicas en la maquina de desgaste pin-on-disc (muestra
POD CoCr). Lo anterior se muestra en la tabla 3.3 de forma detallada junto con los

procesos requeridos, los métodos de prueba y su denominacion.

Tabla 3.3 Muestras utilizadas durante la experimentacion.

Meétodos de prueba
Grupo | Proceso Muestras
) Caracterizacion T-20 POD
Prototipo

MP 01

A I MT CoCr 1 T-20 CoCr1 | POD CoCr 1
MP 03
MP 04

B I, 11 MT CoCr 2 T-20 CoCr 2 | POD CoCr 2
MP 05
MP 07

C I, 11 MT CoCr 3 T-20 CoCr 3 | POD CoCr 3
MP 08
MP 09

D I MT CoCr 4 T-20 CoCr4 | POD CoCr 4
MP 10
MP 14

E i MT CoCr 5 T-20 CoCr5 | POD CoCr5
MP 15

Muestras totales 10 5 5 5
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3.3.3.1 Nitruracion idnica

Las muestras de los grupos A, B y C fueron sometidas a un proceso de nitruracion iénica

en la camara de procesos CSD-1. Las muestras involucradas se muestran en la tabla 3.4.

Tabla 3.4 Muestras de los grupos A, B y C sometidas al proceso de nitruracién ionica.

Muestras L
Grupo ) Caracterizacion T-20 POD
Prototipo
MP 01
A MT CoCr 1 T-20 CoCr 1 POD CoCr 1
MP 03
MP 04
B MT CoCr 2 T-20 CoCr 2 POD CoCr 2
MP 05
MP 07
C MT CoCr 3 T-20 CoCr 3 POD CoCr 3
MP 08
Muestras totales 6 3 3 3

Para montar las muestras dentro de la cdmara de procesos fue necesario disefiar y

fabricar portamuestras con las dimensiones requeridas para sujetar cada tipo de muestra

(figura 3.25). Los portamuestras se pulieron para darles el mismo acabado superficial

que las muestras y evitar problemas de medicion con el dispositivo Optico.

ad

1™ T#Tsrar,

|

Figura 3.25 Portamuestras utilizados durante los tratamientos superficiales.

74



El proceso de nitruracién ionica se realiz6 en una atmosfera con una mezcla de gases de
10% N»-90% H; a una presion de 2.5 milibares y una temperatura de 520 °C por un
tiempo de 7 horas utilizando un potencial de nitruracién de 2.5. Este proceso se realizd
utilizando el programa AegdDX_FLT_1, siguiendo los pasos descritos en la seccion
3.3.2.1. En la figura 3.26 se pueden apreciar las muestras durante el proceso de

nitruracion iénica.

Figura 3.26 Proceso de nitruracion iénica: a) Limpieza por bombardeo i6nico mediante

la técnica AEGD, b) calentamiento por bombardeo i6nico y ¢) nitruracion ionica.

Al salir de la camara de procesos, las muestras presentaron un acabado opaco y rugoso
por lo que fueron sometidas a un ligero proceso de pulido para abrillantarlas sin eliminar
el efecto del proceso de nitruracion ionica. En la figura 3.27 se muestran los sustratos
después del proceso de nitruracién iénica.
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3.3.3.2 Proceso de recubrimientos por la técnica PVD

3.3.3.2.1 Recubrimiento CrN

Las muestras de los grupos B y D pasaron por un proceso de recubrimiento de nitruro de

cromo CrN por la técnica PAPVD. Las muestras del grupo B ya habian sido sometidas

al proceso de nitruracién ionica previamente, tal como se describié en la seccion

anterior, sin embargo se incluyeron en este proceso para crear el recubrimiento CrN

duplex. Las muestras involucradas en este proceso se muestran en la tabla 3.5.

Tabla 3.5 Muestras de los B y D sometidas al proceso de nitruracion iénica.

Muestras
Muestras Grupo | Prototipo T-20 POD Caracterizacion
. MP 04
Nitruradas B MP 05 T-20 CoCr2 |POD CoCr 2 MT CoCr 2
Simples (sin D MPO9 | t.20cocra |PODCoCra| MT CoCra
nitruracion) MP 10
Muestras totales 4 2 2 2

Para realizar el proceso de recubrimiento con CrN por la técnica de PAPVD, se

montaron blancos de cromo en los cinco evaporadores de la cdAmara de procesos y se

utilizo el programa “CrN CoCr”, el cual se incluye en el apéndice A2. El proceso inicia

con el bombeo hasta alcanzar una presion de 2 x 10 milibares utilizando agua caliente.
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Cuando se alcanza una presion de 2 x 10 milibares, se cambia a agua fria y se realiza la
prueba de fugas. Posteriormente se ajustan los instrumentos de medicion. Para inicial el
calentamiento de los sustratos, se encienden los calentadores infrarrojos empleando una
corriente de 400 amperes por una hora y se enciende el motor a una velocidad de 1.5

RPM, tal como se muestra en la figura 3.28a.

Figura3.28 Calentamiento de los sustratos por medio de: a) calentadores infrarrojos y b)

bombardeo idénico.

Después de una hora se apagan los calentadores infrarrojos y se continta con el
calentamiento por bombardeo con iones de cromo utilizando solo cuatro de los cinco de
los evaporadores hasta alcanzar una temperatura de 400 °C, tal como se muestra en el
figura 3.28b. La velocidad de rotacion de los sustratos cambia de 1.5 a 2.0 RPM.
Cuando se alcanza la temperatura de 400 °C se inicia un proceso de bombeo para
alcanzar la presion requerida por el proceso de depdsito fisico en fase vapor el cual se
realiza en alto vacio. EI bombeo se realiza hasta alcanzar una presién de 3.5 x 107
milibares. Durante esta operacion los evaporadores permanecen apagados. Una vez
alcanzada la presion requerida se inicia con el proceso de depdsito fisico en fase vapor.
Al iniciar el proceso, se encienden los cinco evaporadores con una corriente de 70
amperes y se inyecta nitrogeno reactivo N, para provocar la reaccion con los iones de
cromo. Se utiliza un voltaje de polarizacion de -200V. Este proceso tiene una duracion

de 2 horas. En figura 3.29 se muestran los sustratos dentro de la cAmara durante el
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proceso de depdsito fisico en fase vapor PVD y se aprecia como reaccionan los iones de

cromo con el nitrégeno.

4

Figura 3.29 Proceso de depdsito fisico en fase vapor PVD.

3.3.3.2.2 Recubrimiento multicapas TiN/CrN

Las muestras de los grupos C y E pasaron por un proceso de recubrimiento con un
sistema multicapas de TiN/CrN por la técnica de PAPVD. Las muestras del grupo C ya
habian sido sometidas al proceso de nitruracion ionica, tal como se describié en la
seccion 3.3.3.1, sin embargo se incluyeron en este proceso para crear el recubrimiento

TiN/CrN daplex. Las muestras involucradas en este proceso se muestran en la tabla 3.6.

Tabla 3.6 Muestras de los grupos C y E sometidas al proceso de nitruracion ionica.

Muestras Grupo Muest_ras T-20 POD Caracterizacion
Prototipo
] MP 07
Nitruradas C MP 08 T-20 CoCr 3 | POD CoCr 3 MT CoCr 3
Simples (sin | MP 14 | 120cocrs|PODCoCr5| MTCoCrs
nitruracion) MP 15
Muestras totales 4 2 2 2
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El recubrimiento multicapas de TiN/CrN consiste en tres capas de nitruro de titanio TiN
intercaladas con tres capas ce CrN. Para depositar este recubrimiento por la técnica de
PAPVD, se montaron tres blancos de cromo y dos de titanio en los evaporadores de la
camara de procesos y se utilizo6 el programa “TiN-CrNx3 bez AEGD?”, el cual se incluye
en el apéndice A3. En la figura 3.30 se muestra el evaporador junto con la fuente de

poder donde se montd uno de los blancos de titanio.

Figura 3.30 Evaporador con el blanco de titanio.

Los pardmetros de los procesos de bombeo y calentamiento de los sustratos son
basicamente los mismos que los utilizados en el proceso de depdsito del recubrimiento
CrN descrito en la seccion 3.3.3.2.1, con la diferencia que el calentamiento por
bombardeo idnico se efectud con iones de cromo y titanio simultaneamente, tal como se

muestra en la figura 3.31.

Fuente con
blanco de Ti

! Fuente con
blanco de Cr

J

Figura 3.31 Calentamiento por bombardeo con iones de cromo y titanio
simultaneamente.
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En el proceso de depdsito fisico en fase vapor de recubrimientos multicapa los blancos
de cromo y de titanio son evaporados alternadamente por periodos de 30 minutos a una
temperatura de 400 °C. El espesor de las capas se controlé por medio de la presion vy el
tiempo de depdsito. Para depositar el recubrimiento multicapa se inicié depositando una
capa de CrN por medio del bombardeo con iones de cromo (utilizando Unicamente los
evaporadores con blancos de cromo) en una atmosfera de nitrogeno reactivo N, a 3.5 x
10 milibares por 30 minutos, figura 3.32a. Después se continué con el depésito de una
capa de TiN mediante el bombardeo con iones de titanio (utilizando solo las fuentes con
blancos de titanio) a una presion de 1.2 x 10 milibares por 30 minutos, figura 3.32b. El
depdsito de estas dos capas se repitio dos veces mas durante el proceso para obtener las
tres capas de CrN intercaladas con tres capas TiN. Debido a que se inicié depositando la
capa de CrN, la ultima capa depositada fue la de TiN, quedando esta ultima en la

superficie de las muestras.

Fuente con
blanco de Cr

Figura 3.32 Proceso de dep6sito del recubrimiento multicapas TiN/CrN: a) depdsito de
CrNy b) depbsito de TiN.

Después del proceso de recubrimiento por PVD, los sustratos permanecieron dentro de
la camara para permitir el enfriamiento de los mismos antes de ser retirados. En la figura
3.33 se muestran los sustratos después del proceso de recubrimiento con el sistema
multicapas de TiN/CrN.

80



Figura 3.33 Muestras prototipo después del proceso de recubrimiento con el sistema
multicapas de TiN/CrN.

El tono dorado adquirido tanto en las muestras como en los portamuestras se debe al
color caracteristico de la capa de TiN, la cual quedd en la superficie del sistema

multicapas.

De los procesos mencionados anteriormente, se obtuvieron cinco diferentes condiciones

superficiales:

e Muestras de Co-Cr nitruradas ionicamente,

e Muestras de Co-Cr con recubrimiento CrN duplex (superficies sometidas a un
proceso de nitruracién idnica y posteriormente recubiertas por una capa de CrN
aplicado mediante la técnica de PVD),

e Muestras de Co-Cr con recubrimiento multicapa TiN/CrN duplex (superficies
sometidas a un proceso de nitruracion iénica y posteriormente recubiertas por un
sistema multicapa de TiN/CrN aplicado mediante la técnica de PVD),

e Muestras de Co-Cr con recubrimiento de CrN aplicado por la técnica PVD (CrN
no-duplex)

e Muestras de Co-Cr con recubrimiento multicapa TiN/CrN aplicado por la técnica

PVD (multicapas no-duplex)

En la figura 3.34 se aprecian las muestras testigo (cabezas femorales) con cada una de

las condiciones superficiales mencionadas anteriormente.
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Figura 3.34 Muestras testigo (cabezas femorales) con diferentes condiciones

superficiales: a) CoCrMo sin tratar, b) CrN no-daplex, c) multicapas (TiN/CrN) no-

duplex, d) nitrurada idnicamente, e) CrN duplex y, f) multicapas (TiN/CrN) duplex.

En la tabla 3.7 se presentan el resumen de las muestras destinadas para cada uno de los

diferentes andlisis y pruebas en las siguientes etapas de la experimentacion.

Tabla 3.7 Resumen de muestras obtenidas después de los tratamientos superficiales.

Tipo de ) CrN no- (TIN/CrN) | (TiN/CrN) |Muestras
Nitruradas i CrN duplex i i
muestra duplex no-duplex duplex totales
Muestras MP 01 MP 09 MP 04 MP 14 MP 07 10
Prototipo MP 03 MP 10 MP 05 MP 15 MP 08
T-20 |T-20CoCr 1| T-20 CoCr4 | T-20 CoCr 2 | T-20 CoCr 5| T-20 CoCr 3 5
POD CoCr
POD |POD CoCr 1| POD CoCr4 | POD CoCr 2 . POD CoCr 3 5
Muestras
] MT CoCr1 | MT CoCr4 | MT CoCr2 | MT CoCr5 | MT CoCr 3 5
testigo

3.3.4 Recubrimiento con carbono tipo-diamante

En la experimentacion del presente proyecto se incluyd un grupo mas de muestras las

cuales fueron recubiertas con una capa de carbono tipo diamante (comdnmente conocido

como DLC por sus siglas del inglés diamond-like carbon). El recubrimiento BALINIT®
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DLC desarrollado por la empresa Oerlikon Balzers es también conocido carbono amorfo

hidrogenado (a-C: H). Se optd por incluir este recubrimiento debido a su excelente

biocompatibilidad y su bajo coeficiente de friccion, haciendolo un candidato promisorio

para aplicaciones biotribologicas [30].

Las muestras recubiertas con DLC se muestran en la tabla 3.8 y en la figura 3.35.

Tabla 3.8. Muestras recubiertas con DLC

Muestras Prototipo T-20 Muestras testigo
MP 19
DLC T-20 CoCr 6 MT CoCr 6
MP 20

Figura 3.35 Muestras recubiertas con DLC: a) Muestra prototipo y, b) muestras T-20 y

muestras testigo.
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3.4 Caracterizacion

La caracterizacion de las diferentes condiciones superficiales obtenidas se realizd a
través de diferentes métodos analiticos para determinar tanto las propiedades mecénicas
como la estructura, morfologia, composicion quimica y adhesion de los recubrimientos.
Todos los andlisis realizados durante la caracterizacion se realizaron en el Instituto

ITeE-PIB, ubicado en la ciudad de Radom, Polonia.
3.4.1 Analisis de superficies

La rugosidad de las muestras durante se determind mediante dos diferentes técnicas de
caracterizacion superficial: microscopia de fuerza atdmica (MFA) y perfilometria. El

parametro medido fue la rugosidad promedio R,.
3.4.1.1 Microscopia de fuerza atdbmica

Por medio de esta técnica se determino el pardmetro de rugosidad R, y se obtuvo una
imagen de la topografia de las muestras en tres dimensiones, utilizando un microscopio
de fuerza atdbmica Quesant Instruments Corporation modelo Q-Scope 250. Los analisis
se realizaron en un 4rea de 50 um? en cada muestra en modo de contacto. A cada
muestra se le realizaron tres mediciones, en diferentes zonas de la superficie de la
muestra, y se obtuvo un promedio. En la figura 3.36 se pueden apreciar el analisis a

varias muestras mediante esta técnica.

Figura 3.36 Analisis de microscopia de fuerza atbmica a: a) muestra testigo, b) cabeza
femoral y c) cabeza femoral recubierta por la técnica PVD.
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3.4.1.2 Perfilometria

El parametro de rugosidad Ra de las diferentes muestras se determino mediante esta
técnica utilizando un rugosimetro Hommelwereke LV-50E. El equipo se ajusto para
realizar recorridos longitudinales de 2 mm a una velocidad de 0.2 mm/s en la superficie
de las muestras. El cut-off empleado fue de 0.250 mm. Cada muestra se sometié a tres

mediciones con el fin de obtener una rugosidad promedio.

Figura 3.37 Medicion de rugosidad utilizando un rugosimetro Hommelwereke LV-50E.

3.4.2 Microscopia electronica de barrido (MEB)

La morfologia superficial de las muestras asi como la estructura de la seccion transversal
se analiz6 mediante la técnica de microscopia electronica de barrido (MEB). Durante el
presente proyecto se utilizaron dos microscopios electronicos de barrido: un microscopio
HITACHI-S2460N equipado con un detector NORAN modelo Voyager 3050 para
realizar espectroscopia de energia dispersiva (EDS por sus siglas en ingles), el cual se
encuentra ubicado en el Instituto ITeE-PIB ubicado en Radom, Polonia y un
microscopio modelo JEOL-6510LV ubicado en la Facultad de Ingenieria Mecanica y
Eléctrica de la UANL. Mediante la técnica de microscopia electrénica de barrido se
determind el espesor de las capas de los recubrimientos analizando la seccién transversal
de las muestras, ademas de obtener el perfil de composicion elemental tanto cualitativa
como semicuantitativamente por medio de la técnica de espectroscopia de energia

dispersiva EDS.
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3.4.3 Espectrometria de emision Optica por descarga luminiscente (GDOES)

El perfil de composicidén elemental cualitativo y semicuantitativo en superficie y en
profundidad de las muestras tratadas superficialmente se obtuvo mediante la técnica de
espectrometria de emision Optica por descarga luminiscente (GDOES, por sus siglas en
inglés) con un equipo Jovin Ybon 10000 RF GDOES (Glow Discharge Optical Emission
Spectrometer). En la figura 3.38 se muestra una imagen del equipo.

1’.7- .-
el

Q‘me'stra

K
Area ,
analizada 2

Figura 3.38 a) Espectrometro JY 10000 RF, b) fuente de descarga luminiscente y c)

muestra después del analisis.

Durante el analisis por esta técnica, la muestra es erosionada, tal como se muestra en la
figura 3.38c, por el bombardeo de iones de argdén de baja energia (< 50 eV) procedentes
de una descarga en forma de plasma. Los atomos erosionados son excitados en el
plasma, perdiendo energia tras la emision de fotones con longitudes de onda
caracteristicas lo que permite la distincion de los distintos elementos presentes en la
muestra [72]. Las altas velocidades de erosion (>1 um/min) permiten medidas muy
rapidas (del orden de minutos). El equipo Jovin Ibon tiene 1 metro de focal y fuente de
excitacion de radiofrecuencia que permite el analisis de muestras no conductoras. Para la

realizacion de las curvas de calibracion se emple6 el programa Quatum IQTM.
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3.4.4 Nanoindentacion

La dureza y el modulo elastico de las muestras tratadas superficialmente se analizaron
por medio de la técnica de nanoindentacion. Se utilizé un equipo CSEM nanohardness
tester (NHT por sus siglas en ingles), el cual de muestra en la figura 3.39. Las
mediciones se llevaron a cabo con un indentador Berkovich (punta piramidal tetragonal
de diamante) utilizando una profundidad méxima de 250 nm y una velocidad de carga y
descarga = 60 mN/min. Para eliminar la influencia del material del sustrato en los
resultados, el rango de profundidad de penetracion del indentador se limité al 10% del
espesor de los recubrimientos. La dureza y el modulo elastico se determinaron por

medio del método de Oliver y Pharr [73].

&3 i

Figura 3.39 a) Equipo de nano-indentacién CSEM
3.4.5 Difraccion de rayos X

La estructura cristalina de las diferentes condiciones superficiales, se determinaron mediante
la técnica de difraccion de rayos X (DRX). Para este analisis, se utiliz6 un equipo de
difraccion de rayos X Philips X Pert ubicado en la Universidad Tecnologica de Saltillo. Los
andlisis se realizaron a 40 kV y 40 mA con rayos CuKa X; el rango utilizado fue entre 30° y
80°.
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3.4.6 Prueba de adhesion

La prueba de adhesion, de rayado, o scratch test, es una técnica utilizada para determinar
la adhesion de un recubrimiento al sustrato en un material recubierto. EI objetivo de este
ensayo es determinar las cargas criticas a las cuales aparecen los diferentes tipos de falla
en el material. Para lograr lo anterior, se aplica una carga creciente o progresiva
desplazando un indentador sobre la cara recubierta de la muestra. En la figura 3.40 se

muestra una ilustracién esquemaética de la vista transversal de una prueba de rayado.

Indentador  Carga (N)

Recubrimiento

Dafio progresivo
sobre la huella de
rayado Sustrato

Figura 3.40 llustracion de la prueba de rayado.

En la prueba de rayado se distinguen dos tipos de falla: cohesiva y adhesiva. Las fallas
cohesivas de deben unicamente a las propiedades del recubrimiento, mientras que las
fallas adhesivas estan relacionadas con las propiedades del sistema recubrimiento-
sustrato. Los diferentes tipos de fallas aparecen cuando la carga aplicada incrementa
progresivamente a lo largo del ensayo. Las cargas a las cuales aparecen los diferentes
tipos de falla se denominan cargas criticas (L). Para el presente estudio, la adhesion de
los recubrimientos se cuantifico en término de cargas criticas correspondientes a los

diferentes tipos de falla [74], los cuales se describen en la tabla 3.9.
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Tabla 3.9 Cargas criticas correspondientes los diferentes tipos de falla durante la prueba
de adhesion [74].

Carga critica Descripcion Tipo de falla
Lco Aparicion de la primera grieta Cohesiva
Inicio del desprendimiento del .
Lc1 _ Cohesiva
material
Primera ruptura o perdida de .
Lco P - P Adhesiva
adhesion
Desprendimiento total del material o .
Lcs P Adhesiva

desgaste

Las pruebas de adhesion se realizaron utilizando un dispositivo Revertest Scratch Tester
(CSEM), el cual se muestra en la figura 3.41. Se utiliz6 indentador tipo Rockwell con
punta esférica de diamante con un radio de 200 um. La longitud de la huella fue de 10
mm mientras que la carga aplicada fue incrementando progresivamente de 0 a 100 N a
una velocidad de 10N/mm. Después de las pruebas de rayado, se determinaron las cargas
criticas a las que ocurrieron las fallas observando las huellas del rayado mediante
microscopia oOptica utilizando un microscopio Optico Nikon MM40. La fuerza de
friccion y las sefiales de emisidn acustica fueron registradas durante la prueba para ser
comparadas posteriormente con los resultados de las observaciones realizadas mediante
microscopia Optica. En el presente estudio, se realizaron tres pruebas de rayado a cada

muestra y se obtuvo un valor promedio de las cargas criticas.

Figura 3.41 a) Equipo Revertest Scratch Tester (CSEM), b) muestra durante el analisis.
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3.4.7 Medicion de esfericidad y huelgo

Las caracteristicas geométricas tales como la esfericidad y errores de forma de la
muestras prototipo (cabezas femorales y copas acetabulares) se midieron en una
maquina de coordenadas Mitutoyo QM-Measure 353 (figura 3.42) ubicada en la
Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de la UANL. La técnica de medicion
consistié basicamente en el contacto entre el cabezal mévil (palpador) con 12 puntos
localizados en diferentes zonas alrededor de la muestra. La informacion fue procesada
con la ayuda del software GEOPAK MMC generando un modelo y proporcionando los
diametros y esfericidades de las cabezas y de las copas utilizadas en el presente trabajo.
Para sujetar las muestras prototipo a la maquina de coordenadas fue necesario disefiar y

fabricar un aditamento, el cual se muestra en la figura 3.42b.

Figura 3.42 a) Maquina de coordenadas Mitutoyo QM-Measure 353 y b) medicion de
huelgo y error de forma de muestras prototipo.

3.5 Pruebas Triboldgicas
3.5.1 Pruebas de desgaste y corrosion
En la literatura se pueden encontrar diferentes estudios de tribocorrosion en aleaciones

CoCrMo, donde la resistencia al desgaste y a la corrosion son evaluados

simultaneamente en ambientes similares al del cuerpo humano [44, 75]. Sin embargo, en
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el presente proyecto, la resistencia al desgaste bajo condiciones lubricadas y la
resistencia a la corrosion fueron evaluadas por separado utilizando solucion de Ringer
como lubricante y electrolito. En este estudio no se incluyeron las muestras recubiertas
con DLC.

3.5.1.1 Pruebas de desgaste bajo condiciones lubricadas

Con el objetivo de categorizar las diferentes condiciones superficiales de acuerdo a su
resistencia al desgaste bajo condiciones lubricadas, se realizaron pruebas triboldgicas en
una maquina de desgaste con configuracion pin-on-disc [76] utilizando las muestras
POD. En la figura 3.43 se muestra una representacion esquematica de la maquina
utilizada para las pruebas triboldgicas.

