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Resumen

Se sintetizaron, los sistemas ternarios [Si/Ti/Zr; 10/70/20] y [Si/Ti/Zr: 10/20/70] via sol-gel y se aplicaron
sobre sustratos de acero inoxidable 316L mediante la técnica de inmersion. En los recubrimientos
obtenidos se evalud la respuesta anticorrosiva en una solucion fisiolégica simulada mediante curvas
potenciodinamicas de polarizacion. Se estudié la biocompatibilidad celular de osteoblastos; la adhesién
sustrato-recubrimiento; la topografia superficial, el espesor y la rugosidad en los recubrimientos. Los
resultados de este estudio permiten establecer un alto grado de efectividad anticorrosiva y buena
biocompatibilidad. Los recubrimientos sintetizados via sol-gel establecen su potencialidad como barrera
anticorrosiva en funcién del sistema ternario aplicado al sustrato de acero inoxidable 316L.
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Anticorrosive and Biocompatibility Characterization of Silicon-
Titanium-Zirconium Coatings Synthesized by Sol-gel and
Deposited on Substrates 316L

Abstract

The ternary systems [Si/Ti/Zr: 10/70/20] and [Si/Ti/Zr: 10/20/70] were synthesized via sol-gel and applied on
316L stainless steel substrates by dip-coating. In the coatings obtained, the corrosion response was
evaluated in a simulated physiological solution using potentio-dynamic polarization curves. The cellular
biocompatibility of osteoblasts was studied; Substrate-coating adhesion, and the surface topography and
the roughness in the coatings. The results of this study allow establishing a high degree of anticorrosive
effectiveness and good biocompatibility. Sol-gel uncoated coatings establish their potential as an
anticorrosive barrier as a function of the ternary system applied to the 316L stainless steel substrate.
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INTRODUCCION

Aunque la metodologia sol-gel inici6 su desarrollo a mediados del siglo IXX con investigaciones
desarrolladas por Pierre (1988) para obtener vidrios a temperatura ambiente en la actualidad ha
evolucionado hasta el punto en el que se aplica a un amplio rango de estudios desde la obtencién de
recubrimientos, monolitos, material particulado a escala nanométrica, fibras, entre otras. Esta actividad
cientifica creciente, permite establecer que la metodologia sol-gel seguira teniendo vigencia en el desarrollo
de materiales especialmente en el campo de los recubrimientos (Pierre, 1988), (Fuentes et al., 2006).
Especificamente, en la obtencion de peliculas, el método sol-gel presenta ventajas sobre otras técnicas
como son: (a) procesamiento a temperaturas relativamente bajas cuyo beneficio es el ahorro energético y
disminucién en el impacto ambiental, (b) disefio de productos con buena homogéneos y alta pureza (c)
aplicacion sobre sustratos en geometrias complejas, (d) posibilidad en el control de la composicién quimica
y la microestructura del producto final, y (€) equipamiento de bajo costo (Brinker y Scherer, 1990).

En la produccién de peliculas via sol-gel se involucra la evolucién de redes inorganicas a través de la
formacién de una suspensién coloidal (sol), y la gelaciéon (envejecimiento) del sol para formar una red
porosa en fase liquida, procesos que ocurren a partir de un compuestos organometdlico (alcoxidos
metalicos), los cuales se hidrolizan para obtener el sol y su posterior condensacion a estado gel (Brinker y
Scherer, 1990), (Sandoval, 2004). Después de obtener el sol, homogéneo y estable, es necesario establecer
el tipo de técnica de conformado de los recubrimientos. Entre las técnicas con amplia aplicacién estan:
electrodeposicion, electroforesis, sedimentacion, termoforesis, dispersion por centrifugacion (spin coating),
inmersidn-extraccion (dip coating), entre otras. En este desarrollo de este trabajo, se empleé la técnica dip-
coating, y las condiciones experimentales establecidas en la conformacion de recubrimientos ceramicos
ternarios de SiO2-TiO2-ZrO2 propuestas por (Bautista-Ruiz, 2010).

Un biomaterial es cualquier material no bioldégico que reemplace la funcién de los tejidos o de los 6rganos
vivos cuando son implantados (Sanchez y Campos, 2010). En el desarrollo de dispositivos para implantes,
la naturaleza quimica y la textura superficial de los biomateriales son elementos determinantes en la
biocompatibilidad, al entrar en contacto con el tejido vivo al introducirse en el cuerpo (Olivares et al., 2011)
promoviendo una variedad de respuestas bioldgicas relacionadas con la adsorcion de proteinas, la
formacion de trombos e inflamacién; determinadas, por las propiedades superficiales de los materiales
(Kang y Lee, 2012), (Garzon et al., 2013)