Carga

Celda de _
carga Porta-pin

| \ —
Pin r
| 4 -~ N\ Contrapeso
N
Rodamiento
Flecha

Figura 3.43 Representacion esquematica de la maquina de pruebas triboldgicas pin-on-

[ Motor y transmision

disc [76] utilizada para las pruebas triboldgicas.

Las muestras POD estaban destinadas a ser utilizadas en la maquina de desgaste con
movimiento reciprocante T-17 ubicada en el ITeE-PIB en Polonia, pero debido a que el
tiempo de prueba en dicho dispositivo era muy largo, las pruebas no se realizaron y las
muestras nunca se utilizaron. Las muestras POD eran pequefias placas rectangulares de
36 mm de largo por 17 mm de ancho con 6 mm de espesor, tal como se muestra en la
figura 3.44.
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Figura 3.44 Muestras para pruebas triboldgicas en la maquina de desgaste con

movimiento reciprocante T-17.

Para las pruebas triboldgicas en la maquina pin-on-disc, las muestras POD se cortaron
por la mitad resultando en pequefias muestras de 18 mm de largo por 17 mm de ancho,
figura 3.45a. Puesto que el portamuestra de la maquina pin-on-disc esta disefiado para
muestras de geometria circular (discos), fue necesario disefiar y fabricar un aditamento
de acero inoxidable para poder montar las muestras POD. El aditamento para el
portamuestras se muestra en la figura 3.45b.

a)

Figura 3.45 a) Muestra POD y esfera de aleacion Co-Cr ASTM F75, y b) aditamento de

acero inoxidable para pruebas en la maquina pin-on-disc.

Se realizaron dos tipos de pruebas tribolégicas: una utilizando bolas de alimina y otra
utilizando esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75, ambas con 10 mm de didmetro. Por
cada condicién, se realizaron dos pruebas con cada tipo de esfera, tal como se muestra
en la tabla 3.10. Las esferas de Co-Cr ASTM F75 se fabricaron en un torno CNC
OKUMA ubicado en la empresa HEMAQ utilizando la misma aleacion de las copas

acetabulares (Co-Cr ASTM F75). Las esferas se pulieron a acabado espejo, siguiendo el
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mismo proceso de pulido utilizado con las cabezas femorales, el cual se describe a
detalle en la seccién 3.2.1.3 del presente capitulo. La rugosidad promedio de las esferas
de Co-Cr fue de 0.010 pm.

Las pruebas triboldgicas se realizaron utilizando una carga de 40 N y una velocidad de
deslizamiento 219 RPM. El radio de las huella circular en las muestras fue de 6 mm y la
distancia total recorrida durante cada prueba fue de 3,770 m (calculada utilizando las
100,000 revoluciones totales que dur6 la prueba). Para lubricar las pruebas se utilizo
solucion de Ringer preparada con la siguiente concentracion de sales por litro: 8.6 gr de
cloruro de sodio (NaCl), 0.3 gr de cloruro de potasio (KCI) y 0.33 gr de cloruro de clacio
(CaCly, utilizando agua desionizada. EI coeficiente de friccion se monitored
continuamente durante cada prueba utilizando un dinamémetro SHIMPO FGV-50 el
cual también se utilizo para establecer la carga al principio de cada prueba. Las huellas

de desgaste se analizaron mediante microscopia electrénica de barrido.

Tabla 3.10. Disefio experimental para pruebas pin-on-disc.

Esfera de Co-Cr Esfera de alimina

Condicion Rep. 1 Rep. 2 Rep. 1 Rep. 2

Co-Cr base (sin tratamiento)

Co-Cr Nitrurada

(TiIN/CrN) x 3 Duplex

(TIN/CrN) x 3

CrN Duplex

CrN

Para determinar la pérdida de peso de las muestras, se realiz6 un analisis gravimétrico
antes y después de cada prueba en una balanza Explorer OHAUS E12140 con precisién
de 0.1 mg. Antes de cada anélisis gravimétrico, las muestras fueron sometidas a 15

minutos de bafio ultrasonico en agua desionizada utilizando un dispositivo
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ACUASONIC modelo 75T. Los datos de cada prueba junto con las mediciones del
coeficiente de friccion fueron registrados en una bitacora, cuyo formato se muestra en el
apéndice A4. La pérdida de peso fue convertida en desgaste volumétrico utilizando las
densidades especificas de 8.33 gr/cm?® para la aleacion Co-Cr, 6.0 gr/cm® para la aleacion
Co-Cr nitrurada y el recubrimiento CrN (ddplex y no diplex) y 5.6 gricm® para el

recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3 (duplex y no duplex).
3.5.2.2 Pruebas de Corrosion

Las pruebas de corrosiobn se realizaron mediante la técnica polarizacion
potenciodindmica. Los analisis se llevaron a cabo en una celda con tres electrodos,
donde un electrodo de Ag/AgCl fungié como electrodo de referencia y una barra de
grafito como contraelectrodo, tal como se muestra en la figura 3.46. Durante el estudio
se utilizé solucidn de Ringer como electrolito utilizando la misma concentracion de sales
que las pruebas pin-on-disc descritas en la seccion anterior. El proceso de control y
adquisicion de datos se realizO mediante un potenciostato/galvanostato Solartron Sl
1287.

4
He —00"

| Bomy MO "5
L v N

=

Figura 3.46 Celda electrolitica.

La superficie expuesta del electrolito durante las pruebas fue de 15.59 cm? Las curvas
de polarizacion potenciodindmica se obtuvieron a una velocidad de barrido de 0.5mV/s,

comenzando en un potencial de -.05 V contra hasta 1 V, donde el cambio en la densidad
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de corriente también fue medido. La porosidad del recubrimiento (P) se estimé de las

mediciones electroquimicas utilizando la siguiente ecuacion [77]:

Rpm(substrate)

P = ( ) X 10_|AEcor/Ba|

Rp(coating—substrate)

donde Rpm es la resistencia de polarizacion del sustrato, R, es la resistencia al a
polarizacion medida del recubrimiento, AEo €s la diferencia de potencial de corrosion
entre los potenciales del recubrimiento y el sustrato sin recubrir, y Bo es la pendiente
anodica de Tafel para el sustrato. Después de las pruebas electroquimicas, las areas
expuestas del sustrato al electrolito fueron analizadas por microscopia electrénica de

barrido y espectroscopia de energia dispersiva.

3.5.2 Pruebas de desgaste en el Simulador de cadera FIME I

3.5.2.1 Descripcion de las pruebas

Con el objetivo de evaluar la resistencia al desgaste de las muestras prototipo bajo
condiciones similares a las encontradas al ser implantadas en el cuerpo humano, se
realizaron pruebas triboldgicas en el simulador de cadera FIME Il [78,79], el cual se
encuentra patentado ante el Instituto Mexicano de la Propiedad Industrial (IMPI) bajo el
titulo nimero 2174 (ver apéndice A5). En la figura 3.47 se muestra un esquema
representativo del simulador de cadera FIME 1.

Debido a los largos periodos de duracién de las pruebas triboldgicas en el simulador de
cadera, no fue posible evaluar todas las muestras prototipo. Sélo cuatro condiciones
superficiales fueron seleccionadas en base a los mejores resultados de las pruebas
triboldgicas en la maquina Pin-on-disc. Los pares tribologicos evaluados
simultaneamente en el simulador de cadera fueron: Metal-Metal, CrN-Metal, Multicapas
TiIN/CrN-Metal y DLC-Metal. Las muestras prototipo utilizadas en los pares

triboldgicos durante las pruebas en el simulador de cadera se muestran en la tabla 3.11.
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Figura 3.47 Esquema representativo del simulador de cadera FIME 1.

Tabla 3.11 Muestras prototipo utilizadas durante las pruebas tribolégicas en el simulador

de cadera.
Par tribologico Cabeza femoral Copa Acetabular
Metal - Metal MP 22 C22
CrN - Metal MP 10 C 06
TiN/CrN Metal MP 15 C15
DLC - Metal MP 19 Cc03

En el simulador de cadera FIME I, el cual cuenta con cuatro estaciones de pruebas, las
copas acetabulares se colocan en la parte superior de las cabezas femorales y estas
Gltimas se montan en una posicion con un angulo de inclinacién de 23° con respecto al
eje vertical. Durante las pruebas triboldgicas, las muestras se sometieron a una carga
variable aplicada sobre el eje vertical simulando el ciclo de Paul [80] con un pico
maximo de fuerza de 1 kN, el cual se muestra en la figura 3.48a), ademas
experimentaron los movimientos de la cadera humana en tres direcciones:
flexion/extension (FE), abduccion/aduccion (AA) y rotacion interna y externa (RIE) con
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las amplitudes de + 23 °, + 23 ° y = 7.5 ° respectivamente. Los movimientos realizados

por el simulador de cadera FIME 11 se muestran en la figura 3.48b.

) 0 kA
AN AN AN AU AY I
S L+ J\ TV TV FY] s ﬁ(
80.25f \/ \/ \/ \/ \ < 4

0/ \\/1 \/ }/ \}3 \' ’

30
0 20 40 60 80 100

Tiempo (s) Tiempo de un ciclo (%)

Figura 3.48 a) Ciclo de carga simplificado utilizado durante las pruebas tribologicas en
el simulador de cadera FIME Il y, b) curvas de los movimientos realizados por el
simulador de cadera FIME II: flexion/extension (FE), abduccién/aduccion (AA) y

rotacion interna y externa (RIE) [79].

Las pruebas se realizaron a 1.4 Hz durante dos millones de ciclos a temperatura
ambiente (25 °C) y se utilizé suero fetal bovino como lubricante (GIBCO® FBS con
nimero de catalogo 16000-044), diluido al 25% con agua desionizada [81].
Actualmente, se ha estandarizado el uso de suero fetal bovino como lubricante para
pruebas triboldgicas en simuladores de cadera debido a que el contenido de proteinas es
similar al del liquido sinovial presente en las articulaciones humanas. No se utilizé
ningun aditivo ni fungicida en el lubricante. EI volumen de lubricante en el que se

sumergid cada par triboldgico en cada estacion de prueba fue de 150 ml.

La temperatura del lubricante se midié periddicamente durante las pruebas con un
termometro infrarrojo, debido a que la temperatura refleja la friccion entre la cabeza y la
copa. Las pruebas se detuvieron a los 333 mil, 667 mil, 1 x 10° y 1.5 x 10° ciclos para
cambiar el lubricante y realizar las mediciones gravimeétricas y microscopia electronica
de barrido de las huellas de desgaste en las muestras. Los datos de cada prueba fueron
registrados en una bitacora disefiada especificamente para pruebas en el simulador de

cadera FIME 11, cuyo formato se muestra en el apéndice A6.
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3.5.2.2 Procedimiento para la operacion del simulador de cadera FIME 11

3.5.2.2.1 Montaje de las muestras

Ensamble de cabezas femorales

El primer paso para realizar pruebas tribologicas en el simulador de cadera FIME Il
consistio en montar cada muestra prototipo en su respectiva estacion de prueba. Antes de
comenzar con el montaje de las cabezas femorales, se requiere fijar el contenedor de
lubricante (recipiente de acrilico) al plato porta-esfera utilizando espuma de poliuretano
como sello para evitar fugas. Se deja secar por 24 horas y posteriormente se hace una
revision de fugas vertiendo 200 ml de agua en el contenedor. En la figura 3.49 se puede
observar el contenedor de acrilico unido a la base del porta-esfera de acero inoxidable

por medio de la espuma.

Figura 3.49 Contenedor de lubricante y porta-esfera del simulador de cadera.
Las cabezas femorales se ensamblan a su respectivo porta-esfera (base del contenedor de

acrilico) por medio de un aditamento de acero inoxidable, el cual se muestra en la figura

3.50a. Para realizar el ensamble, se alinea el orificio del vastago de la cabeza femoral
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con el orificio del aditamento, el cual se muestra en la figura 3.50b y se pasa un perno de

acero inoxidable para fijar la cabeza y evitar cualquier rotacion durante las pruebas.

Y Orificios
alineados

Figura 3.50 a) Aditamento de acero inoxidable y b) el orificio del vastago de la cabeza
femoral y el orificio del aditamento alineados.

Una vez que se ensambla la cabeza femoral al aditamento, este se fija al porta-esfera por
medio de cuatro tornillos de acero inoxidable y sus respectivas arandelas, tal como se
muestra en la figura 3.51.

Figura 3.51 a) Tornillos, arandelas y perno de acero inoxidable y b) ensamble de la

cabeza femoral al porta-esfera.
Una vez que esta ensamblado el aditamento con la cabeza femoral al porta-esfera, este

altimo se ensambla a su respectiva base en la estacion de pruebas (figura 3.52a) por

medio de tres opresores, tal como se muestra en la figura 3.52b.
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Figura 3.52 a) Estaciones de prueba del simulador de cadera y b) ensamble del porta-

esfera por medio de opresores.

Ensamble de las copas acetabulares

Una vez ensambladas las cuatro cabezas femorales, se continua con el ensamble de las
copas acetabulares, figura 3.53a. En este paso hay que tener mucho cuidado de
ensamblar la copa correspondiente a su respectiva esfera en cada estacion. Las copas
acetabulares se montan en una pieza cilindrica de acero inoxidable Ilamada
“portamuestras para copa acetabular”, figura 3.53b. Tanto la copa como el portamuestras
cuentan con una ranura 0 mameldn tal como se muestra en las figuras 3.53a, c y d, en la
cual se introduce un perno para evitar la rotacion de la copa durante las pruebas
triboldgicas. La copa se fija al portamuestra por medio un opresor de acero inoxidable,

el cual llega a un descanso o plano en el vastago de la copa.

Finalmente, se ensambla el conjunto del portamuestra/barra de nivelacién con los
“brazos” del sistema de carga del simulador. Para lograr lo anterior, se requiere alinear
los dos orificios ubicados en la parte superior de la espiga (figura 3.54b) con dos
orificios exactamente iguales ubicados en los brazos del sistema de carga. Una vez
alineados, se pasa un perno por cada orificio y se aseguran con un candado por cada

lado, tal como se muestra en la figura 3.54b.
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Figura 3.54 a) Espiga y b) conjunto porta-copa/espiga montado en uno de los brazos del
simulador de cadera.
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Durante las pruebas tribologicas, el movimiento giratorio de las cabezas femorales
puede ser transmitido al conjunto copa/porta-copa, el cual debe permanecer fijo. Por lo
tanto, para evitar la rotacion del portamuestra en la rosca de la barra de nivelacion, se
utiliza un sistema de tuerca con contratuerca, el cual se muestra en la figura 3.54a. Este
sistema también permite el ajuste del portamuestra en el eje vertical por medio de la
rosca de la barra de nivelacion, permitiendo calibrar la carga aplicada a las muestras al

principio de la prueba.

3.5.2.2.2 Preparacion del lubricante

Después de montar los cuatro pares tribolégicos (copa-espera) en el simulador de
cadera, el siguiente paso es preparar la mezcla de suero bovino. Como se menciono
anteriormente, para lubricar las pruebas tribologicas en el simulador de cadera, se utilizé
suero fetal bovino GIBCO® FBS con numero de catalogo 16000-044, el cual se muestra

en la figura 3.55.

Figura 3.55 Suero fetal bovino utilizado durante las pruebas en el simulador de cadera.

Para el presente estudio se utiliz6 una mezcla de 25% suero bovino y 75% de agua
desionizada. La cantidad total de mezcla preparada por prueba fue de 600 ml (150 ml de
suero y 450 ml de agua deionizada), los cuales se repartieron en 150 ml por cada una de

las cuatro estaciones del simulador, tal como se muestra en la figura 3.56.
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Figura 3.56 Lubricante en las estaciones de prueba: a) antes de montar las copas y b)

después de montar las copas.
3.5.2.2.3 Revision de los sistemas de carga variable
Después de vaciar el lubricante en cada una de las estaciones de prueba del simulador de
cadera, el siguiente paso es revisar los sistemas de carga variable y de lubricacion, tal

como se describe a continuacion:

Se revisa que todos los componentes del sistema de carga (figura 3.59) se encuentren en

su lugar.

Figura 3.57 Sistema de carga variable del simulador de cadera y sus diferentes

componentes.
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Los pivotes deben de estar bien afianzados al riel de calibracion en la posicion adecuada
de acuerdo a la calibracién y se verifica que los opresores estén bien apretados, tal como

se muestra en la figura 3.58.

.. «—Pivote
-

Riel de
calibracion

Figura 3.58 Ajuste de opresores de los pivotes.

Se revisa que todas las horquillas estén bien sujetas, sin ningun juego, y que todos los
pernos (tres por estacion) cuenten con sus dos candados (uno por cada lado), figura 3.69.

Hbrquillas

Pivotes
| &

Figura 3.59 Sistema de carga variable del simulador de cadera y sus diferentes

componentes.
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3.5.2.2.4 Sistema de lubricacién automatico

Por otra parte, para compensar el agua evaporada durante las pruebas y evitar cambios
en el volumen y la concentracion del lubricante, se implementé un sistema de
lubricacién automatico, el cual se muestra en la figura 3.60a. Este sistema, consiste en
dos contenedores de agua localizados en la parte superior del simulador de cadera FIME
Il (figura 3.60a), los cuales cuentan con una valvula solenoide en la parte inferior (figura
3.60b). La vélvula solenoide permite el paso del agua por efecto de la gravedad. El
volumen de agua que pasa a traves de las valvulas solenoide esta determinado por el
intervalo de tiempo que abren, el cual se puede programar mediante un sistema

integrado al contador de ciclos del simulador de cadera.

Figura 3.60 a) Sistema automatico de suministro de agua y b) valvula solenoide.

Por ultimo, se rellena el nivel de agua (1 litro) de los contenedores de agua del sistema
de lubricacion automatico con agua desionizada y se revisa que el sensor del contador de

ciclos se encuentre en su posicion, tal como se muestra en la figura 3.61.

Figura 3.61 Sensor del contador de ciclos.
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3.5.2.2.5 Encendido del simulador de Cadera FIME Il

Una vez montadas las muestras en el simulador de cadera y revisados los puntos criticos
mencionados anteriormente, se continua con el encendido del sistema de

instrumentacion y control del simulador de cadera.

1. El primer paso para encender el simulador de cadera es encender la computadora
y la fuente de poder del sistema de carga variable, las cuales se muestran en la
figura 3.62a. Al encender la fuente de poder también se enciende la valvula
proporcional, apareciendo un cero en la pantalla, tal como se muestra en la

seccion b de la figura 3.62b.

Fuente de poder

Figura 3.62 a) Computadora y fuente de poder del simulador de cadera y b) valvula

proporcional.
2. El siguiente paso es conectar a corriente la fuente de poder que alimenta el motor

del simulador de cadera ademas del contador de ciclos. En la figura 3.63 se

muestran la fuente de poder y el contador de ciclos del simulador de cadera.
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Figura 3.63 a) Fuente de poder y b) contador de ciclos.

Una vez encendidos el sistema de intrumentacion y el contador de ciclos, el
siguiente paso es abrir el programa LabView en la computadora y seleccionar la
rutina IntrumentacionHipSimulator.vi, con la cual se controla el sistema de carga
del simulador. Una vez hecho lo anterior, se corre el programa “DefinedSignal

Ov.lvm” para asegurarnos que la valvula proporcional esté en cero o cerrada.

Después de asegurarnos que la valvula proporcional se encuentra cerrada, el
siguiente paso es abrir la valvula de aire (unidad de mantenimiento), la cual

permite el paso del aire del compresor al simulador de cadera, figura 3.64.

Figura 3.64 Unidad de mantenimiento ubicada en la toma de aire.
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5. Posteriormente se revisa la presion del aire en la unidad de mantenimiento del

simulador de cadera, figura 3.65.

Figura 3.65 Unidad de mantenimiento del simulador de cadera.

En este momento, la carga en las cuatro estaciones de pruebas del simulador de cadera

debe de ser 0 kN. Lo anterior se puede verificar en el panel frontal del LabView.

3.5.2.2.6 Calibracion de carga

Un paso crucial en la preparacion de las pruebas triboldgicas en el simulador de cadera
es la calibracién de la carga en cada una de las estaciones de prueba del simulador de
cadera. El sistema de carga cuenta solamente con dos musculos neumaticos (figura
3.66a) los cuales ejercen la carga en las cuatro estaciones de prueba. Por tal motivo, cada
musculo neumatico esta conectado con dos estaciones de prueba a través de un semi-
plato, ver figura 3.66b. Debido a lo anterior, la fuerza ejercida por cada musculo debe de
balancear entre las dos estaciones conectadas para alcanzar la carga maxima requerida
en cada estacion. Para el presente estudio, la carga maxima requerida para cada estacion
fue de 1 kN, tal como se mencion6 anteriormente. La calibracion de la carga se realiza
cuando las muestras todavia en estado estacionario, es decir, antes de encender el motor
para iniciar el movimiento giratorio de las muestras. Para iniciar la calibracion de la
carga, se corre el programa “PaulLento a 1.3v.Ivm”, con el cual se regula el paso de aire

a través la valvula proporcional hacia los masculos neumaticos generando los ciclos de
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carga. Los dos musculos neumaticos junto con la configuracion del subsistema de
distribucion de fuerzas del sistema de carga variable y el programa “PaullLento a
1.3v.lvm”, tienen la capacidad de generar hasta 2kN por cada musculo, los cuales se

reparten entre las dos estaciones correspondientes, ver figura 3.66.

Figura 3.66 a) Sistema de carga variable del simulador de cadera FIME 11y b)

subsistema de distribucion de fuerzas del sistema de carga variable.

Una vez que se corre el programa “PaulLento a 1.3v.lvm” y los musculos neumaticos
empiezan a trabajar, se regula la fuerza en cada estacion ajustando la altura del
portamuestra para copa en la barra de nivelacion. Cuando se logra la sincronizacion
entre las curvas de las cuatro estaciones en LabView a una carga maxima de 1 kN y la
carga minima oscila entre 0 y 0.3 kN tal como se muestra en la figura 3.67, se detiene el
programa presionando STOP en el panel frontal de LabView, con lo cual se interrumpe
el flujo de aire.

Figura 3.67 Panel frontal del programa “IntrumentacionHipSimulator.vi” en LabView,

mostrando los ciclos de carga con una pico maximo de 1 kN.
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Cuando de interrumpe el flujo del aire y los misculos neumaticos dejan de trabajar, se
aprietan las tuercas en cada estacion y se fija cada una de las mangueras del sistema de
lubricacién automatico a su respectivo portamuestra para copa por medio de dos

cinchos, tal como se muestra en la figura 3.68.

it . 5 \
Figura 3.68 Sistema de tuerca-contratuerca listos después de la calibracion de la carga y,

manguera del sistema automatico de suministro de agua sujetada por medio de cinchos.

3.5.2.2.7 Inicio de pruebas

Una vez calibrada la fuerza en cada estacién del simulador, solo resta iniciar las pruebas
triboldgicas. El primer paso para iniciar las pruebas es programar el paro automatico del
motor al completar cierta cantidad de ciclos. Lo anterior se realiza por medio del
contador de ciclos, el cual se muestra en la figura 3.69. Se inicia con el contador de
ciclos en Modo Automatico presionando la tecla “A/CLR”, tal como se muestra en la

figura 3.69.
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Figura 3.69 Contador de ciclos del simulador de cadera.

Después de cambiar a Modo Automatico, hay que retroceder tres pantallas presionando
las teclas azules (flechas <<, >>) hasta llegar a la pantalla con las leyendas “UP”

(Unidades Propuestas) y “UE” (Unidades Establecidas), figura 3.70.

Figura 3.70 Pantalla de Unidades Propuestas y Unidades Establecidas del contador de

ciclos del simulador de cadera.

En esta pantalla se ingresa el nimero de ciclos a los que se desea detener la prueba en el
simulador y se presiona “Enter”. Al presionar “Enter” la cantidad ingresada en UP
automaticamente es copiada en el campo de UE. Para la prueba de 1.5 millones de
ciclos, el primer paro se realiz6 a los 333 mil ciclos por lo que la cantidad que se ingres6
fue 333,000, figura 3.71.
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Figura 3.71 Contador de ciclos del simulador de cadera con paro automatico programado
a los 300 mil ciclos.

Una vez que se ingresa la cantidad de ciclos y se presiona “Enter”, utilizando las teclas
azules regresamos una pantalla donde se encuentran las leyendas “UE” (Unidades
Establecidas) y “UR” (Unidades Restantes), ambas mostrando la cantidad de ciclos
ingresados anteriormente, tal como se muestra e la figura 3.72 y presionamos “START”

en el contador de ciclos.

Figura 3.72 Pantalla de Unidades Establecidas y Unidades Restantes en el contador de

ciclos del simulador de cadera.

Al presionar START se activa el motor iniciado el movimiento giratorio de las muestras,
y la cantidad de ciclos transcurridos se va restando de la cantidad de ciclos restantes
(UR), figura 3.73.

Figura 3.73 Pantalla del contador ciclos al inicio de la prueba.

Al cumplirse la cantidad de ciclos establecidos el motor se detendrd automéaticamente y
las muestras dejaran de girar, pero el sistema de carga seguira funcionando por lo que se
debe de detener manualmente.
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3.5.2.3 Mediciones gravimétricas

Las mediciones gravimétricas se realizaron utilizando una balanza gravimétrica Explorer
OHAUS E12140 con precision de 0.1 mg. Previo a las mediciones gravimétricas, las
muestras se limpiaron durante cada paro del simulador de cadera utilizando agua,
detergente y un cepillo con fibras de Nylon. Posteriormente, las muestras pasaron por un
bafio ultrasonico durante un periodo de 15 minutos utilizando agua desionizada
utilizando un dispositivo ACUASONIC modelo 75T. Después del bafio ultrasdnico, las
muestras se dejaron secar por varias horas en el area de mediciones previo a las
mediciones gravimétricas. Finalmente las muestras se pesaron diez veces y se obtuvo un
peso promedio. La pérdida de peso fue convertida en desgaste volumétrico utilizando las
densidades especificas de 8.33 gr/cm® para la aleacién Co-Cr, 6.0 gr/cm® para el
recubrimiento CrN, 5.6 gr/cm® para el recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3 y 2.5

gr/cm® para el recubrimiento DLC.
3.5.3 Pruebas de friccion

El coeficiente de friccion de los pares triboldgicos copa-esfera se determind previo a las
pruebas triboldgicas en el simulador de cadera FIME Il utilizando una estacion de
prueba del simulador de cadera FIME 1 [40] debido a que para realizar estas mediciones
se requiere de un simulador de cadera tipo péndulo, tal como se menciono en el capitulo
anterior. Las pruebas de friccion se realizaron utilizando una carga constante de 1 kN
ademas de suero fetal bovino diluido al 25% en agua desionizada como lubricante, igual
que en las pruebas triboldgicas en el simulador de cadera FIME Il. En la figura 3.74 se
muestra la estacion de pruebas del simulador de cadera FIME | ensamblada para la
prueba de friccidn. El coeficiente de friccion se calculd a partir de las lecturas obtenidas
con un dinamometro digital SHIMPO FGV-50.
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Figura 3.74 Estacion de pruebas del simulador FIME 1.
3.5.3.1 Procedimiento para la medicién de la friccion en los pares tribolégicos.

1. EIl primer paso para realizar las pruebas de friccion es ensamblar las muestras a
su respectivo portamuestra tal como se explico en la seccion 3.6.3.2.1. En este
tipo de pruebas se utiliza un recipiente para lubricante diferente a los utilizados
en simulador de cadera FIME Il debido al disefio de la estacion de pruebas.
Antes de comenzar las pruebas de friccidn se requiere de fijar el contenedor de
lubricante (recipiente de acrilico) al plato porta-esfera utilizando espuma de
poliuretano como sello para evitar fugas. Se deja secar por 24 horas y
posteriormente se hace una revision de fugas. EIl recipiente de lubricante se
muestra en la figura 3.75. Una vez ensambladas las muestras en sus respectivos
portamuestras, estos Ultimos se ensamblan en la estacion de pruebas del

simulador de cadera FIME I, tal como se muestra en la figura 3.74.
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Figura 3.75 Recipiente de lubricante.

2. Una vez ensambladas las muestras se agrega el lubricante (suero fetal bobino).

3. La carga se aplica apretando el tornillo situado en la parte superior de la
estructura, el cual comprime un resorte ubicado en el interior de portamuestra
para copa (sistema tipo clutch). La distancia necesaria para comprimir el resorte
a 1 kN, fue de 8.8 mm y se calculé previamente a las pruebas de friccion,

utilizando las celdas de carga del simulador de cadera FIME II.

4. Posteriormente, se coloca la estructura a 90° con respecto a la base, tal como se
muestra en la figura 3.76a, se prepara el dinamometro digital con el aditamento
de gancho, y se verifica su calibracion., tal como se puede apreciar en la figura
3.76b.

a)

Figura 3.76 a) Estructura posicionada a 90° con respecto a la base y, b) dinamdémetro

digital con aditamento de gancho.
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5. Las pruebas de friccion se realizan estirando el dinamémetro gradualmente,
observando la caratula hasta poder mover la estructura, rompiendo el estado de
reposo. La ultima lectura detectada antes del movimiento es documentada. En la

figura 3.77 se puede observar este proceso.

Figura 3.77 Medicion de la fuerza necesaria para mover la estructura
6. Este proceso se repite 10 veces y se obtiene un promedio

Las pruebas de friccion descritas anteriormente se llevaron a cabo antes de realizar las

pruebas triboldgicas en el simulador de cadera FIME 1I.
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Capitulo 4
RESULTADOS

En el presente capitulo se presentan los resultados experimentales y anélisis efectuados
de las diferentes condiciones superficiales obtenidas, las cuales fueron caracterizadas en
términos de propiedades microestructurales, mecéanicas, tribologicas y electroquimicas
utilizando diferentes técnicas analiticas de caracterizacion tales como microscopia de
fuerza atomica (MFA), microscopia electrénica de barrido (MEB), espectrografia
dispersiva de electrones (EDS), perfilometria, espectroscopia de emisién dptica por
descarga luminiscente (GDOES), nanoindentacién, difraccion de rayos X (DRX), prueba
de rayado (scratch test), pruebas de desgaste de micro-abrasion, pin-on-disc, pruebas en

simulador de cadera.

4.1 Seleccién de parametros 6ptimos para el proceso de nitruracién iénica de la
aleacion Co-Cr ASTM F1537

Tal como se mencioné en el capitulo anterior, se realizaron cinco procesos de
nitruracion ionica utilizando cinco diferentes potenciales de nitruracion (1.0, 1.5, 2.0, 2.5
y 3.0) con el objetivo de seleccionar los parametros Optimos para este proceso en la
aleacion Co-Cr en el dispositivo CDS-1. El potencial de nitruracion optimo fue
seleccionado al final de la caracterizacion de las muestras de acuerdo a parametros tales
como: el espesor de la capa compuesta, rugosidad, dureza y modulo elastico. Los
resultados de la caracterizacion de las muestras nitruradas se presentan a en la siguiente

seccion.
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4.1.1 Microscopia de fuerza atdmica

Con el objetivo de estudiar la morfologia superficial de las muestras testigo después de
los diferentes procesos de nitruracion, se utilizd la técnica de microscopia de fuerza
atdbmica (MFA). Por medio de esta técnica se determiné el parametro de rugosidad R, y
se obtuvo una imagen de la topografia de las muestras en tres dimensiones. En la figura
4.1 se muestran imégenes de 50 um x 50 um de las muestras prototipo nitruradas con los
siguientes potenciales de nitruracién: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0 ademaés de la
imagen de una muestra de aleacion Co-Cr sin nitrurar (figura 4.1f). Estas imagenes
fueron tomadas con una sensibilidad-z alrededor de 800 nm, 1.150 pum, 1.500 pum, 2.000
pm, 3.000 um y 50.00 nm respectivamente.

a) Ra=0.023 pym . b) Ra=0.050 pum & c) Ra=0.057 um

Figura 4.1 Microscopia de fuerza atémica de las muestras nitruradas con los siguientes
potenciales de nitruracion: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0 y, f) Co-Cr base (sin

nitrurar).
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4.1.2 Microscopia electronica de barrido
En la figura 4.2 se presentan las micrografias de la seccion transversal de las muestras

sometidas a los diferentes procesos de nitruracion ionica con los siguientes potenciales
de nitruracién: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0 magnificadas a 1000x.

2.98801 um

¥
281598 i

Figura 4.2 Micrografias de la seccion transversal de las muestras nitruradas con los
siguientes potenciales de nitruracién: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0 magnificadas a
1000x.
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En cada una de las micrografias se aprecia la formacion de una capa sobre la superficie
de las muestras después del proceso de nitruracion ionica. El espesor de cada capa

compuesta se midié mediante MEB y los resultados se presentan en la tabla 4.1.

4.1.3 Espectroscopia de emision dptica por descarga luminiscente (GDOES)

El perfil de composicion elemental cualitativo y semicuantitativo en superficie y en
profundidad de las muestras nitruradas se obtuvo mediante la técnica de espectroscopia
de emisién optica por descarga luminiscente (GDOES, por sus siglas en inglés). En la
figura 4.3 se presenta una comparacion de la concentracién de nitrégeno en la capa
compuesta de las muestras nitruradas con los siguientes potenciales de nitruracion: a)
1.0, b) 1.5,¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0.
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Figura 4.3 Comparacion de la concentracion de nitrégeno en la capa compuesta de cada
una de las muestras nitruradas con diferentes potenciales de nitruracion: a) 1.0, b) 1.5,
c) 2.0,d) 2.5, e) 3.0.
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4.1.4 Determinacion y analisis de propiedades mecanicas por nanoindentacion

Los resultados de las pruebas de nanoindentacion en las muestras nitruradas se presentan
en la tabla 4.1, mostrando los valores de dureza (H) y modulo de elasticidad (E) en GPa.
En la tabla 4.1 también se incluyen resultados de rugosidad (Ra) y el espesor de la capa

compuesta medido por MEB.

Tabla 4.1 Propiedades mecénicas de las diferentes muestras nitruradas.
Muestras No. Potencial Espesor (um) Ra(um) H(GPa) E (GPa)

Co-Cr Base - - 0.010 8.31 267
N6 1.0 1.57 0.023 13.02 242
N1 1.5 1.89 0.050 11.48 218
N5 2.0 2.09 0.057 11.04 220
N4 2.5 2.01 0.040 13.42 257
N3 3.0 2.31 0.120 9.98 234

De acuerdo a los resultados presentados anteriormente, se establecié el potencial de 2.5
como el potencial éptimo para los procesos posteriores de nitruraciéon idnica de la
aleacién Co-Cr en el dispositivo CDS-1. A pesar de que la muestra nitrurada con un
potencial de 3.0 present6 la capa compuesta de mayor espesor (2.31 um), la rugosidad
de esta muestra fue también la mas elevada (Ra=0.120 um), ademas de que sus
propiedades mecanicas presentaron los valores mas bajos en comparacion con las otras
muestras (H=9.98 GPa y E=234 GPa). Sin embargo, en la muestra nitrurada con un
potencial de 2.5 se formd una capa compuesta con un espesor similar al de las muestras
nitruradas con los potenciales 2.0 y 3.0 (2.01 um), ademas de presentar el valor de
rugosidad mas bajo de las muestras mencionadas anteriormente (Ra= .040 um) y de
presentar los valores de dureza y de modulo de elasticidad mas altos (H=13.42 GPa y
E=257 GPa) de todas las muestras.
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4.2 Caracterizacion de muestras testigo después de los tratamientos superficiales

4.2.1 Microscopia electronica de barrido de las muestras prototipo y anélisis de
composicion quimica por EDS

La estructura de las diferentes condiciones obtenidas se analiz6 mediante la técnica de
microscopia electrénica de barrido (MEB). Mediante esta técnica se determiné el
espesor de las capas de los recubrimientos analizando la seccion transversal de las
muestras, ademas de obtener el perfil de composicion elemental en profundidad de cada
condicion tanto cualitativa como semicuantitativamente por medio de un barrido lineal
de la seccion transversal de las muestras usando la técnica de espectroscopia dispersiva
de energia de rayos X (EDS). En las figuras 4.4 a 4.9 se presentan las micrografias de
cada una de las diferentes condiciones obtenidas junto con el perfil de composicién

elemental obtenido por la técnica de EDS.

En la figura 4.4a se muestra la micrografia de la seccion transversal de la muestra MT
Co-Cr 1 nitrurada con un potencial de 2.5, donde se observa la formacién de una capa
compuesta con 3.5 um de espesor. Las concentraciones de los principales elementos
encontrados en la capa compuesta fueron 62% Cr, 14% Mo, 12% Mn y 11% N (% en

peso), tal como se muestra en el espectro de la composicion quimica en la figura 4.4b.
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Figura 4.4 a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 1 (Co-Cr

nitrurada), magnificada a 7000x. b) Composicion quimica semicuantitativa.
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La micrografia de la seccion transversal de la muestra MT Co-Cr 2, la cual fue
recubierta con CrN en sistema duplex, se muestra en la figura 4.5a. En la micrografia se
puede observar una capa de CrN de 3.25 um de espesor creada por PVD, seguida por
una capa compuesta de 3.5 um de espesor, la cual se formo durante el proceso de
nitruracion iénica previo al proceso de recubrimiento por PVD. Los porcentajes de la
composicion elemental obtenida por medio EDS a través del barrido lineal del perfil de
la muestra fueron 84% Cr, y 16% N (% en peso) para la capa de CrN y 62% Cr, 11% N,
14% Mo y 12% Co (% en peso) para la capa compuesta, tal como se muestra en la figura
4.5h.
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Figura 4.5 a) Micrografia de la seccién transversal de la muestra MT CoCr 2 (CrN
daplex), magnificada a 7000x. b) Composicién quimica semicuantitativa de la misma

muestra.

En la figura 4.6a se muestra la micrografia de la seccion transversal de la muestra MT
Co-Cr 3, la cual fue recubierta con multicapas de (TiN/CrN) x 3 en sistema duplex. La
configuracion de este recubrimiento consistio en tres capas de TiN de 1 um de espesor,
intercaladas con tres capas de CrN de 0.25 um, resultando en un recubrimiento
multicapas de 3.75 pum de espesor seguido por una capa compuesta con 3.5 um de
espesor creada por un proceso de nitruracion ionica de la muestra antes del proceso de
recubrimiento por PVD. La composicion quimica de cada capa de TiN fue de 74% Ti,
10% Cr y 16% N (% en peso). La composicion quimica de cada capa de CrN fue la
siguiente: 70% Cr, 20% Tiy 10% N (% en peso). La composicion elemental de la capa
compuesta fué: 62.5% Cr, 20% Co, 14.5 % Mo y 3% N (% en peso).
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Figura 4.6 a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 3
(recubrimiento multicapas (TIN/CrN) x 3 ddplex), magnificada a 7000x. b)
Composicion quimica semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un

barrido lineal de la seccion transversal de la muestra por medio de la técnica de EDS.

En las figuras 4.7 y 4.8 se muestran las micrografias y composiciones elementales de las
muestras MT Co-Cr 4 (CrN no-duplex) y MT Co-Cr 5 (sistema multicapas (TiN/CrN)x3
no-duplex), revelaron que las configuraciones, composiciones quimicas y espesores de
los recubrimientos PVD son idénticos que en los recubrimientos PVD en sus
contrapartes duplex (muestras MT Co-Cr 2 y MT Co-Cr 3) s6lo que sin la presencia de

la capa compuesta formada durante el proceso de nitruracion idnica.
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Figura 4.7 a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 4 (CrN no-
duplex), magnificada a 7000x. b) Composicion quimica semicuantitativa de la misma
muestra obtenida mediante un barrido lineal de la seccién transversal de la muestra por

medio de la técnica de EDS.
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Figura 4.8 a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 5
(recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex), magnificada a 7000x. b)
Composicion quimica semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un

barrido lineal de la seccion transversal de la muestra por medio de la técnica de EDS.

En la figura 4.9a se presenta la micrografia de la seccion transversal de la muestra MT
Co-Cr 6 en la cual se aprecia la capa de recubrimiento de carbono tipo diamante (DLC)
de 2 um de espesor. El analisis de realizado por EDS revelo6 que este recubrimiento esta

compuesto principalmente por carbono y silicio, tal como se muestra en la figura 4.9b.
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Figura 4.9 a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 6
(recubrimiento de DLC), magnificada a 7000x. b) Composicién quimica
semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un barrido lineal de la seccion

transversal de la muestra por medio de la técnica de EDS.
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4.2.2 Estudio topografico por MFA

Con el objetivo de estudiar la morfologia superficial de las muestras testigo se utilizo la
técnica de microscopia de fuerza atébmica (MFA). Por medio de esta técnica se
determind el parametro de rugosidad R, y se obtuvo una imagen de la topografia de las
muestras en tres dimensiones. En la figura 4.10 se presentan las imagenes obtenidas por
MFA de las muestras testigo con las siguientes condiciones superficiales: a) Co-Cr
nitrurada, recubiertas con: b) DLC, c¢) CrN duplex, d) CrN no-duplex, y con
recubrimientos multicapas (TiN/CrN) x 3: e) duplex y f) no-dUplex. Estas imagenes
fueron tomadas con una sensibilidad-z alrededor de 160 nm, 96 nm, 2.330 um, 4.630

pm, 3.360 um y 5.610 pum respectivamente.

a) Ra=0.020 pm b) Ra=0.010 um

Figura 4.10 Microscopia de fuerza atdmica de las muestras testigo con las siguientes
condiciones superficiales: a) Co-Cr nitrurada, con recubrimientos b) DLC, c) CrN
duplex, d) CrN no-duplex, y con recubrimientos multicapas (TiN/CrN) x 3: e) duplex y
) no-duplex.
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4.2.3 Determinacion y analisis de propiedades mecanicas por nanoindentacion

En la tabla 4.2 se presentan propiedades mecénicas de las muestras testigo tales dureza
(H) y modulo eléstico (E) obtenidas por la técnica de nanoindentacion, ademés los

valores de espesor de los recubrimientos y rugosidad superficial Ra.

Tabla 4.2 Propiedades mecanicas de las diferentes condiciones superficiales.

Muestra =spesor Rugosidad | Dureza I\f(?)?:illg Ige
(qum) Ra (um) | H (GPa) (GPa)
Co-Cr base 0.010 8.31 267
Co-Cr nitrurada 35 0.020 12.62 231
CrN duplex 3.25CrN
3.5 Capa 0.100 19.64 286
Compuesta
CrN 3.25 0.100 19.40 283
(TiN/CrN)x3 3.75 (TiN/CrN)x3
duplex 3.5 Capa 0.165 26.23 400
Compuesta
(TIN/CrN)x3 3.75 0.165 26.62 384
DLC 2 0.010 14.01 142

4.2.4 Andlisis de fases por difraccion de rayos X

4.2.4.1 Muestra de aleacion Co-Cr

La estructura cristalografica de la muestra de aleacion Co-Cr sin tratamiento, la cual fue
obtenida por difraccion de rayos X en el modo de haz rasante, se muestra en la figura
4.11. La estructura estd compuesta por las fases a (FCC) y & (HCP). En este

difractograma se pueden observar orientaciones preferenciales para la fase o (FCC)
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correspondientes a reflexiones de los picos de Bragg en los planos (111), (200), (220),
(311) y (222) con un alto grado de cristalinidad principalmente en los angulos 26 =
43.89° y 51.03°, lo cual es reflejado en la alta intensidad de los picos. Ademas de la fase
FCC, también se pueden observar orientaciones preferenciales para la fase ¢ (HCP)
correspondientes a las reflexiones en los planos (100), (101), (102), (103), (112) y (004)
con un alto grado de cristalinidad principalmente en los angulos 26 = 47.03° y 90.99°, lo

cual es reflejado en la alta intensidad de los picos.
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Figura 4.11 Patron de difraccion de rayos X obtenido para el muestra de aleacion Co-Cr.
4.2.4.2 Muestra de aleacién CoCr después del proceso de nitruracion ionica

La estructura cristalografica de la muestra de MT CoCr 1, la cual fue sometida un
proceso de nitruracion idnica con un potencial de nitruracién de 2.5, fue obtenida por
difraccion de rayos X en el modo de haz rasante. En la figura 4.12 se muestra el
difractograma obtenido para la muestra de Co-Cr nitrurada, en el cual se pueden
observar orientaciones preferenciales para la fase FCC de CrN correspondientes a
reflexiones correspondientes de los picos de Bragg en los planos (111), (200), (220),
(311), (222) y (400) con un alto grado de cristalinidad principalmente en los angulos
20=37.59° y 43.91°, lo cual es reflejado en la alta intensidad de los picos. También se
pueden observar orientaciones preferenciales para la fase de Co-Cr o (FCC)
principalmente en los planos (111) y (200) con un alto grado de cristalinidad en los
angulos 20=44.41° y 50.55° respectivamente.
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Figura 4.12 Patrén de difraccion de rayos X obtenido para la muestra MT CoCr 01

después del proceso de nitruracion idnica.
4.2.4.3 Recubrimiento CrN

En la figura 4.13 se puede observar la estructura cristalografica del recubrimiento CrN
obtenida por difraccion de rayos X en el modo de haz rasante. Este difractograma fue
obtenido para el recubrimiento depositado sobre las muestras MT CoCr 2 (CrN duplex)
y MT CoCr 4 (CrN no-diplex). En el patron de difraccion se observan orientaciones
preferenciales a la fase FCC del CrN correspondientes a reflexiones de los picos de
Bragg en los planos (111), (200), (311) y (222) en los angulos 26 = 37.15° y 43.61°,
75.23° y 78.97°. Adicionalmente se observan reflexiones de menor intensidad de los
picos de Bragg en los planos (220), (400) en los angulos 20 = 63.25° y 91.17°.
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Figura 4.13 Patron de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento CrN
depositado en las muestras MT CoCr 02 (CrN duplex) y MT CoCr 04 (CrN no-duplex).
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4.2.4.4 Recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3

La figura 4.14 muestra un difractograma para el recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3
depositado sobre el sustrato de aleacion Co-Cr. Los picos corresponden a la fase FCC de
las capas TiN y CrN, lo cual indica que ambos recubrimientos conservaron las
caracteristicas cristalinas tipicas de las monocapas en el sistema multicapa. En el patrén
de difraccion se observan orientaciones preferenciales a la fase TiN correspondientes a
las reflexiones de los picos de Bragg en los planos (111) y (222) para los angulos 20 =
36.47° y 77.29° respectivamente los cuales presentan una alta cristalinidad, lo cual se
refleja en la alta intensidad de los pico. También se observan orientaciones
preferenciales a la fase CrN correspondientes a las reflexiones de los picos de Bragg en
los planos (111), (200) y (222) para los angulos 20 = 37.17°, 42.75° y 78.89°.
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Figura 4.14 Patrén de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento multicapas
de (TiN/CrN) x 3 depositado en las muestras MT CoCr 03 (multicapas (TiN/CrN) x 3
daplex) y MT CoCr 05(multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex).
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4.2.4.5 Recubrimiento DLC

En la figura 4.15 se puede observar la estructura cristalogréafica del recubrimiento DLC
obtenida por difraccion de rayos X en el modo de haz rasante. Este difractograma fue
obtenido para un recubrimiento depositado sobre la muestra MT Co-Cr 6. Todas las
reflexiones de los picos de Bragg en los diferentes planos corresponden a los de las fases

de la aleacion Co-Cr mostrados en la figura 4.11.
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Figura 4.15 Patrén de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento DLC

depositado en la muestra MT CoCr 06.
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4.2.5 Anélisis de adhesion por la técnica de rayado

Las propiedades de adhesion o de resistencia al rayado de las diferentes condiciones
superficiales obtenidas fueron cuantificadas en términos de cargas criticas
correspondientes a los diferentes modos de falla mencionados en la seccion 3.4.6. Los
valores promedio de las cargas criticas correspondientes a los diferentes modos de falla

se presentan en la tabla 4.3.

Tabla 4.3 Cargas criticas correspondientes a los diferentes modos de falla presentes

durante la prueba de rayado en cada una de las condiciones obtenidas.

Muestra Cargas criticas
Lco (N) Le1 (N) Lca (N) Les (N)
Aparicion Inicio de Pérdida | Desprendimiento
de la desprendimiento de total del material
primera del material adhesion
grieta
Co-Cr nitrurada 3.85 32.00 50.17 54.00
CrN daplex 7.14 30.82 69.84 72.00
CrN no-duaplex 5.50 22.48 57.40 60.00
(TiN/CrN)x3 duplex 9.40 32.27 N/A 68.30
(TiN/CrN)x3no-duplex 7.96 12.90 55.00 58.50
DLC 3.30 4.80 4.80 18.79

De acuerdo a los resultados de la prueba de rayado, los recubrimientos diplex (CrN vy el
sistema multicapas (TiN/CrN) x 3) exhibieron cargas criticas mas altas que sus
contrapartes no-duplex, indicando que la capa compuesta creada durante el proceso de
nitruracién ionica incrementa el soporte de carga para los recubrimientos PVD. El

recubrimiento CrN duplex presentd la carga critica mas alta (Lcs= 72N).
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4.2.5.1 Determinacion de los modos de falla por microscopia optica.

En las figuras 4.16 a 4.21 se muestran las iméagenes obtenidas por microscopia Optica
donde se observa el comportamiento presentado por las diferentes condiciones

superficiales después de la prueba de rayado.

Las fallas que tomaron lugar durante la prueba de rayado en la muestra MT Co-Cr 1
(Co-Cr nitrurada) se muestran en la figura 4.16. Al principio de la prueba, la primera
grieta se presento en el centro de la huella de rayado paralela a la direccion de rayado al
registrarse una carga 3.85 N (Lco), tal como se muestra en la figura 4.16a. Conforme la
carga continud incrementando debido a la accién del indentador, aparecieron grietas
tensiles a 10 N, las cuales se muestran en la figura 4.16b. Estas grietas estan alineadas
transversalmente a la huella de rayado y la distancia entre las grietas esta en el rango de
25 a 30 um. Conforme avanzo el indentador y la carga incremento, la distancia entre las
grietas disminuyo y el material se desprendié de la orilla de las grietas a traves de la
huella de rayado por primera vez cuando se alcanza una carga de 32 N (figura 4.16c).
Este evento puede ser considerado el inicio del desprendimiento del material (Lcp). Al
alcanzar una carga de 50.17 N el sustrato se expuso por primera vez a la superficie en la
huella de rayado, (figura 4.16d). Este evento puede ser considerado como la pérdida de
adhesion de capa compuesta (Lcp). Finalmente, la capa compuesta se desprendid
totalmente del sustrato en la huella de rayado al alcanzar una carga de 54 N (Lc3), tal

como se muestra en la figura 4.16d.

En la figura 4.17 se muestran las fallas ocurridas durante la prueba de rayado en la
muestra MT Co-Cr 2 (CrN duplex). En esta muestra, la primera grieta se detect6 en la
orilla de la huella de rayado paralela a la direccion de rayado cuando se alcanz6 una
carga de 7.14 N (Lco), tal como se muestra en la figura 4.17a. Cuando se alcanzé una
carga de 20 N, aparecieron ligeras grietas tensiles en la huella de rayado
transversalmente a la direccién de rayado con una distancia entre grietas en el rango de 5
a 8 um (figura 4.17b). Conforme la carga continué incrementando, las grietas tensiles se

vuelvieron mas pronunciadas y el desprendimiento del material tomé lugar a los 30.88
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N, tal como se muestra en la figura 4.17b. Este evento puede ser considerado como el
inicio del desprendimiento del material debido a fallas cohesivas (Lc1). Cuando la carga
increment6 a 69.84 N el sustrato se volvio visible a través de las grietas y una seccion
completa del material fue bruscamente removida en la huella de rayado, tal como se
muestra en la figura 4.17d. Este evento puede ser considerado como la primera ruptura
donde se pierdié la adhesion del recubrimiento al sustrato (Lcz). El recubrimiento se

desprendid totalmente del sustrato cuando se alcanz6 una carga de 72 N (Lcs), figura
4.17d.

E VISR, SR

en la muestra MT Co-Cr 1 (Co-Cr
nitrurada) magnificada a 500x (direccion del rayado: de izquierda a derecha). a)
Aparicion de la primera grieta (Lco) a 3.85 N, b) propagacion de grietas en la huella a 10
N, c) grietas e inicio del desprendimiento de material (Lcy) a 32 N, d) pérdida de

adhesion (Lcz) a50.17 Ny desprendimiento total del material (Lcs) a 54 N.
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Figura 4.17 Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 2 (CrN duplex)
a 500x de magnificacién (direccion del rayado: de izquierda a derecha). a) Aparicion de
la primera grieta (Lco) a 7.14 N, b) inicio del desprendimiento del material (Lc1) a 30.88
N, c) grietas y desprendimiento de material a 60 N, d) perdida de adhesion (Lc,) a 69.84

y desprendimiento total del material (Lc3) a 72 N.

Para la muestra MT Co-Cr 3 (multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex), la parte principal de la
huella de rayado se muestra en la figura 4.18. Al inicio de la prueba, se presentd
agrietamiento en la superficie porosa del recubrimiento TiN cerca de las orillas de la
huella de rayado paralela a la direccién de rayado cuando la carga aplicada increment6 a
9.40 N (Lco), figura 4.18a. Conforme la carga continué incrementando, el
desprendimiento de la capa de TiN ocurrié a 32.27 N, presentandose la primera falla
cohesiva (Lci) y el recubrimiento de CrN se hizo visible en algunas secciones de la
huella, tal como se muestra en la figura 4.18b, ademé&s ligeras grietas tensiles
aparecieron transversalmente a la direccion del rayado. Al incrementarse la carga, las
grietas tensiles se volvieron mas pronunciadas y la capa de TiN fue removienda de la
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superficie, tal como se muestra en la figura 4.18c. Cabe mencionar que las grietas
tensiles fueron similares a las encontradas en la muestra MT Co-Cr 2 (CrN daplex). Se
puede asumir que las grietas tensiles pertenecen a la capa de CrN, debido a que cuando
las capas de TiN se desprendieron en la huella de rayado, las grietas permanecieron en la
capa de CrN, tal como se presenta en la figura 4.18c. Pareciera ser un recubrimiento de
CrN agrietado con una capa de TiN untada sobre la superficie. Finalmente, cuando la
carga aplicada alcanzé los 68.30 N, el recubrimiento fue subitamente removido de la
huella de rayado (Lcs), tal como se muestra en la figura 4.18d. El sustrato nunca fue
visible hasta que se alcanzé esta carga por lo que no fue posible identificar la primera

ruptura a través del recubrimiento (Lc2) en la huella de rayado.

Ve

RN BB

recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3) a 500x de magnificacion (direccion del
rayado: de izquierda a derecha). a) Aparicion de la primera grieta (Lco) a 9.4 N, b) inicio
del desprendimiento del material (Lc;) a 32.27 N, c¢) propagacion de grietas y
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desprendimiento de material a 60 N, d) perdida de adhesion (Lc3) y desprendimiento
total del material (Lc3) a 68.3 N.

Los modos de falla a través de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 4 (CrN no-
daplex) fueron basicamente los mismos presentes en la muestra MT Co-Cr 2 (CrN
daplex), con la diferencia que las fallas ocurrieron con cargas menores (ver figura 4.19).

Las cargas criticas Lco, Lc1, Lz and Les para el recubrimiento CrN no-diplex ocurrieron
alos 5.5, 22.48, 57.4 y 60 N respectivamente.

Figura 4.19 Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 4 (CrN no-
diplex) a 500x de magnificacion (direccion del rayado: de izquierda a derecha). a)
Aparicion de la primera grieta (Lco) @ 5.5 N, b) inicio del desprendimiento del material
(Lcy) @ 22.48 N, ¢) y d) pérdida de adhesion (Lcy) a 57.4 N y desprendimiento total del
material (Lcs) a 60 N.

137



Los diferentes modos de falla ocurridos durante la prueba de rayado realizada en la
muestra MT Co-Cr 5 (multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex) se presentan en la figura
4.20. La aparicion de la primera grieta (Lco) ocurrié al registrarse una carga de 7.96 N,
tal como se muestra en la figura 4.20a. La primera falla cohesiva se presentd sobre la
huella de rayado cuando la carga incremento a 12.90 N dejando la capa de CrN expuesta
a la superficie, figura 4.20b. Conforme avanzd la prueba, la capa de TiN continuo
desprendiéndose, dejando la capa de CrN expuesta, tal como se muestra en la figura
4.20c. Sin embargo al alcanzar una carga de 55 N se produjo la primera ruptura o
pérdida de adhesion (Lcz) dejando el sustrato expuesto a la superficie, tal como se
muestra en la figura 4.20c. Finalmente el recubrimiento se desprendié en su totalidad al
alcanzar una carga critica de 58.5 N (Lc3), tal como se muestra en la figura 4.20d. Cabe
mencionar que no se observaron grietas tensiles sobre la capa de TiN en la huella de
rayado producida sobre esta muestra, diferencia de la muestra MT Co-Cr 3 donde
primero se produjeron las grietas tensiles sobre la capa de TiN y posteriormente se

produjo la primera falla cohesiva (figura 4.18b)

En la figura 4.21 se presentan los principales modos de falla ocurridos sobre huella de
rayado en la muestra MT Co-Cr 6 (muestra recubierta con DLC). La aparicién de la
primera grieta ocurre muy temprano en la prueba, a los 3.3 N (Lco), tal como se muestra
en la figura 4.21a. Tanto la primera cohesiva (Lc1) como la primera falla adhesiva (Lc»)
se presentan en la misma zona al registrarse una carga de 4.8 N, figura 4.21b. Al
continuar incrementando la carga durante la prueba se produjo agrietamiento transversal
a la direccion del rayado con fallas adhesivas en la orilla de la huella de rayado, dejando
el sustrato expuesto a la superficie y fallas cohesivas o delaminacion del recubrimiento a
lo largo de las grietas, tal como se muestra en la figura 4.21c. El desprendimiento total

del recubrimiento (Lcs) ocurrié cuando la carga alcanzo los 18.8 N.
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Figura 4.20 Micrografia de la huella de rayado en la muestra Co-Cr 5 (multicapas
(TIN/CrN) x 3) a 500x de magnificacién (direccion del rayado: de izquierda a derecha).
a) Aparicion de la primera grieta (Lco) a 7.96 N, b) inicio del desprendimiento del
material (Lci) a 12.90 N, ¢) pérdida de adhesion (Lcs) a 55.0 N y d) desprendimiento

total del material (Lcs) a 58.5 N.
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Figura 4.21 Micrografia de la huella de rayado en la muestra Co-Cr 6 (muestra con
recubrimiento DLC) a 500x de magnificacion (direccion del rayado: de izquierda a
derecha). a) Aparicion de la primera grieta (Lco) a 3.3 N, b) inicio del desprendimiento
del material (Lci) y pérdida de adhesion (Lc2) a 4.8 N y d) desprendimiento total del
material (Lc3) a 18.8 N.
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4.3 Caracterizacion de las muestras prototipo

4.3.1 Rugosidad

En la tabla 4.4 se presenta el parametro de rugosidad Ra para cada muestra prototipo

(cabeza femoral) después de ser sometidas a los diferentes tratamientos superficiales.

Tabla 4.4 Parametro de rugosidad Ra de las muestras prototipo (cabezas femorales).

Condicién Muestra | Rugosidad Ra | Desviacion Estandar
No. (um) SD
Co-Cr base 22 0.007 0.00252
Co-Cr base 11 0.004 0.00042
Co-Cr Nitrurada 1 0.033 0.00129
Co-Cr Nitrurada 3 0.010 0.00678
DLC 19 0.024 0.00309
DLC 20 0.018 0.00618
CrN no-duplex 10 0.018 0.00214
CrN no-duplex 9 0.021 0.00370
(TiN/CrN) x 3 no-duplex 15 0.053 0.01941
(TiN/CrN) x 3 no-duplex 14 0.052 0.01368
CrN duplex 4 0.020 0.00190
CrN duplex 5 0.028 0.00182
(TiN/CrN) x 3 daplex 7 0.051 0.02346
(TIN/CrN) x 3 duplex 8 0.047 0.01604
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4.3.1.1 Estudio topografico por MFA

Para estudiar la morfologia superficial de las muestras prototipo se utilizé la técnica de
microscopia de fuerza atomica. La figura 4.22 muestra las imagenes de 50 pum x 50 pm
para las muestras prototipo: (a) Co-Cr sin recubrir, (b) con recubrimiento DLC, (c) con
recubrimiento CrN no-duplex y (d) con recubrimiento multicapa (TiN/CrN) x 3 no-
duplex. Estas imégenes fueron tomadas con una sensibilidad-z alrededor de 95 nm, 190
nm, 150 nm y 660 nm respectivamente.

a) Ra=0.010 pm - b)Ra=0.018 ym

Figura 4.22 Imagenes de MFA de las muestras prototipo: a) Co-Cr sin recubrir, (b) con
recubrimiento DLC; con recubrimiento CrN: c¢) duplex y d) no-duplex; con

recubrimiento multicapa (TiN/CrN) x 3: e) duplex y f) no-daplex.

4.3.2 Andlisis morfoldgico por MEB

En la figura 4.23 se muestran las micrografias de la superficie de las muestras prototipo:
a) Co-Cr nitrurada idnicamente; recubiertas con: b) DLC, c¢) CrN duplex, d) multicapas

(TIN/CrN) x 3 daplex, e€) CrN no-duplex y, f) multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex. Las

micrografias se realizaron en modo de electrones secundarios a 1000x.
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SEI 206V WD1
UANL - FIME

SEI 20V WD1
UANL - FIME

Figura 4.23 Micrografia superficial del las muestras prototipo: a) Co-Cr nitrurada

i6nicamente; Co-Cr recubierta con: b) DLC, c¢) CrN duplex, d)multicapas (TiN/CrN) x 3
duplex, €) CrN no-duplex y, f) multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex.

4.3.3 Esfericidad (error de forma) y huelgo

En la tabla 4.5 se presentan las dimensiones de los diametros, el error de forma y la
desviacion estandar de las cabezas femorales y copas conformantes de las muestras
prototipo. En la columna de la derecha se presenta el valor del huelgos diametrales de
cada par triboldgico, el cual se obtuvo de la diferencia de didmetros entre la cabeza

femoral y la copa acetabular.
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Tabla 4.5 Caracterizacion dimensional de los pares tribologicos formados con

muestras prototipo utilizadas en las pruebas triboldgicas.

as

) Error
Diametro | Error ) Huelgo
Didmetro de
o Esfera | cabeza de Copa (H) H=
Par tribologico copa (d¢c) | forma
No. (Dn) forma | No. D¢ - By
(mm) Fy
(mm) (Hm) (Hm)
(Lm)
Metal-Metal 22 31.4960 | 0.0361 2 31.5460 | 0.0063 | 50.00
Metal-Metal 11 31.4652 | 0.0158 8 31.5541 | 0.0206 | 88.90
DLC-Metal 19 31.4641 | 0.0362 3 31.5603 | 0.0031 | 96.20
DLC-Metal 20 31.4966 | 0.0492 13 31.5492 | 0.0081 | 52.50
CrN-Metal 10 31.4856 | 0.0496 6 31.5506 | 0.0149 | 65.00
CrN-Metal 9 31.5113 | 0.0520 10 31.5726 | 0.0155 | 61.30
(TiN/CrN)-
15 31.4991 | 0.0639 14 31.5325 | 0.0178 | 33.40
Metal
(TiN/CrN)-
14 31.6045 | 0.0210 5 31.6440 | 0.0190 | 39.40
Metal
Co-Cr nit -
1 31.4647 | 0.0210 7 31.5824 | 0.0055 | 120.65
Metal
Co-Cr nit -
3 31.4749 | 0.0310 9 31.5460 | 0.0190 | 71.07
Metal
CrN Dx - Metal 4 31.4922 | 0.0405 12 31.5573 | 0.0224 | 65.07
CrN Dx - Metal 5 31.4340 0.0489 1 31.5144 0.0175 80.43
(TiN/CrN) Dx -
7 31.5065 | 0.0358 15 31.5671 | 0.0206 | 60.60
Metal
(TiN/CrN) Dx -
8 31.4841 | 0.0416 4 31.5348 | 0.0218 | 50.70

Metal
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4.4 Resultados de pruebas tribologicas

4.4.1 Pruebas de desgaste y corrosion

4.4.1.1 Pruebas de desgaste bajo condiciones lubricadas

Los resultados de friccion, desgaste y mecanismos de desgaste obtenidos de las pruebas
realizadas en la maquina pin-on-disc bajo condiciones lubricadas se presentan a

continuacion.

4.4.1.1.1 Friccion

En la figura 4.24 se presentan los valores de coeficiente de friccion (CDF) medidos
durante la prueba de desgaste en la maquina pin-on-disc para cada una de las
condiciones superficiales evaluadas utilizando esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75
como pin, una carga de 40 N y solucion de Ringer como lubricante a una velocidad de
219 RPM.

Coeficiente de friccion vs Co-Cr ASTM F75

0.35

2 °*
c
© K ¢ e
§ 0.30 : < \ 4 A 4 ®
E L J
g |° *
3 | ]
5 [ ]
§ 0.25 »
k] X X
8 A yy

0.20

0 10,000 20,000 30,000 40,000 50,000 60,000 70,000 80,000 90,000 100,000

No. de revoluciones

# (TiN/CrN) x3 no-duplex X (TiN/CrN)x3duplex M CrNdiplex A CrNno-duplex X Co-CrNitrurada @ Co-CrBase

Figura 4.24 Coeficiente de friccion registrado durante las pruebas de desgaste en una

maéaquina pin-on-disc utilizando esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75.
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De acuerdo a los resultados mostrados en la figura 4.24, se puede afirmar que el
coeficiente de friccion tiende a disminuir en todas las condiciones probadas conforme
avanza la prueba de desgaste, con excepcién del CDF de las muestras de Co-Cr
nitruradas, en las cuales el CDF cual permanecié constante durante las pruebas con
valores alrededor de 0.24. La condicion (TiN/CrN) x 3 no-duplex presento el coeficiente
de friccion mas alto, comenzando las pruebas triboldgicas con valores arriba de 0.30, tal
como se muestra en la figura 4.25. Sin embargo, el CDF mostré6 una tendencia
descendente la cual se acentuo al pasar los 40, 000 ciclos hasta terminar la prueba en un
valor de 0.26. Las muestras recubiertas con CrN no-duplex presentaron el CDF mas
bajo, el cual permanecid constante después de los 30,000 ciclos con valores de CDF
alrededor de 0.23.

Los valores de coeficiente de friccidn registrados durante la prueba de desgaste en la
maquina pin-on-disc para cada una de las condiciones superficiales probadas utilizando

esferas de alimina como pin, se muestran en la figura 4.25.

Coeficiente de friccion vs Al203

0.50
0.45
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o
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)
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0.25
£ 0.20 ,1' X XX XX X X X
ki ~» W so e
2 015
L
= V
O 0.10 /
0.05 f
0.00 B4
0 10,000 20,000 30,000 40,000 50,000 60,000 70,000 80,000 90,000 100,000
No. de revoluciones
® (TiN/CrN)x 3 no-daplex B CrNduplex A CrNno-duplex
X (TiN/CrN)x3duplex X Co-CrNitrurada ® Co-CrBase

Figura 4.25 Coeficiente de friccion registrado durante las pruebas de desgaste en una

maéaquina pin-on-disc utilizando esferas de alimina.

En las pruebas tribologicas utilizando esferas de alimina como pin, las muestras

recubiertas utilizando la tecnologia duplex (recubrimiento PVD aplicado sobre muestras
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nitruradas) presentaron los CDF mas elevados con valores alrededor de 0.35 y 0.40 para
las muestras recubiertas con CrN y con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3
respectivamente. Las muestras Co-Cr nitruradas y las recubiertas con (TiN/CrN) x 3 no-
duplex presentaron valores de COF similares oscilado entre 0.20 y 0.25 durante las
pruebas. Las muestras de aleacion Co-Cr base (sin tratamiento) y las recubiertas con
CrN no-duplex presentaron un CDF similar durante las pruebas con valores alrededor de
0.30.

4.4.1.1.2 Desgaste

Los resultados de las pruebas de triboldgicas realizadas en la maquina pin-on-disc se
muestran en las figuras 4.26 a 4.28 en términos de desgaste volumétrico. En la figura
4.26 se presenta el degaste de los discos probados contra esferas tanto de alimina como
de aleacion Co-Cr ASTM F75.

Desgaste en discos

0.6
0.5

0.4 1+~

1111 .I 1

0.0

Desgaste (mm3)

(TiN/CrN)x3 (TiN/CrN)x3 no- CrNduplex CrNno-duplex Co-Cr Nitrurada Co-Cr base

duplex duplex
B vs Co-Cr H vs Al203

Figura 4.26 Desgaste volumétrico en discos.

Tal como se puede apreciar en la figura 4.26, el desgaste ocasionado por las esferas de
aleacion Co-Cr ASTM F75 en las muestras recubiertas tanto duplex como no-duplex fue
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minimo, casi despreciable. El desgaste volumétrico en los discos de aleacion Co-Cr

nitruados y sin nitrurar (Co-Cr base) fue de 0.05 y 0.12 mm? respectivamente.

Sin embargo, el desgaste en los discos durante las pruebas utilizando esferas de alimina
fue mayor. Los recubrimientos multicapa (TiN/CrN) x 3 duplex y no-duplex presentaron
la mayor resistencia al desgaste con valores de desgaste volumétrico de 0.27 y 0.25 mm®
respectivamente. Las muestras recubiertas con CrN tanto ddplex como no-duplex
mostraron el mismo valor de desgaste, 0.30 mm?®. El desgaste de los discos de aleacién
Co-Cr fue de 0.29 mm?® mientras que el mayor desgaste volumétrico fue presentado por

las muestras de aleacion Co-Cr nitruradas con 0.59 mm®.

Por otra parte, los valores de desgaste volumétrico registrados en las esferas tanto de
aleacion Co-Cr ASTM F75 como alimina se muestran en la figura 4.27. Tal como se
puede apreciar en dicha figura, las esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75 presentaron un
desgaste mucho mayor que las esferas de alumina. Las esferas de aleacion Co-Cr
utilizadas contra los discos recubiertos con el sistema multicapas (TiN/CrN)x3 tanto
duplex como no-duplex presentaron el desgaste volumétrico mas elevado con valores de
0.34 y 0.33 mm® respectivamente, seguidas por las esferas probadas contra las muestras
recubiertas con CrN tanto duplex como no-duplex, presentando un valor de desgaste
volumétrico de 0.03 mm?. Los valores de desgaste volumétrico de las esferas de Co-Cr
probadas contra los discos de aleacion Co-Cr tanto nitruradas como sin nitrurar (Co-Cr

base) fueron 0.03 y 0.01 mm?® respectivamente.
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Desgaste (mm3)

04
03
03 -
0.2 -
02 +
01 V7

0.1 -

0.0

Desgaste en esferas

(TiN/CrN)x3
duplex

(TiIN/CrN)x3 no-
duplex

CrNduplex CrNno-duplex

M vs Co-Cr

Co-Cr Nitrurada

M vs Al203

Co-Cr base

Figura 4.27 Desgaste volumétrico en esferas.

En la figura 4.28 se presenta el desgaste volumétrico total (desgaste en disco y esfera) de

las diferentes condiciones superficiales probadas contra esferas de aleacion Co-Cr

ASTM F75 y de alimina.

Desgaste (mm3)

0.6 -

0.5 7

0.4

0.3 1

0.2 7

0.1 7

0.0 =

Desgaste Total

0.59

(TiN/CrN)x3
duplex

(TiIN/CrN)x3 no-
duplex

CrNduplex CrNno-duplex

H vs Co-Cr H vs Al203

Co-Cr Nitrurada

Co-Cr base

Figura 4.28 Desgaste volumétrico total (desgaste en discos y esferas).
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4.4.1.1.3 Microscopia electronica de barrido

4.4.1.1.3.1 Pruebas tribologicas utilizando esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75

En las figuras 4.29 a 4.34 se analizan las micrografias de las huellas de desgaste
producidas por esferas de aleacion Co-Cr ASTM F75 en las diferentes superficies

evaluadas.

La huella de desgaste en la muestra Co-Cr base (sin tratar) se muestra en la figura 4.29.
En el inciso a) de la misma figura se muestra la huella de desgaste magnificada a 50X,
donde se observan surcos y desprendimiento de material. En la figura 4.30b se muestra
una zona de la huella de desgaste magnificada a 400x donde se observa el
desprendimiento de material de la superficie y da la impresion de haber deformacién

plastica.

- \
SEI 20kV WD12mm  SS60 x50 SOOI SEI 20kVv WD12mm  SS60 x400 50pm —
UANL-FIME CoCrMo M1U V CoCrMo 0000 18 May 2010 UANL-FIME CoCrMo M1U V CoCrMo 0000 19 May 2010

Figura 4.29 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr sin
tratar magnificada: a) 50x y b) 400x.

En la figura 4.30 se muestra la huella de desgaste de la muestra Co-Cr nitrurada. En el
inciso a) de la misma figura se muestra la huella de desgaste magnificada a 50x, donde
se observa claramente el surco creado por la esfera en una tonalidad mas oscura. En la

figura 4.30b se observa la huella de desgaste magnificada a 200x.
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SE mm SS55 S00Um  e— SElI  20kV WD12mm  SS55 x200 100pm  —
UANL-FIME CoCrMo 0002 04 May 2010 UANL-FIME CoCrMo 0002 04 May 2010

Figura 4.30 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacién Co-Cr

nitrurada magnificada a: a) 50x y b) 200x.

La huella de desgaste de la muestra Co-Cr recubierta con CrN no-diplex se muestra en
la figura 4.31. En la figura 4.31a se muestra parte de la zona de desgaste magnificada a
35%, donde se observa la huella de desgaste muy tenuemente. En el inciso b) de la
misma figura se observa parte de la huella de desgaste magnificada a 100x, donde se
observa desprendimiento de material de la capa de CrN.

SElI  20kV WD11mm  SS55 x50 S00pUm  — SElI  20kV WD10mm  SS55 x100 100pum  S—
UANL-FIME CrN M1U V CoCrMo 0000 20 May 2010 UANL-FIME CrN M1U V CoCrMo 0000 20 May 2010

Figura 4.31 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN no-diplex magnificada a: a) 50x y b) 100x.

En la figura 4.32 se muestra la huella de desgaste de la muestra recubierta con CrN
duplex. En el inciso a) se observa la huella de desgaste en una tonalidad mas oscura que

el resto de la superficie. En esta misma figura se observa el desprendimiento de parte de
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la capa del recubrimiento en la huella de desgaste. En la figura 4.32b se muestra la
superficie porosa del recubrimiento de CrN en una tonalidad clara ademas de la zona de
desprendimiento de material en la huella de desgaste magnificada a 200x. Dicha falla
tiene forma se puede considerar como falla adhesiva, ya que dej6 expuesta la superficie
nitrurada del sustrato. El resquebrajamiento de la capa de CrN mostrado en el inciso b)
tiene una morfologia muy particular, similar a la del puma del logo de la misma marca
comercial. En la figura 4.32c se muestra otra zona de la huella de desgaste de la misma
muestra donde se observa desprendimiento de material del recubrimiento de CrN. En la
figura 4.32d se muestra la misma zona magnificada a 700x, donde se observa que las
fallas presentadas en el inciso c) se deben a la perdida de cohesion de la capa del

recubrimiento de CrN o delaminacién de la misma.

SElI  20kV WD12mm  SS55 x50 S00um  e— SElI  20kV WD12mm  SS55 x200 100pm  —
UANL-FIME CrN Dx M1U 0002 04 May 2010 UANL-FIME CrN Dx M1U 0002 04 May 2010

SElI  20kV WD12mm  SS55 x50 S00um  — SElI  20kV WD12mm  SS55 X700 20pm —
UANL-FIME CrN Dx M1U 0002 04 May 2010 UANL-FIME CrN Dx M1U 0002 04 May 2010

Figura 4.32 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN duplex magnificada a: a) 50x, b) 200x, ¢) 50x y d) 700x.
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La huella de desgaste en la muestra de aleacién Co-Cr recubierta con el sistema
multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex, se muestra en la figura 4.33. En el inciso a) de la
misma figura se muestra la huella de desgaste magnificada a 50x, donde se observan
surcos dentro de la huella. En la figura 4.33b se observa la huella de desgaste
magnificada a 800x, donde se observa la pérdida de cohesion entre las capas de TiN y de

CrN en el recubrimiento multicapas.

-

SEl  20kV WD10mm  SS50 x50 S00pmM  e— SEl  20kV WD10mm  SS50 x400 50pum P —
UANL-FIME TiN/CrN-M1D 0002 03 May 2010 UANL-FIME TiN/CrN-M1D 0002 03 May 2010

Figura 4.33 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex magnificada a: a) 50x y b)
400x.

La huella de desgaste de la muestra de Co-Cr recubierta con el sistema multicapas
(TiIN/CrN) x 3 duplex se muestra en la figura 4.34. En el inciso a) se muestra la huella
de desgaste en una tonalidad mas oscura gue el resto de la superficie, magnificada a 50x.
En el inciso b) se muestra la huella de desgaste magnificada a 200x, donde se observa la

superficie porosa del recubrimiento multicapas y no se detecta dafio alguno.
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SElI  20kV WD10mm  SS50 x50 S00pum  — SElI  20kV WD10mm  SS50 x200 100um  e—
UANL-FIME TiN/CrN Dx - M1U 0002 03 May 2010 UANL-FIME TiN/CrN Dx - M1U 0002 03 May 2010

Figura 4.34 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex magnificada a: a) 50x y b)
200x.

4.4.1.1.3.2 Pruebas tribologicas utilizando esferas de alumina.

En las figuras 4.35 a 4.40 se analizan las huellas de desgaste producidas por las esferas

de alimina en las diferentes superficies evaluadas durante las pruebas triboldgicas.

En la figura 4.35 se muestra la huella desgaste de la muestra Co-Cr base (sin tratar). En
el inciso a) de la figura 4.35 se aprecian los surcos ocasionados por desgaste abrasivo
debido a la accion de la esfera de alimina sobre la superficie de la muestra. En el inciso
b) de la misma figura se muestra la misma zona de la huella de desgaste magnificada a
2500x donde se aprecia desprendimiento de material o carburos.
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~ 2
SEl  20kV WD12mm  S$S60 x8 SElI  20kV WD12mm  SS60 x2,500 10pm e —
UANL-FIME CoCrMo M2U V AI203 19 May 2010 UANL-FIME CoCrMo M2U V Al203 0000 19 May 2010

Figura 4.35 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr sin

tratar magnificada a: a) 800x y b) 2500x.

La huella de desgaste de la muestra Co-Cr nitrurada se muestra en la figura 4.36. En el
inciso a) de la figura 4.36 se observa la huella de desgaste de aproximadamente 250um
magnificada a 150x donde se observan los surcos ocasionados por desgate abrasivo
debido a la accion de la esfera de alimina. Sin embargo en el inciso b) de la misma
figura se muestra la misma zona de la huella de desgaste magnificada a 800x donde se
observa el mecanismo de desgaste por delaminacion entre los surcos ocasionados por

desgaste combinado de abrasion y fatiga.

Delaminacion

SEI 20kV WD12mm  SS55 x800 20pm —
UANL-FIME CoCrMoNit V Al203 0000 12 May 2010

SEI 20kV WD12mm  SS55 x150 100pm  e—
UANL-FIME CoCrMoNit V Al203 0000 12 May 2010

Figura 4.36 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr

nitrurada magnificada a: a) 150x y b) 800x.
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En la figura 4.37 se presenta la huella de desgaste en la muestra recubierta con CrN no-
duplex. En el inciso a) de la figura 4.37 se muestra la huella de desgaste a una
magnificacion de 150x, donde se puede observar desprendimiento del recubrimiento en
ciertas zonas debido a la perdida de adhesion entre la capa de CrN y el sustrato de
aleacion Co-Cr. En el inciso b) de la misma figura se muestra la misma zona de la huella
de desgaste a magnificada a 400x, donde se observan huellas de desgaste abrasivo que
corren sobre la capa de CrN y contindan sobre el area de sustrato expuesta a la
superficie. En la figura 4.37c se muestra el espectro de la composicion quimica del

sustrato.

SEl  20kV WD12mm  SS55 x400 50pm —
UANL-FIME CrN V AI203 0000 12 May 2010

SEl  20kV WD12mm  SS55 100pm  e—
UANL-FIME CrN V AI203 0000 12 May 2010

dox Sik 00.76

MeL | 06.06

Crk 26.64

1.8 - crK Cok 66.53

Col

SiK

0.0 —
0.00 2.00 400 6.00 .00 10.00 12.00 1400
Energy - keV

Figura 4.37 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN magnificada a: a) 150x y b) 400x; c) espectro de la composicion
quimica del sustrato.
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La huella de desgaste de la muestra recubierta con CrN ddplex se muestra en la figura
4.38. En el inciso a) de la figura 4.38 se muestra la huella de desgaste magnificada a
400x, donde se observa el desprendimiento total del recubrimiento de CrN dentro de la
huella de desgaste, dejando expuesto el sustrato de aleacion Co-Cr nitrurada, donde se
observan pequefias picaduras provocadas por corrosion, tal como se indica en la figura.
En la misma figura se observa ademas delaminacion del recubrimiento de CrN en la
orilla de la huella de desgaste debido a fallas cohesivas. En el inciso b) de la figura 4.38
se muestra otra zona de la huella de desgaste magnificada a 800x, donde se observan
pequefios puntos indicando corrosién por picaduras, surcos delgados indicando desgaste
abrasivo, ademéas del desprendimiento una gran parte del sustrato sugiriendo
desprendimiento de carburos o delaminacion de la capa compuesta formada sobre el

sustrato durante del proceso de nitruracién ionica.

okrosion. por pic

5 .
Wk : }" {7
- Detaminacion} *. 3=
g 5 e Wy Kl 3 b
t i N L 58N X
SEl  20kV WD11mm  §S55 x400 50pm SEl  20kV WD11mm  S§855 x800 20pm
UANL-FIME CrN Dx V AI203 0000 12 May 2010 UANL-FIME CrN Dx V Al203 0000 12 May 2010

Figura 4.38 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr

recubierta con CrN duplex magnificada a: a) 400x y b) 800x.

En la figura 4.39 se presenta la huella de desgaste de la muestra recubierta con el sistema
multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex. En el inciso a) de la misma figura se muestra la
huella de desgaste magnificada a 85x, donde se observa el desprendimiento del sistema
multicapas en gran parte de la huella. En el inciso b) de la figura 4.39 se muestra una
zona de la huella de desgaste magnificada a 400x, donde se muestra desprendimiento de
la capa de TiN debido a fallas cohesivas entre las capas de TiN y CrN, ademas de

desprendimiento total del recubrimiento debido a la perdida de adhesion entre el
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recubrimiento multicapas y el sustrato de aleacion Co-Cr, dejando este ultimo expuesto a

la superficie.

=B - Ly =
SEI  20kV WD12mm  SS55 x85 200 — SElI  20kV wD12mm  SS55 v
UANL-FIME TiN/CrN V AI203 0000 12 May 2010 UANL-FIME TiN/CrN V AI203 12 May 2010

Figura 4.39 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex magnificada a: a) 85x y b)
400x.

La huella de desgaste producida en la muestra recubierta con el sistema multicapas
(TiIN/CrN) x 3 duplex se presenta en la figura 4.40. En el inciso a) de la misma figura se
muestra la huella de desgaste magnificada a 50x, donde observa el desprendimiento de
parte del recubrimiento. En el inciso b) de la misma figura se muestra la orilla de la
huella de desgaste magnificada a 400x, donde se observan fallas cohesivas entre las
capas de TiN y CrN ademas de pérdida de adhesion entre el sustrato y el recubrimiento,
tal como se indica en la figura. Las fallas mostradas en esta imagen son muy similares a

las presentadas en los resultados de la prueba de rayado.
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Figura 4.40 Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex magnificada a: a) 50x y b)
400x.

4.4.1.2 Pruebas de corrosién

En la figura 4.41 se presentan las curvas de polarizacion de las diferentes condiciones
superficiales analizadas. En la tabla 4.6 se muestran parametros electroquimicos tales
como: densidad de corriente, potencial de pasivacion y taza de corrosion determinados

de las curvas de polarizacion.

15
- A) Co-Cr
B) Co-Cr nitrurado
10 C) CrN duplex B
D) CrN no-duplex
i E) (TiN/CrN) x 3 duplex
- F) (TiN/CrN) x 3 no-duplex
ot !
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w
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I (Amps/cm?)
Figura 4.41 Curvas de polarizacion en solucion de Ringer obtenidas a una velocidad de
barrido de 0.5 mV/s.
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Tabla 4.6 Datos obtenidos de las pruebas de polarizacion potenciodinamica en solucion

de Ringer.
Muestra icorr(AlcmM?)  Egorr(V) mmPY Porosidad
Co-Cr 1.58E-08 -0.4785 0.0001993
Co-Cr nitrurada 4,99E-06 -0.23299 0.037971 150.09
CrN duplex 2.11E-07 -0.38154 0.0016074 52.89
(TiIN/CrN)x3 duplex 3.18E-07 -0.44765 0.0024177 13.08
CrN no-duplex 1.98E-07 -0.39193 0.0015091 9.39

(TiN/CrN)x3 no-duplex 1.63E-07 -0.32582  0.0012358 30.04

De acuerdo con las curvas mostradas en la figura 4.41, los recubrimientos de CrN
duplex y no-duplex presentaron un comportamiento potenciodindmico muy similar
(lineas C y D). La muestra de aleacion Co-Cr nitrurada presento la mayor densidad de
corriente de corrosién con 4.99 x 10° A/cm? (linea B), mientras que la muestra
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex presentd la densidad de
corriente mas baja con 1.63 x 10”7 A/cm? (linea F). Cabe sefialar que la tasa de corrosion

es normalmente proporcional a la densidad de corriente de corrosion.

4.4.2 Pruebas de desgaste en el Simulador de cadera FIME 11

4.4.2.1 Zona de contacto

En las figuras 4.42 a 4.44 se puede observar la zona de contacto de las muestra prototipo
MP (cabezas femorales) en el simulador de cadera FIME |1, donde se puede observar la

evolucion de la huella desgaste durante la prueba tribolégica hasta el primer millon de

ciclos.
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Figura 4.42 Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir; recubierta
con: b) CrN, c¢) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC; después de 333 mil ciclos de
prueba en el simulador de cadera FIME 1.

Figura 4.43 Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir; recubierta
con: b) CrN, c¢) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC; después de 667 mil ciclos de
prueba en el simulador de cadera FIME I1.

Figura 4.44 Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir; recubierta
con: b) CrN, c¢) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC; después de un millén de ciclos de

prueba en el simulador de cadera FIME 1.
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4.4.2.2 Torque de friccion

En la tabla 4.7 se presentan los valores de torque medidos para cada par triboldgico
cabeza femoral-copa acetabular seleccionados para ser evaluados en el simulador de
cadera FIME II. Para realizar las mediciones de torque friccional se utiliz6 una de las
estaciones de prueba del simulador de cadera tipo péndulo FIME I, antes de iniciar las

pruebas triboldgicas en el simulador de cadera FIME Il

Tabla 4.7 Torques de friccion para el contacto de las muestras prototipo.

) ) Fuerza de
Par Esfera | Copa | Diametr | Diametro
o Huelgo torque CDF
tribolégico No. No. | ocabeza copa
(kgf)
Metal-Metal 22 2 31.4960 | 31.5460 50.00 2.89 0.332
DLC-Metal 19 3 31.4641 | 31.5603 96.20 1.14 0.131
CrN-Metal 10 6 31.4856 | 31.5506 65.00 2.55 0.294
(TiN/CrN)-
Metal 15 14 31.4991 | 31.5325 33.40 2.56 0.295
eta

De acuerdo a los resultados obtenidos de la prueba de friccion, el par tribolégico DLC-
Metal (cabeza femoral recubierta con DLC y copa acetabular de aleacion Co-Cr ASTM
F75) presentd el coeficiente de friccion méas bajo de los cuatro pares evaluados con una
valor de coeficiente de friccion de 0.131.

4.4.2.3 Desgaste en el simulador de cadera FIME 11

4.4.2.3.1 Desgaste total

En la figura 4.45 se observa el desgaste volumétrico total de las muestras prototipo

evaluadas a 2 millones de ciclos en el simulador de cadera FIME Il. El desgaste
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volumétrico total se obtuvo sumando la pérdida en peso de la cabeza femoral y de la

copa acetabular de cada par tribolégico.
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Figura 4.45 Desgaste volumétrico total pares triboldgicos después de ser avaluadas a 2

millones de ciclos en el simulador de cadera FIME II.

De acuerdo a los resultados mostrados en la figura 4.45, los pares tribolégicos CrN-
Metal y (TiN/CrN) x 3 —Metal presentaron los valores de desgaste volumétrico méas
elevados al final de los 2 millones de ciclos de prueba, con 49 y 54 mm®
respectivamente. El par DLC- Metal present6 el valor de desgaste mas bajo al final de la

prueba con 5 mm?. El par Metal-Metal presenté un desgaste volumétrico de 16mm?,
4.4.2.3.2 Desgaste en cabezas y en las copas de las muestras prototipo.

Con el objetivo de analizar la aportacién al desgaste total tanto de las cabezas femorales
como de las copas acetabulares por separado, el desgaste volumétrico de los
componentes mencionados anteriormente se presenta en las figuras 4.46 y 4.47.

El desgaste volumétrico de las cabezas femorales después de ser evaluadas a dos
millones de ciclos en el simulador de cadera FIME Il se presenta en la figura 4.46. De
acuerdo a los resultados obtenidos, las cabezas femorales recubiertas con CrN y con el
sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 mostraron un desgaste muy bajo por debajo de los 0.5

mm?®, donde la transicion del “running-in” a “steady state” no se pudo identificar en la
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curva de desgaste. Por otra parte, las cabezas femorales recubiertas con DLC mostraron
un desgaste muy similar al de las cabezas recubiertas con CrN y del sistema multicapas
(TIN/CrN) x 3 durante el estado inicial. Sin embargo, se pudo identificar la transicién
del “running-in” al estado de reposo en el comportamiento del desgaste cerca de los 600
mil ciclos con un incremento en la tasa de desgaste. El desgaste de las cabezas
recubiertas con DLC al final de la prueba estuvo por encima de los 2 mm®. En el caso de
las cabezas femorales sin recubrir se observo la tipica tendencia de la curva de desgaste
para los implantes de cadera metal-metal presentando un desgaste elevado muy elevado

con un valor de 14 mm?® al final de la prueba.
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Figura 4.46 Desgaste volumétrico en cabezas femorales.

Por otra parte, en la figura 4.47 se muestra el desgaste volumétrico de las copas
acetabulares durante las pruebas en el simulador de cadera FIME IlI. De acuerdo con los
resultados, las copas acetabulares evaluadas contra las cabezas femorales recubiertas con
CrN y contra el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3, presentaron un desgaste muy
elevado, mostrando valores cerca de los 37 mm?® a los 667 mil ciclos, siendo este punto
la transicion al estado de reposo para finalmente terminar la prueba con 48 mm? para la
copa del par CrN-Metal y 54 mm?® para la copa del par (TiN/CrN) x 3 — Metal. Las copas
acetabulares de los pares Metal-Metal y DLC-Metal mostraron basicamente el mismo
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comportamiento tribolégico, teniendo un desgaste muy bajo, con un valor de 2.5 mm? al

final de la prueba, tal como se muestra en la figura 4.47.
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Figura 4.47 Desgaste volumétrico de copas acetabulares.

4.4.2.3.3 MEB a1 x 10° ciclos

El objetivo de realizar microscopia electronica de barrido de forma intermedia (al final
del primer millon de ciclos) en las muestras prototipo fue el de monitorear la evolucion
del desgaste incurrido en las muestras prototipo durante el desarrollo de las pruebas

triboldgicas en el simulador de cadera FIME 1.

MEB en el par triboldgico Metal-Metal

En la figura 4.48 se muestran micrografias de los componentes cabeza-esfera del par
tribol6gico metal-metal después de un millén de ciclos de prueba en el simulador de
cadera FIME 11. En el inciso a) de la figura 4.48 se muestra una zona de la cabeza
femoral magnificada a 200x donde se puede observar una pelicula de proteinas
adheridas a la superficie mostrando un patron tipo mosaico debido a la deshidratacion de
estas. En la figura 4.48b se muestra el espectro de la composicion quimica de esta
pelicula granular, la cual estd compuesta principalmente por C, O, Si, Mo, Cl, Ca, Cry

Co. En el inciso c) de la misma figura se muestra la copa acetabular del mismo par
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triboldgico magnificada a 100x donde, al igual que en la cabeza femoral, se observan
proteinas adheridas a la superficie de la muestra. En la figura 4.48d se muestra la zona
de desgaste de la copa acetabular magnificada a 1000x, donde se puede observar
desprendimiento de particulas o pequefios poros, los cuales se pueden atribuir a desgaste

por fatiga y una posible accién combinada con corrosién por picaduras.
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Crk 20.91
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proteinas
SEl 20KV WD12mm SS50 x200 100pm >0 - 600 800  10.00 1200 1400 1600 13.00 20
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SEl  20kV WD24mm S 100pm 8mm  SS57
UANL-FIME CUP 2 1000K 06 Dec 2010 UANL-FIME CUP 2 1000K 06 Dec 2010

Figura 4.48 Micrografia del par tribologico Metal-Metal después de un millon de ciclos
de prueba mostrando la cabeza femoral: a) magnificada a 200x, b) analisis cualitativo de
la composicion quimica de la pelicula de proteinas adherida y; copa acetabular
magnificada a: ¢) 100x y d) 1000x.

MEB en el par triboldgico CrN-Metal

Las micrografias del par triboldégico CrN-Metal, después de un millén de ciclos de

prueba en el simulador de cadera FIME 11, se muestran en la figura 4.49. En el inciso a)
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de la misma figura se muestra la cabeza femoral magnificada a 50x, donde se observan
diferentes peliculas de proteinas adheridas a la superficie. En la figura 4.49b se muestra
una micrografia de la zona polar de la cabeza femoral magnificada a 500x, donde no se
aprecia dafio alguno del recubrimiento, sélo la superficie porosa de la capa de CrN. En
esta micrografia, la superficie de la protesis luce exactamente igual que en la micrografia
de la figura 4.23e, la cual muestra la superficie de la misma muestra antes de realizar las
pruebas triboldgicas. Lo anterior es congruente con los resultados de desgaste mostrados
en la figura 4.46, donde el desgaste volumétrico de la cabeza femoral recubierta con CrN
esta por debajo de los 0.05 mm®. En las micrografias mostradas figuras 4.49c y 4.49d se
muestra la zona de desgaste en la copa acetabular magnificada a 200x y 1000x, en las

cuales se puede observar abrasion severa ademas de desprendimiento de carburos.

SEI  20kV WD15mm  SS50 x50 S500um — SElI  20kV wDgmm $850 x500 S50pum  —
UANL-FIME PROT 10 1000K 29 Nov 2010 UANL-FIME PROT 10 1000K 29 Nov 2010

a ~

3 ¥ b -~ |
SElI  20kV WD26mm  SS58 x200 100pum SElI  20kV WD26mm SS58 x1,000 10um
UANL-FIME CUP 6 250K 25 Oct 2010 UANL-FIME CUP 6 250K 25 Oct 2010

Figura 4.49 Micrografia del par tribologico CrN-metal después de un millon de ciclos de
prueba mostrando la cabeza femoral magnificada a: a) 50x y b) 500x; y la copa
acetabular magnificada a: ¢) 200x y d) 1000x.
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MEB en el par tribol6gico Multicapas-Metal

En la figura 4.50 se muestran las micrografias del par triboldgico Multicapas-Metal
después de un millon de ciclos de prueba en el simulador de cadera FIME IlI. En el
inciso a) de la misma figura se muestra la cabeza femoral magnificada a 200x, donde se
puede observar una pelicula de proteinas con morfologia fragmentada adherida a la
superficie. En la figura 4.50b se muestra el espectro cualitativo de la composicion
quimica de la pelicula de proteinas, la cual est4 formada principalmente por C, O, Si, P,
Mo, S, Ca, Ti, Cry Co. En la micrografia mostrada en la figura 4.50c se muestra la zona
de desgaste de la copa acetabular magnificada a 200x, en donde se puede observar
abrasion severa, desgaste desprendimiento de particulas y desprendimiento de carburos.
En la figura 4.50d se muestra la misma zona de desgaste magnificada a 1000x donde se

observa el desprendimiento de uno de los carburos de la superficie.
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Figura 4.50 Micrografia del par tribologico multicapas-metal después de un millon de

ciclos de prueba mostrando: a) la cabeza femoral magnificada a 200x, b) analisis
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cualitativo de la pelicula adherida; y la copa acetabular magnificada a: ¢) 200x y d)
1000x.

MEB en el par triboldgico DLC-Metal

Las micrografias del par triboldgico DLC-Metal después de un millén de ciclos de
prueba en el simulador de cadera FIME |1 se muestran en la figura 4.51. En el inciso a)
de la misma figura se muestra una falla en el recubrimiento de DLC en la cabeza
femoral magnificado a 1000x. La falla mostrada es aparentemente cohesiva, donde no
hay indicios de que la falla haya llegado hasta el sustrato de aleacion Co-Cr. En la figura
4.51b, se muestra la zona de desgaste en la cabeza femoral magnificada a 1500x, donde
se observan surcos en la superficie, sin embargo no todos los surcos parecen ser huellas
de desgaste provocadas por las pruebas en el simulador de cadera, algunos de los surcos
parecen ser huellas del proceso de pulido, previo al proceso de recubrimiento con DLC.
En las figuras 4.51c y 4.51d se muestran micrografias de la zona de desgaste en la copa
acetabular magnificadas a 200x y 1000x donde se observa adhesion del mismo material

de la copa y abrasion minima.
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Figura 4.51 Micrografia del par tribolégico DLC-Metal después de un millén de ciclos
de prueba en el simulador de cadera FIME Il mostrando la cabeza femoral magnificada
a: a) 1000x y b) 1500x; y la copa acetabular magnificada a: ¢) 200x y d) 1000x.
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Capitulo 5
DISCUSION

5.1 Introduccién

El objetivo principal del presente proyecto de investigacion fue el de producir protesis
de cadera metal-metal con una resistencia al desgaste mayor que la de las protesis metal-
metal actuales. Para lograr lo anterior se incursioné en el area de los recubrimientos
duros, extrapolando esta tecnologia de ingenieria de superficies al area biomédica,
especificamente al desarrollo de protesis totales de cadera. Algunos investigadores han
explorado la posibilidad de aplicar recubrimientos duros biocompatibles en protesis de
cadera con el objetivo de reducir el indice de desgaste, lo anterior debido a los altos
niveles de iones Co y Cr encontrados en la sangre y en la orina de pacientes que cuentan
con implantes de cadera metal-metal [4]. Fisher y sus colaboradores realizaron un
estudio donde aplicaron con recubrimientos monocapa de TiN, CrN, CrCN y DLC en
cabezas femorales, teniendo resultados contradictorios debido a la pobre adhesion de
estos recubrimientos con la aleacion Co-Cr [5,6]

En varios estudios se ha sefialado que la falta de adhesion de los recubrimientos, se debe
principalmente a la pobre capacidad de soporte de carga de los sustratos, en otras
palabras, a la diferencia de propiedades mecanicas entre el sustrato y el recubrimiento,
especificamente a su diferente relacion H/E [84. Debido a lo anterior, algunos autores
han experimentado con tratamientos de iones, especificamente con implantacién de
iones de nitrogeno para mejorar las propiedades mecéanicas en la superficie de los
sustratos y elevar la capacidad de soporte de carga [16-19]. Para el caso de la aleacion
Co-Cr, en la literatura existen varios estudios sobre procesos de nitruracion iénica para

esta aleacion donde se han reportado resultados alentadores [10-15].
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Por la tanto, en el presente proyecto de investigacion se exploré la posibilidad de nitrurar
la aleacion Co-Cr ASTM F1537 para mejorar la capacidad de soporte de carga y por

ende la adhesion de recubrimientos duros a la superficie.

5.2 Seleccion de parametros optimos para el proceso de nitruracion iénica de la
aleacion Co-Cr ASTM F1537

Con el objetivo de seleccionar los parametros Optimos para el proceso de nitruracion
i6nica de la aleacion Co-Cr en el dispositivo CDS-1, se realizaron cinco procesos
utilizando cinco diferentes potenciales de nitruracion (1.0, 1.5, 2.0, 2.5 y 3.0) a una
temperatura de a 520 °C durante 7 horas. El potencial de nitruracién optimo fue
seleccionado al final de la caracterizacion de las muestras de acuerdo a pardmetros tales

como: el espesor de la capa compuesta, rugosidad, dureza y modulo elastico.

5.2.1 Microscopia electronica de barrido

En cada una de las cinco muestras de aleacion Co-Cr ASTM F1537 nitruradas con los
diferentes potenciales de nitruracion, se observo la formacion de una segunda fase en la
superficie de las muestras, evidenciada por una banda continua uniforme con espesores
en el rango de 1.5 a 2.3 um, tal como se mostro en la figura 4.2 del capitulo anterior.
Estos resultados coinciden con los obtenidos por R. Wei y sus colaboradores [12, 13],
quienes mediante su técnica de nitruracion ionica por plasma de alta intensidad (HIPIN
por sus siglas en inglés) trataron muestras de la misma aleacion de Co-Cr utilizada en el
presente proyecto a una temperatura de 400 °C durante 3 horas y observaron la
formacion de esta segunda fase con espesores en el rango de 3 — 4 um y la denominaron
como “capa compuesta”. Por otra parte, Celik y sus colaboradores [10] realizaron
experimentos de nitruracion ionica en muestras de aleacion Co-Cr (ISO 5832-12, ASTM
1537 COND A) y observaron la formacion de una estructura doble capa con un espesor
total de 40 um. El proceso de nitruracion ionica realizado por Celik se realiz6 en una
atmosfera de 75% N, -25% Ar a una presién constante de 5 x 10? Pa utilizando una

temperatura de 600 °C durante 4 horas, a diferencia del proceso de nitruracion ionica
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realizada en el presente proyecto que se llevo a cabo en una atmosfera de N, - H,. Por
otra parte, Cockeram Yy sus colaboradores [54, 55] realizaron experimentos de
nitruracion ionica en aleaciones base cobalto Stellite 6, Haynes 25 y Stellite 3 a una
temperatura de 556 °C por 48 horas. Ellos observaron la formacién de una zona
nitrurada compuesta con un espesor de 20 um aleacion base cobalto Haynes 25 ademas
de una zona de difusién de 5 um. Algunos investigadores han reportado que el espesor
de la capa compuesta incrementa conforme el tiempo del tratamiento aumenta [10]. Sin
embargo en el presente trabajo de investigacion se trato de correlacionar el espesor de la
capa compuesta con el potencial de nitruracion, el cual depende de principalmente de la

relacion de la mezcla de gases, sin embargo no se encontr6 ninguna relacion.

5.2.2 Rugosidad

La rugosidad de las muestras nitruradas se analizé mediante MFA antes y después de los
procesos de nitruracion ionica y fue observado que este tratamiento idnico incrementa la
rugosidad superficial de las muestras, tal como se mostrd en las imagenes de MFA en la
figura 4.1 y en los valores de la tabla 4.1. Lo anterior se atribuye al bombardeo iénico
realizado durante el proceso de AEGD y durante el proceso de nitruracion ionica, en
concordancia con Celik y colaboradores [10] y Cockeram y colaboradores [54, 55], este
altimo al nitrurar la aleacion Hynes 25. En la figura 5.1 se puede observar una
comparacion de la superficie de las muestras de aleacion Co-Cr antes y después del

proceso de nitruracion iénica.
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Figura 5.1 Microscopia de fuerza atbmica de muestras de aleacion Co-Cr: a) antes y b)

después del proceso de nitruracion iénica.

5.2.3 Analisis de propiedades mecanicas

Para obtener las propiedades mecénicas correctas durante las mediciones de
nanoindentacion, las muestras de alaeacion Co-Cr nitruradas se sometieron a un ligero
proceso de pulido a fin de reducir la rugosidad superficial. Para eliminar la influencia del
material del sustrato en las mediciones de nanoindentacion, el rango de profundidad de
penetracion del indentador se limité al 10% del espesor de la capa compuesta. De los
resultados presentados en la tabla 4.1, se puede observar que la dureza de la capa
compuesta es mayor que la del sustrato en todas muestras (Co-Cr base = 8.31 GPa, Co-
Cr nitrurada = 11 -13 GPa), esto en concordancia con los resultados obtenidos por otros
investigadores [10, 54, 55]. Celik y sus colaboradores [10] reportaron que la dureza de la
capa nitrurada depende del espesor de la misma, sin embargo, los resultados obtenidos

en la experimentacion del presente proyecto contradicen lo anterior.

5.2.4 Andlisis de fases

En la figura 5.2 se muestran los patrones de difraccion de rayos X de las muestras antes

y después del tratamiento de nitruracion idnica. La estructura de las muestras sin nitrurar
esta compuesta por las fases o (FCC) (también conocida como la fase Y') y la fase €
(HCP). Con el tratamiento de nitruracion ionica se presenta un cambio en la estructura o

debido a la incorporacion de nitrogeno, especificamente en los planos primarios (111) y

174



(200). Estos picos fueron reconocidos como CrN, debido a la implantacion de nitrégeno.
Se observo que después del tratamiento de nitruracion ionica, la fase € desaparece en
todos los planos y la fase CrN se presenta cerca de los mismos angulos. EI cambio mas
notable se presento en los picos (200) y (111), lo cual sugiere una orientacion mas
favorable para la incorporacion de nitrogeno, y por lo tanto una mayor concentracion de
este ultimo, lo cual se refleja en una mayor intensidad en el espectro. Esta precipitacion
de nitruros de cromo en aleaciones base cobalto también ha sido observada por otros
investigadores en procesos de nitruracion idnica realizados a temperaturas mayores a los
500 °C [10, 12, 13]. Algunos investigadores han descrito estos picos como Y’y 0 Oy Y
han reportado que son analogos con la implantacidn de nitrégeno en la estructura FCC
austenitica (Y) del acero inoxidable 304 a 400 °C [13-15]. Se ha reportado que en el
caso del acero inoxidable 304, la fase Y’y es una fase metaestable y s6lo se forma a
temperaturas alrededor de 400 °C, a mayores temperaturas de implantacién se forma
CrN y a menores temperaturas se forma (Fe, Cr, Ni), +«<N [13]. Por otra parte, se ha
reportado que las fases distintivas en muestras de aleacion Co-Cr sometidas a procesos

de nitruracion ionica son las fases CrN, Cr;N y o, dependiendo de los parametros de

nitruracién [10, 15, 16].
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Figura 5.2 Patrones de difraccion de rayos X obtenidos para las muestras de aleacion

Co-Cr: a) sin nitrurar y b) después del proceso de nitruracion ionica.
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5.2.5 Andlisis elemental

El perfil de composicion elemental en profundidad tanto cualitativa como
semicuantitativamente de la capa compuesta encontrada en las muestras nitruradas se
obtuvo por medio de un barrido lineal de la seccion transversal de las muestras usando la
técnica de espectroscopia dispersiva de energia de rayos X (EDS), tal como se describio
en el capitulo 3. Las concentraciones de los principales elementos encontrados en la
capa compuesta fueron 62% Cr, 14% Mo, 12% Co y 11% N (% en peso), tal como se
mostrd en el espectro de la composicion quimica en la figura 4.4b. Como se mencioné
anteriormente, en los analisis realizados por MEB se encontré que durante el proceso de

nitruracion iénica se forma una capa sobre la superficie de las muestras de aleacion Co-
Cr, la cual estd formada por las fases o (FCC) de la aleacion Co-Cr y la fase FCC del
CrN, denominada o por algunos autores [12, 13]. Sin embargo, después de observar la
composicién elemental de la capa formada, nos damos cuenta que la fase que precipita
durante el proceso de nitruracion ionica en la aleacion Co-Cr no sol6 estd compuesta por
nitruros de cromo (CrN), sino también por nitruros compuestos de la forma (Co, Cr, Mo,
Mn,)N. Estos resultados son analogos a los encontrados por Cockeram y colaboradores
después de nitrurar la aleacién Haynes 25 [54, 55], donde encontrd nitruros compuestos
de la forma (Co, Cr, W, Ni, Fe)N con estructura similar a la del CrN en la capa

compuesta formada sobre las muestras después del proceso de nitruracion ionica.

5.2.6 Selecciodn del potencial de nitruracion

De acuerdo a los resultados discutidos anteriormente, se establecid el potencial de 2.5
como el potencial éptimo para los procesos posteriores de nitruraciéon idnica de la
aleacion Co-Cr en el dispositivo CDS-1. A pesar de que la muestra nitrurada con un
potencial de 3.0 present6 la capa compuesta de mayor espesor (2.31 um), la rugosidad
de esta muestra fue también la mas elevada (Ra=0.120 um), ademéas de que sus
propiedades mecéanicas presentaron los valores méas bajos en comparacion con las otras
muestras (H=9.98 GPa y E=234 GPa). Sin embargo, en la muestra nitrurada con un

potencial de 2.5 se formd una capa compuesta con un espesor similar al de las muestras
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nitruradas con los potenciales 2.0 y 3.0 (2.01 um), ademas de presentar el valor de
rugosidad mas bajo de las muestras mencionadas anteriormente (Ra= .040 um) y de
presentar los valores de dureza y de modulo de elasticidad mas altos (H=13.42 GPa y
E=257 GPa) de todas las muestras.

5.3 Caracterizacion de muestras testigo después de los tratamientos superficiales

5.3.1 Rugosidad

Los resultados del promedio aritmético de la rugosidad superficial se presentaron en la
tabla 4.2 del capitulo anterior. En dicha tabla se puede observar que el incremento en la
rugosidad de las muestras nitruradas no repercute en la rugosidad final de los
recubrimientos duplex, ya que la rugosidad de los recubrimientos duplex y no-duplex es
la misma tanto en los recubrimientos monocapa como en los multicapas (CrN = 0.100
um Yy TiN/CrN = 0.165 um). La rugosidad de los recubrimientos multicapa (TiN/CrN) x
3, tanto duplex como no-duplex, es mayor que la de los recubrimientos monocapa de
CrN. El gran numero de macroparticulas de Ti acumuladas en el sustrato durante el
depdsito de Ti en los recubrimientos multicapas puede explicar esta diferencia. Estas
macroparticulas se pueden observar en las iméagenes de MFA (figuras 4.10e y 4.10f).
Minz y sus colaboradores reportaron que el cromo genera pequefias macroparticulas
debido su punto de fusion (1870 °C) comparado con el punto de fusion del titanio (1660
°C) [82, 83]. Sin embargo, los valores de rugosidad Ra de los recubrimientos PVD (CrN
= 0.100 um y TiN/CrN = 0.165) son muy elevados para ser utilizados en proétesis de
cadera, por lo que las cabezas femorales recubiertas fueron sometidas a un ligero
proceso de pulido. Durante este proceso de pulido las macroparticulas, tanto de cromo
en el recubrimiento CrN como de Ti en el recubrimiento multicapas TiN/CrN, fueron
removidas dejando pequefias cavidades y microporos en la superficie, tal como se
muestra en las micrografias presentadas en la figura 4.23 en los incisos c), d), ) y f). En
la figura 5.3 se muestra una comparacion de la superficie del recubrimiento multicapas

TiN/CrN antes y después del proceso de pulido.
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Figura 5.3 Microscopia de fuerza atomica de las muestras recubiertas con el sistema

multicapas TiN/CrN: a) antes y b) después del proceso de pulido.

5.3.2 Propiedades mecanicas

De acuerdo a la literatura, algunos autores atribuyen el realce de las propiedades
tribologicas de los recubrimientos nanoestructurados a la modificacion de sus
propiedades mecanicas tales como la dureza o la relacion H/E [84, 85]. Para comprobar
esta aseveracion para ambas propiedades, tanto dureza como modulo elastico, fueron
medidas mediante la técnica de nanoindentacion. Los valores de la relacion H/E se
muestran en la tabla 5.1. El rango investigado de profundidad plastica se limit6 al 10%
del espesor del recubrimiento para reducir la influencia del sustrato. La dureza del
recubrimiento multicapas fue de 26 GPa mientras que la del recubrimiento monocapa
CrN fue de 19 GPa. El efecto de endurecimiento del recubrimiento multicapas puede ser
atribuido a la resistencia que oponen las interfaces al deslizamiento de las dislocaciones
entre las capas de TiN y CrN. Cada interface funciona como frontera de grano en
relacion al mecanismo Hall-Petch, por lo que las dislocaciones se concentran en las

interfaces entre capas y ocurre un endurecimiento por tension [86].

De acuerdo a los resultados presentados en la tabla 5.1, la relacion H/E es

aproximadamente la misma para todos los recubrimientos PVD (0.07).
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Tabla 5.1 Propiedades mecanicas de las diferentes condiciones superficiales mostrando

la relacion H/E.

Muestra Espesor Rﬁg(ziii?d [()cu;rpeg)a I\Q(((:)ijl;nlg)ge Rell_?/cEién
Co-Cr base 0.010 8.31 267 0.03
Co-Cr nitrurada 3.50 0.020 12.62 231 0.05

3.25CrN

CrN duaplex 3.50 Capa 0.100 19.64 286 0.07
Compuesta

CrN 3.25 0.100 19.40 283 0.07

3.75

(TiN/CrN)x3 (TiIN/CrN)x3

daplex 35 Capa 0.165 26.23 400 0.07
Compuesta

(TIN/CrN)x3 3.75 0.165 26.62 384 0.07

DLC 2.00 0.010 14.01 142 0.10

5.3.3 Adhesion

Durante la prueba de rayado, se presentaron los eventos tipicos de falla tal como se
describieron en la tabla 3.9. Los valores de las cargas criticas correspondientes a los
diferentes modos de falla se presentaron en la tabla 4.3 del capitulo anterior. De acuerdo
a los resultados, los recubrimientos duplex exhibieron una mejor adhesion al sustrato de
aleacion Co-Cr mostrando cargas criticas mas altas que los recubrimientos no-duplex.
En los recubrimientos duplex CrN y multicapas (TiN/CrN) x 3, el desprendimiento por
completo del recubrimiento (Lc3) ocurrié a los 72 y 68 N respectivamente, mientras que
para sus contrapartes no-duplex CrN y multicapas (TiN/CrN) x 3, el desprendimiento
ocurrio a los 60 y 58 N respectivamente (ver tabla 4.3).
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Los resultados de la presente investigacion muestran que el proceso de nitruracion ionica
aplicado a la aleacion Co-Cr previo al proceso de recubrimiento por PVD mejora
significantemente la adhesion de los recubrimientos al sustrato. La dureza de la capa
compuesta provee una mejor capacidad de soporte de carga al sustrato, haciéndolo mas
dificil de deformar bajo la aplicacion de carga. Otro factor que contribuye al
mejoramiento de la adhesion es el decremento gradual de la dureza desde el
recubrimiento PVD pasando por la capa compuesta hasta llegar al sustrato, lo cual forma
una configuracion de gradiente de dureza. Ademas los precipitados de CrN (que no son
precipitados de CrN sino (Co,Cr,M0)N, como se mencion6 anteriormente) en la
interface entre la capa nitrurada y el recubrimiento contribuyen también a la fuerte
adhesion, debido a que tienen la misma estructura cristalina FCC, lo anterior en

concordancia con Y.He y sus colaboradores [74].

5.4 Pruebas tribologicas

5.4.1 Pruebas de desgaste y corrosion

5.4.1.1 Pruebas de desgaste bajo condiciones lubricadas (Pruebas Pin-on-disc)

Se realizaron pruebas de desgaste un dispositivo pin-on-disc utilizando esferas de
aleacion Co-Cr ASTM F75 con la finalidad de emular las copas de los pares tribologicos
utilizados en las pruebas en el simulador de cadera (al menos en material) y solucion de
Ringer como lubricante para someter las muestras a un ambiente corrosivo. Sin
embargo, en la pruebas triboldgicas utilizando esferas de aleacion Co-Cr como pin, el
desgaste en la superficie de los discos fue minimo (Figura 4.26). Por tal motivo se
decidio realizar otra corrida de pruebas utilizando esferas de alimina como pin, donde
los recubrimientos con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 tanto duplex como no-
duplex mostraron la mayor resistencia al desgaste, tal como se mostro en la figura 4.26.
Estos resultados son congruentes con los resultados obtenidos de la prueba de
nanoindentacién, donde los recubrimientos multicapas mostraron la dureza mas elevada

de todas las condiciones superficiales obtenidas (Tabla 4.2). Los recubrimientos
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multicapas (TiN/CrN)x3 no-duplex mostraron una ligera mejora en la resistencia al
desgaste comparados contra los mismos recubrimientos pero en sistema duplex, tal
como se puede observar en la figura 4.26. Por otra parte, la muestra de aleacién Co-Cr
nitrurada presentd el mayor indice de desgaste de todas las condiciones analizadas. En
esta muestra se encontraron huellas de abrasion mas severas que las encontradas en la
muestra de aleacién Co-Cr sin tratar ademas de delaminacion (Figura 4.36). Resultados
similares fueron encontrados en pruebas de desgaste utilizando fluido corporal simulado
como lubricante, donde muestras de aleacién Co-Cr nitruradas a temperaturas por
encima de 400 °C presentaron un mayor indice de desgaste comparadas contra muestras
de Co-Cr sin nitrurar, ademas de encontrar una alta concentracion de iones de cobalto en
el lubricante [15].

5.4.1.1.1 Mecanismos de falla

Durante las pruebas de desgaste, los dos recubrimientos PVD, tanto el recubrimiento
monocapa CrN como el recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3, presentaron diferentes
mecanismos de falla. El recubrimiento de CrN se degrad6é principalmente por
agrietamiento adhesivo (propagacion de grietas cerca de la interface sustrato-
recubrimiento) conduciendo al desprendimiento del recubrimiento dejando expuesto al
sustrato, mientras el recubrimiento multicapas estuvo sujeto a fallas cohesivas
localizadas en las interfaces de las capas de TiN y CrN, tal como se pudo observar en las
figuras 4.37 y 4.39 del capitulo anterior. Esta diferencia puede ser explicada por la
distribucion de esfuerzos en el espesor del recubrimiento. En efecto, los recubrimientos
PVD se caracterizan por desarrollar altos esfuerzos de compresion, los cuales pueden

alcanzar varios GPa [84, 85].

Estos esfuerzos, cuya generacion ha sido descrita por Knoetek y sus colaboradores [87]
y Goldfarb y sus colaboradores [88], son maximos cerca a la interface recubrimiento-
sustrato y se relajan progresivamente [89, 90]. Debido a que la capa de TiN tiene un
espesor mayor que la capa de CrN en el recubrimiento multicapa, tal como se mostrd en

las figuras 4.6 y 4.8 del capitulo anterior, se puede suponer que las capas de TiN estan
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sometidas a esfuerzos de compresion mientras que las capas de CrN estan sujetas a
esfuerzos de tension. Sin embargo, la distribucion de esfuerzos del recubrimiento
multicapas se extiende en el espesor completo del recubrimiento y no sélo en la interface
entre el sustrato y el recubrimiento, como sucede en los recubrimientos monocapa [84,
85]. Esta teoria puede explicar los diferentes mecanismos de falla observados entre los
recubrimientos mono y multicapas después de las pruebas de desgaste en la maquina

pin-on-disc.

Los esfuerzos compresivos desarrollados en los recubrimientos moncapa, los cuales son

minimos cerca a la interface sustrato-recubrimiento (6,,) (figura 5.4a), inducen no sélo
una tension longitudinal (€;) del recubrimiento en la direccion de los esfuerzos de

compresion, sino también una tension transversal (), perpendicular a la interface.
Consecuentemente, un campo de esfuerzos tensiles serd generado en esta segunda
orientaciéon (¢’) y una grieta se puede propagar perpendicularmente a G’. Ahora
considerando el agrietamiento iniciado en la superficie del recubrimiento CrN durante
las prueba de desgaste pin-on-disc, se propone el modelo de propagacion de grietas
mostrado en las figuras 5.4b a 5.4d. Debido a que el esfuerzo de compresion menor se
encuentra en la superficie del recubrimiento, la grieta se propaga hasta alcanzar una
region donde los esfuerzos son los suficientemente altos para detenerla. Entonces la
grieta se propaga hacia la direccion de la interface debido al campo de esfuerzos ¢’
generado por la deformacion del recubrimiento. Cuando una grieta se encuentra con
otra, la degradacion ocurre con el desprendimiento de grandes particulas de desgaste
(figuras 5.4c y 5.4d).
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Figura 5.4 llustracion del modelo de desgaste propuesto para los recubrimientos:

monocapa (izquierda) y multicapas (derecha) [84, 85].

Por otra parte, los recubrimientos multicapas estan sometidos a un campo de esfuerzos

ciclicos fluctuantes (figura 5.1e) superpuesto al esfuerzo compresivo principal. Por lo
tanto, las capas de TiN estan sujetas a un esfuerzo tensil transversal (¢°) mientras las

capas de CrN a un esfuerzo compresivo (figuras 5.4e y 5.4f). De acuerdo a este modelo,
las grietas primero se propagaran preferencialmente paralelas a las interfaces en las

capas de TiN y transversalmente en las capas de CrN, la red sera sometida a esfuerzos
longitudinales tensiles inducidos por las capas de TiN (ccny en la figura 5.4e). Por lo

tanto, las grietas se desviaran cuando crucen las interfaces (figura 5.4Q).
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De acuerdo a lo anterior, la mejor resistencia al desgaste del recubrimiento multicapas
TiN/CrN puede ser consecuencia del numero de interfaces entre las capas. En efecto,
cada interface juega un papel de obstaculo para las grietas, desviando su propagacion
gracias a la distribucion de esfuerzos locales. Para confirmar este modelo, se requiere de

mas investigaciones midiendo el perfil de esfuerzos en cada capa.

5.4.1.2 Pruebas de Corrosion

La muestra de aleacion Co-Cr nitrurada no sélo presentd la menor resistencia al
desgaste, también presentd la densidad de corriente mas elevada durante las pruebas
electroquimicas (tabla 4.6). Lo anterior se puede atribuir a que el nitrdgeno presenta una
afinidad mas fuerte hacia el cromo que hacia el cobalto durante el proceso de nitruracion
a una temperatura de 520 °C, lo cual conduce a un debilitamiento parcial del enlace
quimico original con la aleacion metalica Co-Cr, comprable con la situacién encontrada
en el proceso de nitruracién de aceros inoxidables austeniticos [91]. También ha sido
reportado que el proceso de nitruracién ionica a temperaturas elevadas conduce a la
precipitacion de nitruros de cromo, resultando en una disminucién de cromo en la
solucion solida, comprometiendo la resistencia a la corrosion de la aleacion debido al
decremento o la prohibicion de la formacién del oxido superficial Cr,O3 (cromita)
minimizando el comportamiento pasivo de la aleacion Co-Cr [92]. Esta teoria fue
soportada con los resultados de EDS realizados antes y después de las pruebas
electroquimicas, en los cuales el decremento de cobalto en la composicion quimica es un
resultado de su disolucién superficial de la capa compuesta al electrolito, tal como se
muestra en la tabla 5.2.

184



Tabla 5.2 Composicion quimica (% en peso) de la capa compuesta la muestra de Co-Cr

nitrurada antes y después de las pruebas de polarizacion potenciodindmica.

Condicién Co Fe Cr Mo Si (@) N
CoCrMo Nitrurada antes de

op 50.87 3.06 2749 6.60 094 342 762
CoCrMo Nitrurada después

op 186 - 61.38 11.00 199 933 1446

*PP: Pruebas de polarizacion

Por otra parte, en la figura 4.41 se puede observar que las curvas potenciodindmicas de
los recubrimientos CrN duplex y no-duplex mostraron un comportamiento similar,
donde la densidad de corriente de corrosién para cada recubrimiento fue de 2.11 x 10" y
1.98 x 10" A/cm? respectivamente (Tabla 4.6), ademas presentaron un amplio rango de
potencial de pasivacion (0.85025V). Esto se debié al espesor (3.25 um) y a la
uniformidad de la capa de CrN, lo anterior concordancia con Bolton y sus colaboradores
[93] quienes sugirieron un comportamiento similar entre Cr,O3 y CrN, también con un
alto rango de pasivacion. Sin embargo, cuando la capa de CrN es removida del
recubrimiento CrN duplex durante las pruebas de desgaste, la capa compuesta queda
expuesta a la solucién de Ringer, la cual habilita los mecanismos de corrosion y desgaste
combinados, tal como se mostrd en la figura 4.38, donde aparecen picaduras por

corrosion en la huella de desgaste.

Los resultados de la prueba de polarizacion potenciodindmica mostraron una menor
densidad de corriente de corrosién en la muestra con el recubrimiento multicapas
(TiN/CrN) x 3 no- diplex (1.63 x 10-7 A/lcm?). La elevada resistencia a la corrosion de
este recubrimiento fue resultado de la alta calidad de las capas de recubrimiento PVD las
cuales fueron aplicadas sobre la superficie de la aleacion Co-Cr sin nitrurar, la cual
conservd una rugosidad superficial muy baja (Ra= 0.010 pm). Sin embargo, el
recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3 en el sistema duplex fue aplicado sobre la
superficie de la aleacion Co-Cr dafiada o deformada debido al bombardeo i6nico durante

el proceso de nitruracion ionica previo, lo cual promovio un gran numero de defectos en
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el recubrimiento multicapas, tales como crateres y micro-poros. Tales defectos
permitieron al electrolito llegar la capa compuesta y corroerla. Esto también fue
observado por otros autores [94]. Durante las pruebas electroquimicas, sélo se
encontraron picaduras en el recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3 duplex (Figura 5.5).
Durante las pruebas de desgaste los recubrimientos multicapas (TiN/CrN) x3 duplex y
no-duplex mostraron un comportamiento muy similar tanto en el indice desgaste como
en los mecanismos de desgaste (figuras 4.40 y 4.41) donde abrasion y fallas cohesivas y
adhesivas fueron observadas.

H
M

SEI okV ND18 80 X250 — SEI  20kV Di6mm SS60
UANL-FIME MT3 UANL-FIME 02 Sep 2010

Figura 5.5 Recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3 duplex mostrando: a) picaduras
después de las pruebas electroquimicas magnificada a 250x y; b) morfologia de la capa
compuesta dentro de la picadura magnificada a 800x.

5.4.2 Pruebas de desgaste en el Simulador de Cadera FIME 11

La influencia de la modificacion superficial en la aleacion Co-Cr en el comportamiento
triboldgico de protesis de cadera metal-metal fue investigada utilizando un simulador de
cadera con movimientos triaxiales (FIME 1I). Sélo cuatro condiciones superficiales
fueron seleccionadas en base a los mejores resultados de las pruebas triboldgicas en la
maquina pin-on-disc. Los pares tribologicos evaluados simultaneamente en el simulador
de cadera fueron: Metal-Metal, CrN-Metal, Multicapas TiN/CrN-Metal y DLC-Metal.
Con el objetivo de obtener huelgos diametrales similares en todas las condiciones
evaluadas, las muestras metal-metal fueron maquinadas con los mismos procedimientos
de manufactura y especificaciones, sin embargo, se identificaron cambios en la
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rugosidad debido a las propiedades inherentes del proceso de recubrimiento. Ademas,
las copas acetabulares fabricadas con aleacion Co-Cr con alto contenido de carbono
evaluadas contra las cabezas femorales recubiertas con CrN y con el sistema multicapas
(TIN/CrN) x 3, presentaron un alto indice de desgaste, tal como se mostro en la figura
4.47. Lo anterior se le puede atribuir al incremento en la rugosidad (valor de Ra)
presentado por esas dos condiciones en particular, tal como de muestra en la tabla 4.2. A
pesar de estas observaciones; este trabajo experimental esta en conformidad con la
importancia del huelgo diametral en el comportamiento del desgaste de articulaciones
MOM [95-98].

Por otra parte, las cabezas femorales modificadas superficialmente con recubrimientos
de CrN y con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 mostraron un desgaste muy bajo, de
0.5 y 0.6 mm?® respectivamente. En estas dos condiciones no fue posible identificar la
transicion del estado inicial al estado de reposo. Para la condicion CrN los resultados
coinciden con los reportados por otros autores [5, 6]. En el caso del recubrimiento con el
sistema multicapa (TiN/CrN)x3 no fue identificada ninguna mejora en la resistencia al
desgaste comparada con la condicion CrN. Lo anterior se comprobé en el analisis por
MEB, cuando los recubrimientos de CrN y del sistema multicapa (TiN/CrN) x 3 y
fueron examinados en las figuras 4.49b y 4.50a respectivamente; donde no fue posible
identificar ninglin mecanismo de desgaste. Sin embargo, cuando las contrapartes (copas
acetabulares) fueron examinadas, se observaron mecanismos de abrasion severa y
desprendimiento de carburos y/o particulas, lo cual se puede atribuir a un mecanismo de
desgaste por fatiga, tal como se muestra en los incisos c) y d) de las figuras 4.49 y 4.50.
Las copas de los pares tribolégicos mencionados anteriormente presentaron un desgaste
al inicio de la prueba 85 veces mas alto que las copas probadas contra DLC y cabezas
femorales sin recubrir con contacto metal-metal. Esto sugiere que esas condiciones
pueden trabajar mejor con contrapartes recubiertas. Se requerira de trabajos futuros para
estudiar esta opcion. Por otro lado, las cabezas femorales recubiertas con DLC
mostraron un desgaste al inicio de la prueba muy similar al de las cabezas recubiertas
CrN y con el sistema multicapas (TiN/CrN)x3. Sin embargo cerca a los 600 mil ciclos,

el indice de desgaste incrementd considerablemente comparado con los otros dos
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recubrimientos. Este comportamiento puede ser explicado por el desprendimiento del
recubrimiento lo cual se puede atribuir a la pobre adhesion del recubrimiento mostrada
durante la prueba de rayado, tal como se mostré en la tabla 4.3. A pesar de este
fendmeno, en esta condicion las copas Co-Cr exhibieron un bajo desgaste en contraste
con las copas evaluadas contra CrN y contra el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3. Para
el caso de las cabezas sin recubrir del par metal-metal se observo la tipica tendencia de
desgaste para implantes de cadera metal-metal con un alto indice de desgaste al inicio de
la prueba (“running in”) seguido por un bajo indice de desgaste durante el estado de
reposo o “steady state”, coincidiendo con otros autores [5,6]. Cabe sefialar que en todos
los pares triboldgicos fue observada la adhesidon de proteinas organicas, tal como se
muestra en las figuras 4.48 a 4.50, con excepcion del par tribolégico DLC-metal. Sin
embargo el papel de ese fendmeno en el comportamiento del desgaste no fue revelado en

este trabajo.
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Capitulo 6
CONCLUSIONES

6.1 Introduccion

En el presente trabajo de investigacion, se buscé mejorar el desempefio tribolégico de
prétesis de cadera metal-metal sometiendo los componentes femorales de aleacion Co-
Cr ASTM F1537 a diferentes tratamientos superficiales, tales como nitruracién ionica
por plasma y recubrimiento por la técnica de depdsito fisico en fase vapor (PVD por sus
siglas en inglés) con CrN y un sistema multicapas de TiN/CrN. Se fabricaron cabezas
femorales prototipo de la aleacion Co-Cr mencionada anteriormente asi como también
muestras para caracterizacion y evaluacion triboldgica. Se realizaron cinco procesos de
nitruracion con diferentes parametros de proceso con el fin de seleccionar las
condiciones Optimas para la nitruracion iénica de la aleaciébn Co-Cr. Una vez
seleccionadas las condiciones Optimas para el proceso de nitruracion idnica, tanto las
cabezas femorales prototipo como las muestras para caracterizacion y evaluacion
triboldgica fueron sometidas a los diferentes tratamientos superficiales mencionados
anteriormente. Se realiz0 una caracterizacion exhaustiva de las diferentes condiciones
superficiales creadas y finalmente se realizaron pruebas triboldgicas y de corrosién. El
desempefio triboldgico de las superficies creadas se evalud bajo diferentes condiciones
en dos dispositivos triboldgicos: una maquina de desgaste pin-on-disc y un simulador de

cadera con movimientos triaxiales.

De acuerdo a los resultados experimentales, se puede concluir lo siguiente:
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6.2 Seleccion de parametros optimos para el proceso de nitruracion idnica de la
aleacion Co-Cr ASTM F1537

e Se encontrd la formacion de una segunda fase en la superficie de cada una de las
muestras nitruradas idnicamente, evidenciada por una banda continua uniforme
denominada como capa compuesta con espesores en el rango de 1.5 a 2.3 um,

con valores dureza y modulo elastico mayores a los de la aleacion Co-Cr.

e Se determind que el proceso de nitruracion ionica incrementa la rugosidad
superficial de las muestras. Lo anterior se atribuye al bombardeo idnico realizado
durante el proceso de AEGD y durante el proceso de nitruracion ionica.

e Con el tratamiento de nitruracion ionica se presenta un cambio en la estructura o
de la aleacién Co-Cr debido a la incorporacion de nitrogeno en los planos
primarios (111) y (200). Estos picos fueron reconocidos como CrN, debido a la
implantacion de nitrogeno. Después del tratamiento de nitruracion ionica, la fase
€ desaparece en todos los planos y se presenta la fase CrN cerca de los mismos
angulos. El cambio més notable se present6 en los picos (200) y (111), lo cual

gener0 una orientacién més favorable para la incorporacion de nitrégeno.

e De acuerdo al perfil de composicion elemental, se establecié que la fase que
precipita durante el proceso de nitruracion ionica en la aleacion Co-Cr no sélo
esta compuesta por nitruros de cromo (CrN), sino también por nitruros

compuestos de la forma (Co, Cr, Mo, Mn,) N.

e Se establecié el valor de 2.5 como el potencial 6ptimo para los procesos de

nitruracion ionica de la aleacién Co-Cr en el dispositivo CDS-1.
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6.3 Caracterizacion de muestras testigo despues de los tratamientos superficiales

6.3.1 Rugosidad

El incremento en la rugosidad de las muestras nitruradas no repercute en la
rugosidad final de los recubrimientos duplex, ya que la rugosidad de los
recubrimientos ddplex y no-ddplex es la misma tanto en los recubrimientos

monocapa como en los multicapas (CrN = 0.100 um y TiN/CrN = 0.165 pum).

La rugosidad de los recubrimientos multicapa (TiN/CrN) x 3, tanto duplex como
no-ddplex, es mayor que la de los recubrimientos monocapa de CrN, debido al
gran numero de macroparticulas de Ti acumuladas en el sustrato durante el

depdsito de Ti en los recubrimientos multicapas.

6.3.2 Propiedades mecénicas

La dureza del recubrimiento multicapas fue de 26 GPa mientras que la del

recubrimiento monocapa CrN fue de 19 GPa.

El efecto de endurecimiento del recubrimiento multicapas se atribuye a la
resistencia al deslizamiento de las dislocaciones a través de las interfaces entre
las capas de TiN y CrN. Cada interface funciona como frontera de grano en
relacion al mecanismo Hall-Petch, por lo que las dislocaciones se concentran en

las interfaces entre capas y ocurre un endurecimiento por tension.

6.3.3 Adhesion

El proceso de nitruracion ionica aplicado a la aleacion Co-Cr previo al proceso
de recubrimiento por PVD mejora significantemente la adhesion de los

recubrimientos al sustrato. La dureza de la capa compuesta nitrurada provee una
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mejor capacidad de soporte de carga al sustrato, haciéndolo mas dificil de

deformar bajo la aplicacién de carga.

e Otro factor que contribuye al mejoramiento de la adhesion en los recubrimientos
duplex es el decremento gradual de la dureza desde el recubrimiento PVD
pasando por la capa compuesta nitrurada hasta llegar al sustrato, lo cual forma

una configuracion de gradiente de dureza.
6.4 Pruebas de desgaste y corrosion
6.4.1 Pruebas de desgaste bajo condiciones lubricadas (Pruebas Pin-on-disc)

e A pesar de que el proceso de nitruracion ionica mejora la adhesién de los
recubrimientos al sustrato de aleacion Co-Cr tal como se demostrd en las pruebas
de rayado, no se detectdé mejora alguna en la resistencia al desgaste entre los

recubrimientos duplex y no-duplex durante las pruebas de desgaste.

e Los recubrimientos multicapa (TiN/CrN)x3 duplex y no-duplex mostraron la mas
alta resistencia al desgaste. Lo anterior se atribuye tanto a su elevada dureza
como al papel que juegan las interfaces entre capas como obstaculos desviando
las grietas generadas en la superficie.

e Las muestras de aleacion Co-Cr nitrurada presentaron el mayor indice de

desgaste debido a los mecanismos combinados de desgaste y corrosion.

6.4.2 Pruebas de corrosion

e La muestra de aleacion Co-Cr nitrurada presento la mayor densidad de corriente
de corrosién con 4.99 x 10°® A/cm? (el indice de corrosién mas alto), mientras

que la muestra recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex
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presenté la densidad de corriente mas baja con 1.63 x 107 A/cm? (el menor

indice de corrosion).

6.5 Pruebas de desgaste en el Simulador de cadera FIME 11

a) Cabezas femorales:

Las cabezas femorales recubiertas por la técnica de PVD con CrN y con
el sistema multicapas (TiN/CrN)x3 presentaron los valores mas bajos de
desgaste al final de las pruebas.

El recubrimiento DLC present6 un cambio notable a los 600 mil ciclos de
prueba incrementando su tendencia de desgaste. Esta condicidn presento
mecanismos de desgaste de abrasion y adhesion.

Para la condicion metal-metal, la cabeza femoral mostro un alto indice de
desgaste durante el inicio de la prueba con una transicion al estado de
reposo. Los mecanismos de desgaste actuantes en esta condicion fueron

abrasion y desgaste por fatiga con presencia de micro picaduras.

b) Copas acetabulares:

Las copas acetabulares fabricadas con aleacion Co-Cr ASTM F75 con
alto contenido de carbono exhibieron un dafio severo por abrasion y
desgaste por fatiga cuando fueron probadas contra cabezas femorales
recubiertas por CrN y con el sistema multicapa (TiN/CrN) x 3. Esas
copas presentaron un indice de desgaste al inicio de la prueba 85 veces
mas alto que el de las copas probadas contra cabezas femorales

recubiertas con DLC y cabezas femorales sin recubrir.

c) Desgaste total:

Considerando la pérdida volumétrica de las copas acetabulares y las
cabezas femorales en conjunto, el par tribolégico DLC-Metal mostré el

menor indice de desgaste durante las pruebas triboldgicas.
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Los recubrimientos duplex creados bajo las condiciones utilizadas en el presente
proyecto de investigacion no son adecuados para desempefio triboldgico en ambientes
biolégicos debido al riesgo presentado por la capa compuesta debido a su pobre
resistencia a la corrosion y al desgaste. Sin embargo, los recubrimientos PVD multicapas
pueden ser una buena alternativa para ser considerados en aplicaciones para

articulaciones humanas.
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RECOMENDACIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos en el presente estudio y del estado del arte para
los implantes de cadera de contacto metal-metal en aleacion Co-Cr modificados
superficialmente por medio de recubrimientos duros biocompatibles, en el siguiente
parrafo se citan algunas recomendaciones para continuar futuras investigaciones en el

temay mejorar las técnicas de fabricacion y evaluacion para implantes de este tipo.

o Estudiar nuevas combinaciones de recubrimientos multicapas, teniendo como
capa externa CrN.

o Estudiar el comportamiento triboldgico de pares metal-metal con ambos
componentes (esfera y copa) recubiertos con recubrimientos multicapa.

o Estudiar el comportamiento triboldgico de pares metal-metal con ambos
componentes (esfera y copa) recubiertos con diferentes tipos de recubrimientos
DLC.

o Estudiar las particulas de desgaste generadas por desgaste durante las pruebas
triboldgicas.

o Desarrollar una tecnologia para incrementar la velocidad de pulido de esferas y
copas.

o Desarrollar un sistema de medicion y monitoreo de torque al Simulador de
Cadera FIME 11 con la finalidad de realizar mediciones de friccion durante las
pruebas triboldgicas.

o Desarrollar un sistema para controlar la temperatura del lubricante durante las

pruebas triboldgicas en el Simulador de Cadera FIME 1.
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HUT-4 mostrando un par tribologico metal- UHMWPE, c)
simulador de cadera Shore Western y d) simulador de cadera AMTI.
Diagrama de equilibrio de fases hierro-nitrégeno.

Esquema de la estructura superficial de un material nitrurado.
Diagrama esquematico de una camara de vacio para realizar el
proceso de nitruracion idnica.

Diferentes técnicas del proceso PVD: a) evaporacion en vacio; b) y
c) pulverizacion catédica en un ambiente de plasma; d)
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ionico mediante un cafion de iones.

Esquema representativo del proceso de evaporacion en vacio.
Fundamentos de un sistema de recubrimiento.

Representacion esquematica de la estructura de diferentes tipos de de
recubrimientos.

Esquema representativo de un recubrimiento multicapa aplicado a
una herramienta de corte.

Mecanismos de desgaste en recubrimientos: a) monocapa; b)
multicapa.

Esquema del plan experimental.

Disefio de las cabezas femorales prototipo.

Disefio de la copa acetabular prototipo [41].

Torno CNC OKUMA modelo HERITAGE ES-L8 utilizado para
maquinar las copas acetabulares.

a) Pruebas preliminares al maquinado de las copas acetabulares y b)
copa de aleacion CoCrMo ASTM F75 producida por la técnica de
fusion y vaciado de precision.

a) Esfera montada en el chuck del taladro y b) pulido manual.
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Acabado final de las muestras prototipo.

Muestras de aleacion CoCrMo ASTM F1537-08 fabricadas para las
diferentes etapas de la experimentacion

a) Pulidora automatica Struers RotoPol-11 y b) muestra durante el
proceso de pulido.

Discos de pulido Struers a) MD Piano 120, b) MD Allegro y ¢) MD
Dac.

Dispositivo CDS-1: a) vista frontal y b) vista superior.

a) Evaporadores distribuidos en la camara de vacio, b) puerta de la
camara de vacio.

Evaporador con fuente (o blanco) de titanio.

Base giratoria y portamuestras.

Unidad central de control.

a) Unidad de control de vacio y b) sistema de control de ventilacion.
Unidad de control de proceso.

Unidad de control de presion de gases.

Pantalla de entrada de datos para el control computarizado.

a) Portamuestras y muestras en la rejilla antes de ser sometidas a la
limpieza ultrasénica y, b) dispositivo ultrasénico.

Limpieza de la cdmara de vacio previa al proceso de nitruracién
i6nica: a) con aspiradora y b) con una pequefia toalla de algodon
para limpiar los empaques tanto en la puerta como en camara.

a) Montaje de las muestras en el portamuestras dentro de la cdmara
de vacio y b) sujecion del portamuestras.

a) Ajuste del pirometro, ubicado en la puerta y b) ajuste del soporte
del dispositivo éptico, ubicado a un costado de la cdmara de vacio.
Proceso de nitruracion ionica.

Portamuestras utilizados durante los tratamientos superficiales.
Proceso de nitruracion ionica: a) Limpieza por bombardeo i6nico
mediante la técnica AEGD, b) calentamiento por bombardeo i6nico

y C) nitruracion ionica.
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Muestras despues del proceso de nitruracion ionica.

Calentamiento de los sustratos por medio de: a) calentadores
infrarrojos y b) bombardeo idnico.

Proceso de deposito fisico en fase vapor PVD.

Evaporador con el blanco de titanio

Calentamiento por bombardeo con iones de cromo Yy titanio
simultaneamente.

Proceso de depoésito del recubrimiento multicapas TiN/CrN: a)
depdsito de CrN y b) depdsito de TiN.

Muestras prototipo después del proceso de recubrimiento con el
sistema multicapas de TiN/CrN.

Muestras testigo (cabezas femorales) con diferentes condiciones
superficiales:

a) CoCrMo sin tratar, b) CrN no-duplex, c) multicapas (TiN/CrN)
no-duplex, d) nitrurada i6nicamente, €) CrN duplex y, f) multicapas
(TiN/CrN) duplex.

Muestras recubiertas con DLC: a) Muestra prototipo y, b) muestras
T-20 y muestras testigo.

Anélisis de microscopia de fuerza atomica a: a) muestra testigo, b)
cabeza femoral y ¢) cabeza femoral recubierta por la técnica PVD.
Medicion de rugosidad utilizando un rugosimetro Hommelwereke
LV-50E.

a) Espectrometro JY 10000 RF, b) fuente de descarga luminiscente y
c) muestra después del andlisis.

a) Equipo de nano-indentacion CSEM

[lustracién de la prueba de rayado.

a) Equipo Revertest Scratch Tester (CSEM), b) muestra durante el
analisis.

a) Maquina de coordenadas Mitutoyo QM-Measure 353 y b)
medicion de huelgo y error de forma de muestras prototipo.

Representacion esquematica de la maquina de pruebas triboldgicas
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pin-on-disc [78] utilizada para las pruebas triboldgicas.

Muestras para pruebas triboldgicas en la maquina de desgaste con
movimiento reciprocante T-17.

a) Muestra POD vy esfera de aleacion Co-Cr ASTM F75, y b)
aditamento de acero inoxidable para pruebas en la maquina pin-on-
disc.

Celda electrolitica.

Esquema representativo del simulador de cadera FIME 1.

a) Ciclo de carga simplificado utilizado durante las pruebas
triboldgicas en el simulador de cadera FIME 11 y, b) curvas de los
movimientos realizados por el simulador de cadera FIME II:
flexidn/extension (FE), abduccion/aducciéon (AA) y rotacion interna
y externa (RIE) [81].

Contenedor de lubricante y porta-esfera del simulador de cadera.

a) Aditamento de acero inoxidable y b) el orificio del vastago de la
cabeza femoral y el orificio del aditamento alineados.

a) Tornillos, arandelas y perno de acero inoxidable y b) ensamble de
la cabeza femoral al porta-esfera.

a) Estaciones de prueba del simulador de cadera y b) ensamble del
porta-esfera por medio de opresores.

a) Copa acetabular, b) porta-copa, c) y d) mamelén en el porta-copa
a) Espiga y b) conjunto porta-copa/espiga montado en uno de los
brazos del simulador de cadera.

Suero fetal bovino utilizado durante las pruebas en el simulador de
cadera.

Lubricante en las estaciones de prueba: a) antes de montar las copas
y b) después de montar las copas.

Sistema de carga variable del simulador de cadera y sus diferentes
componentes.

Ajuste de opresores de los pivotes.

Sistema de carga variable del simulador de cadera y sus diferentes
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componentes.

a) Sistema automatico de suministro de agua y b) valvula solenoide
Sensor del contador de ciclos.

a) Computadora y fuente de poder del simulador de cadera y b)
valvula proporcional.

a) Fuente de poder y b) contador de ciclos.

Unidad de mantenimiento ubicada en la toma de aire.

Unidad de mantenimiento del simulador de cadera.

a) Sistema de carga variable del simulador de cadera FIME Il y b)
subsistema de distribucion de fuerzas del sistema de carga variable.
Panel frontal del programa “IntrumentaciéonHipSimulator.vi” en
LabView, mostrando los ciclos de carga con una pico maximo de 1
KkN.

Sistema de tuerca-contratuerca listos después de la calibracion de la
carga y, manguera del sistema automatico de suministro de agua
sujetada por medio de cinchos.

Contador de ciclos del simulador de cadera.

Pantalla de Unidades Propuestas y Unidades Establecidas del
contador de ciclos del simulador de cadera.

Contador de ciclos del simulador de cadera con paro automatico
programado a los 300 mil ciclos.

Pantalla de Unidades Establecidas y Unidades Restantes en el
contador de ciclos del simulador de cadera.

Pantalla del contador ciclos al inicio de la prueba.

Estacion de pruebas del simulador FIME 1.

Recipiente de lubricante.

a) Estructura posicionada a 90° con respecto a la base y, b)
dinamometro digital con aditamento de gancho.

Medicion de la fuerza necesaria para mover la estructura
Microscopia de fuerza atomica de las muestras nitruradas con los

siguientes potenciales de nitruracién: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, €)
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4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

3.0y, f) Co-Cr base (sin nitrurar).

Micrografias de la seccién transversal de las muestras nitruradas con
los siguientes potenciales de nitruracién: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5,
e) 3.0 magnificadas a 1000x.

Comparacién de la concentracion de nitrégeno en la capa compuesta
de cada una de las muestras nitruradas con diferentes potenciales de
nitruracion: a) 1.0, b) 1.5, ¢) 2.0, d) 2.5, e) 3.0.

a) Micrografia de la seccién transversal de la muestra MT CoCr 1
(Co-Cr nitrurada), magnificada a 7000x. b) Composicién quimica
semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un barrido
lineal de la seccion transversal de la muestra por medio de la técnica
de EDS.

a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 02
(CrN duaplex), magnificada a 7000x. b) Composicion quimica
semicuantitativa de la misma muestra.

a) Micrografia de la seccion transversal de la muestra MT CoCr 03
(recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex), magnificada a
7000x. b) Composicion quimica semicuantitativa de la misma
muestra obtenida mediante un barrido lineal de la seccion transversal
de la muestra por medio de la técnica de EDS.

a) Micrografia de la seccidn transversal de la muestra MT CoCr 4
(CrN no-duplex), magnificada a 7000x. b) Composicion quimica
semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un barrido
lineal de la seccion transversal de la muestra por medio de la técnica
de EDS.

a) Micrografia de la seccién transversal de la muestra MT CoCr 5
(recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex), magnificada a
7000x. b) Composicion quimica semicuantitativa de la misma
muestra obtenida mediante un barrido lineal de la seccion transversal
de la muestra por medio de la técnica de EDS.

a) Micrografia de la seccién transversal de la muestra MT CoCr 6
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4.10

411

4.12

4.13

4.14

4.15

4.16

4.17

(recubrimiento de DLC), magnificada a 7000x. b) Composicion
quimica semicuantitativa de la misma muestra obtenida mediante un
barrido lineal de la seccion transversal de la muestra por medio de la
técnica de EDS.

Microscopia de fuerza atomica de las muestras testigo con las
siguientes condiciones superficiales: a) Co-Cr nitrurada, con
recubrimientos b) DLC, c) CrN duplex, d) CrN no-duplex, y con
recubrimientos multicapas (TiN/CrN) x 3: €) duplex y f) no-duplex.
Patron de difraccion de rayos X obtenido para el muestra de aleacién
Co-Cr.

Patron de difraccion de rayos X obtenido para la muestra MT CoCr
01 después del proceso de nitruracién ionica.

Patron de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento CrN
depositado en las muestras MT CoCr 02 (CrN duplex) y MT CoCr
04 (CrN no-duplex).

Patron de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento
multicapas de (TiN/CrN) x 3 depositado en las muestras MT CoCr
03 (multicapas (TiN/CrN) x 3 daplex) y MT CoCr 05(multicapas
(TIN/CrN) x 3 no-duplex).

Patron de difraccion de rayos X obtenido para el recubrimiento DLC
depositado en la muestra MT CoCr 06.

Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 1 (Co-
Cr nitrurada) magnificada a 500x (direccion del rayado: de izquierda
a derecha). a) Apariciéon de la primera grieta (Lco) a 3.85 N, b)
propagacion de grietas en la huella a 10 N, c¢) grietas e inicio del
desprendimiento de material (Lci) a 32 N, d) pérdida de adhesion
(Lc2) a50.17 Ny desprendimiento total del material (Lc3) a 54 N.
Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 2 (CrN
duplex) a 500x de magnificacion (direccion del rayado: de izquierda
a derecha). a) Aparicién de la primera grieta (Lco) a 7.14 N, b) inicio

del desprendimiento del material (Lc;) a 30.88 N, c) grietas y

126

128

129

129

130

131

134

135

211



4.18

4.19

4.20

4.21

4.22

desprendimiento de material a 60 N, d) perdida de adhesion (Lcy) a
69.84 y desprendimiento total del material (Lc3) a 72 N.

Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 3
(muestra con recubrimiento multicapas (TiN/CrN) x 3) a 500x de
magnificacion (direccion del rayado: de izquierda a derecha). a)
Aparicion de la primera grieta (Lco) a 9.4 N, b) inicio del
desprendimiento del material (Lci) a 32.27 N, c¢) propagacion de
grietas y desprendimiento de material a 60 N, d) perdida de adhesion
(Lca) y desprendimiento total del material (Lc3) a 68.3 N.
Micrografia de la huella de rayado en la muestra MT Co-Cr 4 (CrN
no-duplex) a 500x de magnificacion (direccion del rayado: de
izquierda a derecha). a) Aparicién de la primera grieta (Lco) @ 5.5 N,
b) inicio del desprendimiento del material (Lc1) a 22.48 N, ¢) y d)
pérdida de adhesion (Lcz) a 57.4 N y desprendimiento total del
material (Lc3) a 60 N.

Micrografia de la huella de rayado en la muestra Co-Cr 5
(multicapas (TiN/CrN) x 3) a 500x de magnificacion (direccion del
rayado: de izquierda a derecha). a) Aparicion de la primera grieta
(Lco) @ 7.96 N, b) inicio del desprendimiento del material (Lc;) a
12.90 N, c) pérdida de adhesion (Lcs) a 55.0 N y d) desprendimiento
total del material (Lc3) a 58.5 N.

Micrografia de la huella de rayado en la muestra Co-Cr 6 (muestra
con recubrimiento DLC) a 500x de magnificacion (direccion del
rayado: de izquierda a derecha). a) Aparicion de la primera grieta
(Lco) @ 3.3 N, b) inicio del desprendimiento del material (Lc1) y
pérdida de adhesion (Lcz) a 4.8 N y d) desprendimiento total del
material (Lcs) a 18.8 N.

Imégenes de MFA de las muestras prototipo: a) Co-Cr sin recubrir,
(b) con recubrimiento DLC; con recubrimiento CrN: c) duplex y d)
no-duplex; con recubrimiento multicapa (TiN/CrN) x 3: e) duplex y

) no-daplex.
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4.35

4.36

Micrografia superficial del las muestras prototipo: a) Co-Cr
nitrurada ionicamente; Co-Cr recubierta con: b) DLC, c¢) CrN
duplex, d)multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex, e) CrN no-duplex vy, f)
multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex.

Coeficiente de friccion registrado durante las pruebas de desgaste en
una maquina pin-on-disc utilizando esferas de aleacion Co-Cr
ASTM F75.

Coeficiente de friccion registrado durante las pruebas de desgaste en
una maquina pin-on-disc utilizando esferas de alumina.

Desgaste (pérdida de peso) en discos.

Desgaste (pérdida de peso) en esferas.

Desgaste total (pérdida de peso en discos y esferas).

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
sin tratar magnificada: a) 50x y b) 400x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
nitrurada magnificada a: a) 50x y b) 200x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN no-diplex magnificada a: a) 50x y b) 100x.
Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN duplex magnificada a: a) 50x, b) 200x, c) 50x y
d) 700x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex
magnificada a: a) 50x y b) 400x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex
magnificada a: a) 50x y b) 200x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
sin tratar magnificada a: a) 800x y b) 2500x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr

nitrurada magnificada a: a) 150x y b) 800x.
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4.37

4.38

4.39

4.40

441

4.42

4.43

4.44

4.45

4.46
4.47
4.48

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN magnificada a: a) 150x y b) 400x; c) espectro de
la composicion quimica del sustrato.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con CrN duplex magnificada a: a) 400x y b) 800x.
Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 no-duplex
magnificada a: a) 85x y b) 400x.

Micrografia de la huella de desgaste en la muestra de aleacion Co-Cr
recubierta con el sistema multicapas (TiN/CrN) x 3 duplex
magnificada a: a) 50x y b) 400x.

Curvas de polarizacion en solucion de Ringer obtenidas a una
velocidad de barrido de 0.5 mV/s.

Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir;
recubierta con: b) CrN, c) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC;
después de 333 mil ciclos de prueba en el simulador de cadera FIME
I

Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir;
recubierta con: b) CrN, c) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC;
después de 667 mil ciclos de prueba en el simulador de cadera FIME
I

Vista superior de las cabezas femorales: a) Co-Cr sin recubrir;
recubierta con: b) CrN, c¢) multicapas (TiN/CrN) x 3 y d) DLC;
después de un millon de ciclos de prueba en el simulador de cadera
FIME Il

Desgaste volumétrico total pares triboldgicos después de ser
avaluadas a 2 millones de ciclos en el simulador de cadera FIME 1.
Desgaste volumétrico en cabezas femorales.

Desgaste volumétrico de copas acetabulares.

Micrografia del par tribologico Metal-Metal después de un millén de

ciclos de prueba mostrando la cabeza femoral: a) magnificada a
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4.49

4.50

451

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

200x, b) analisis cualitativo de la composicion quimica de la pelicula
de proteinas adherida y; copa acetabular magnificada a: ¢) 100x y d)
1000x.

Micrografia del par triboldgico CrN-metal después de un millén de
ciclos de prueba mostrando la cabeza femoral magnificada a: a) 50x
y b) 500x; y la copa acetabular magnificada a: ¢) 200x y d) 1000x.
Micrografia del par tribologico multicapas-metal después de un
millon de ciclos de prueba mostrando: a) la cabeza femoral
magnificada a 200x, b) andlisis cualitativo de la pelicula adherida; y
la copa acetabular magnificada a: ¢) 200x y d) 1000x.

Micrografia del par tribolégico DLC-Metal despues de un millon de
ciclos de prueba en el simulador de cadera FIME Il mostrando la
cabeza femoral magnificada a: a) 1000x y b) 1500x; y la copa
acetabular magnificada a: ¢) 200x y d) 1000x.

Microscopia de fuerza atbmica de muestras de aleacion Co-Cr: a)
antes y b) después del proceso de nitruracion idnica.

Patrones de difraccion de rayos X obtenidos para las muestras de
aleacion Co-Cr: a) sin nitrurar y b) después del proceso de
nitruracion ionica.

Microscopia de fuerza atomica de las muestras recubiertas con el
sistema multicapas TiN/CrN: a) antes y b) después del proceso de
pulido.

llustracion del modelo de desgaste propuesto para los
recubrimientos: monocapa (izquierda) y multicapas (derecha) [22-
23].

Recubrimiento multicapas (TiN/CrN)x3 ddplex mostrando: a)
picaduras después de las pruebas electroquimicas magnificada a
250x y; b) morfologia de la capa compuesta dentro de la picadura

magnificada a 800x.
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APENDICE A2

Programa “CrN CoCr” para proceso de recubrimiento con
CrN por PAPVD y diagrama de proceso
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APENDICE A3

Programa “CrN-TiNx3 bez AEGD” para proceso de recubrimiento con
sistema multicapas TiN/CrN por PAPVD y diagrama de proceso
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APENDICE A4

PROCEDIMIENTO PARA PRUEBAS TRIBOLOGICAS
EN MAQUINA “PIN-ON-DISC”
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ELECTRICA

PROCEDIMIENTO PARA PRUEBAS
TRIBOLOGICAS EN MAQUINA “PIN-ON-DISC”

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON Ry
FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA'Y

—

$ e
& P
, e
3 AAeNE. 2
2 A B S
e S
N

UANN

Condiciones de Prueba Prueba No___
Nombre de Muestra | (TiIN/CrN)x3 M2U | Fecha
Nombre del Pin Pin 1 Al203 Velocidad (RPM) 219
Notas del Pin Potencia del motor 50 %
Material del disco (TiIN/CrN)x3 No. de Rev. totales 100,000 Rev.
Radio de la pista Mediciones c/ No.
(cm) 0.60 Rev. 2,500 Rev.
Lubricante Sol. Ringer’s Mediciones ¢/ m 94.25
Carga (N) 40 Mediciones c/ seg. 684.93 seg
11.42 min (22min en
Tiempo Total 7hrs 37 min Mediciones ¢/ min. rep)
Resultados
Antes de la prueba Después de la prueba Diferencia
Masa del pin (g)
Masa del disco (g)
Fuerza Tang.
No. Hora No. Rev. Metros Ft (N) COF
0 0 0
1 5,000 188.50
2 10,000 377.00
3 15,000 565.50
4 20,000 754.00
5 25,000 942.50
16 80,000 3,016.00
17 85,000 3,204.50
18 90,000 3,393.00
19 95,000 3,581.50
20 100,000 3,770.00
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APENDICE A5

Patente
“SIMULADOR DE CADERA CON MICROSEPARACION”
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UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON [} OFICINA DEL ABOGADO GENERAL

Oficio No. OAG-1200/2010

DR. JESUS ANCER RODRIGUEZ
RECTOR DE LA U.A.N.L.
PRESENTE.-

Por medio del presente oficio, es de nuestro beneplacito comunicarle que en fecha 16 de Abril del presente
afio, el Instituto Mexicano de la Propiedad Industrial (IMPI) notificé a esta Oficina del Abogado General el
titulo de registro de modelo de utilidad con nimero 2,174, respecto al trabajo de investigacion denominado
“SIMULADOR DE CADERA CON MICROSEPARACION”, mismo que fue desarrollado por el DR. ALBERTO
JAVIER PEREZ UNZUETA, DR. MARCO ANTONIO LOUDOVIC HERNANDEZ RODRIGUEZ Y M.C. JAVIER ALONSO
ORTEGA SAENZ, todos ellos adscritos a Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de la UANL, el cual fue
solicitado en fecha 22 de Mayo de 2008 por esta Oficina a mi cargo en coordinacién con el Centro de
Incubacion de Empresas y Transferencia de Tecnologia (CIETT). Dicho registro cuenta con una vigeﬁcia de 10 .
afos contados a partir de la fecha de presentacion de la solicitud, por lo que la UANL cuenta con la
exclusividad para su desarrollo y explotacion en este pais. )

En consecuencia, tanto la Secretaria de Desarrollo Econdmico de nuestra Institucién como el tlETT, a
partir de este momento cuentan con la firme sustentacién para promover la TRANSFERENCIA DE
TECNOLOGIA de este modelo de utilidad, y asi apoyar la innovacién tecnoldgica generada por investigadores
y trabajadores de la UANL en beneficio del sector productivo de la sociedad, basado en las politicas'de la
Vision UANL 2012. :

Quedo a sus 6rdenes para cualquier duda o comentario.

Atentamente,
CiETT e UANL Alere flammam veritatis

CENTRO DE INCUBACIONDEEWPRESAS . Universitaria, a 16 de Abril de 2010,
Y TRANSFERENCIA DE TECNCLOGIA

\ ABOg
EL ABOADO GENERAL \\\}Q& 400

c.c.p. Ing. Rogelio G. Garza Rivera/ Secretario General de la UANL.
c.c.p. Dr. Ubaldo Ortiz Méndez/ Secretario Académico de la UANL.
c.c.p. D.A. Carmen del Rosario de la Fuente Garcia/ Secretaria de Desarrolio Econémico de la UANL.

cic:p. Dr. RicardoAlberto 66 i ETT de la UANLs,

c.c.p. M.C. Esteban Béez Villarreal/ Director de la Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de la UANL.

c.c.p. Dr. Alberto Javier Pérez Unzueta/Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de la UANL.

c.c.p. Dr. Marco Antonio Loudovic Herndndez Rodriguez/ Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de fa UANL.
c.c.p. M.C. Javier Alonso Ortega Séenz/ Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica de la UANL.

c.cp. Archivo
M.C. VITE/Lic. Brenda Villarreal

Torre de Rectoria 4° piso, Ciudad Universitaria, C.P. 66451 ’ju Lo j : MU-/IGO'U (ﬂg\ool /

San Nicolas de los Garza, Nuevo Leén, México

Tel.: (81) 8329 4021 / Fax (81) 8329 4021, ext. 5099 S3 /b"l //l O -

www.uanl.mx/org/abogralfindex.html
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i pm il

Industrial

TITULO DE REGISTRO
DE MODELO DE UTILIDAD No. 2174

Titedaates ) UNIVERSIOAD AUTONOMA DF JEVO LEOH

Damicilia(s) Av. Peoro de ARS a0 Toos de Rechonta. Causad Lnaverstare 40481 Ban haos
00 0 Uares, Nuevo Letnr MEXOCO

Deaominagion SMULADOR DE CADERA CON WMCROSEPARACDION

Ctasiflgnalony  WCCIF GOMIZNS

tnvemlion(es)t  ADIETO JAVIER PEREZ ONTUTTA  WARGO ANYOMG LD
T OTMEBOGANDEZ BOORIGUET SANDR ALONSO CATIEGA SARNS

SOLICITUD
Numeral Fecha de presentacion Harm
‘Ut'm 22 d¢ mayo S0 2008 00cs
PRIORIDAD
Pava: Feaha Mumero:

CSTE ROGASTRO CONCIDE A SU TITULAR £L DERECHO EXCLUSIVO DE EXPLOTACION

MOCELO DE UTILDAD RECLAMADO BN L4 CAMITULD RENVINDICATORIO ¥ TENE

mmuWavnmuu FECHA DF

SENTACION OF LA SOULICITUD, L4 SUIETA AL PAGO DF LA TARWA
CORRIAPONOENTE : ‘

Fechs du expedhcion 27 oe srwo 38 2040

EL DIRECYOR NAL DE PATENTES

QUIM, FABIAN K. SALAZAR GARCIA

'
f
O
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APENDICE A6

PROCEDIMIENTO PARA PRUEBAS TRIBOLOGICAS
EN SIMULADOR DE CADERA FIME I

235



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON
FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA'Y ELECTRICA

PROCEDIMIENTO PARA PRUEBAS TRIBOLOGICAS
EN SIMULADOR DE CADERA FIME I

VAN

| Prueba No. |
Ciclos
Ciclos Totales 333,000 Ciclos por dia 122,400 (24hrs)
Fecha de Inicio Fecha de Paro
Hora de Inicio Hora de Paro
Muestras
fa No. de -
Estacion No. de Esfera Copa Cond. Superficial Huelgo (mm)
1
2
3
4
Condiciones de Prueba
Movimientos FEIJ. Carga
FE 46° (+/-23°) )@ Fmax (kN) 1 Fmin (kN) 0
AA | 46° (+/-23°) ;@ RIE )
RIE | 15° (+/-7.5° AN AUYANNYANYA
| 1775 | pa AN AN 0 W S W
Velocidad CagakN) #\ / \ | v ] Y J %
Frecuencia JARYARRY VY
1.42 0
(Hz)
RPM’s 85 Tiempo
. Suero Bovino al ,
Lubricante 2506 150 ml x estacion
Setup (Condiciones antes de iniciar)
Programa Paul lento a v .lvm
Motor Fmax Fmin
Encendido
Apagado
Refill de lubricante ON (seq) OFF (seq)
Tiempo
Bitacora
Fecha Hora Ciclos Nivel de Lub.(ml) | Fmax (KN) Temp (°C)

Blw|N| P>
=
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