El acero inoxidable 316L, es utilizado en implantes ortopédicos, prétesis y stents por sus buenas
propiedades de resistencia mecanica y de corrosion, pero no se recomienda emplearlo sin ningan
recubrimiento o tratamiento superficial, porque puede producir una respuesta desfavorable para el
organismo vivo, ademas de ser un material poco biofuncional. Caballero y colaboradores (2017), estudiaron
la biocompatibilidad de TisAl4sV y acero inoxidable 316L y la influencia del pH (4,5-6 7,5-10-12) en el
comportamiento corrosivo, mediante Polarizacion Potenciodinamica Ciclica. Los resultados obtenidos
indicaron que las condiciones de pH 4,5 tienen un efecto negativo en la velocidad de corrosion de ambos
materiales comparado con los otros valores pH.

Se han desarrollado investigaciones en la cual utilizan la técnica de sol—gel para recubrir sustratos de titanio
con diferentes éxidos (Al20z, Nb20s, Ta20s, TiO2, ZrO2) y luego compararon la viabilidad celular, in vitro, de
células preosteoblasticas; concluyendo que la mejor biocompatibilidad la ofrece el recubrimiento de Nb2Os.
También se ha estudiado la citotoxicidad y la adhesion de células humanas de osteosarcoma en TisAlsV
superficialmente modificado empleando la prueba colorimétrica de viabilidad celular MTT, encontraron que
las superficies tratadas no presentan citotoxicidad aparente. Otras investigaciones analizaron los efectos
que tienen los tratamientos superficiales sobre la aleacion de titanio TisAlsV respecto al aumento de su
biocompatibilidad, utilizando cultivos de células endoteliales de vena umbilical humana (Garzon et al., 2013).

En esta investigacion, se selecciond como material de soporte de las peliculas del sistema ternario sustratos
de acero inoxidable AISI 316L. Es de resaltar que los aceros inoxidables tienen un amplio campo de
aplicacién en la industria y el campo de la salud en las cuales la efectividad anticorrosiva es de vital
importancia (Cheraghia et al., 2012), (Sidanea et al., 2015), (Salahinejad et al., 2013), (Olivares, 2011), (De
Mello y Balsamo, 2006) pero sufren procesos de corrosion por picadura al encontrarse en contacto son
soluciones compuestas por iones Cl. La proteccion superficial de materiales mediante recubrimientos
ceramicos puede ser la solucién de muchos problemas practicos, especialmente cuando las condiciones de
trabajo son adversas (temperaturas elevadas, ambientes quimicamente agresivos, etc.) y en los cuales el
reemplazo por otro tipo de materiales acarrea altos costos econémicos. En salud, la aplicacion del acero
AISI 316L es muy importante en implantologia quirdrgica, por su bajo costo en comparacion con otros
materiales como el titanio (Juan-Diaz et al., 2016), (Guo et al., 2015), (Xin et al., 2016). Los implantes de
acero son considerados como un problema en salud publica. El acero cuando ha sido implantado en el
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cuerpo humano esta sometido a ambientes corrosivos establecidos por las condiciones propias de los
fluidos fisiolégicos en contacto. Al sufrir ataque corrosivo el hierro de difunde en el cuerpo. El exceso de
hierro en el organismo puede provocar hemosiderosis (un aumento de hierro en el tejido sin alteracion de su
estructura o funcién), o hemocromatosis (en la cual se dafa el tejido) (Sugama, 2005).

El objetivo del presente trabajo fue depositar peliculas ceramicas del sistema ternario SiO2-TiO2-ZrOz, sobre
sustratos de acero inoxidable 316L, en concentracion de los precursores de los 6xidos [Si/Ti/Zr: 10/70/20] y
[Si/Ti/Zr: 10/20/70] mediante el método Sol gel a partir de Tetrabutdxido de titanio, Tetrabutdxido de zirconio
y Tetraetil-ortosilicato como precursores. Se evalué: la respuesta anticorrosiva en una solucion fisiolégica
simulada, solucion de Ringer, empleando Curvas Potenciodinamicas de Polarizacion; b) la topografia
mediante Microscopia de Fuerza atémica - AFM, y c) biocompatibilidad. Los resultados se contrastaron con
los obtenidos en probetas de acero sin recubrir, en funcién de la concentracién de los precursores. Para
complementar la investigacién se decidié estudiar, adicionalmente, la adhesion, el espesor y la rugosidad de
las peliculas. Se encontré que la efectividad biocompatible y anticorrosiva de los recubrimientos esta
relacionada directamente con la concentracién de los precursores del sistema ternario que conforman el
recubrimiento.

MATERIALES Y METODOS

El procedimiento desarrollado para la conformacién de los soles fue el siguiente (Bautista-Ruiz, 2010):
Inicialmente se prepararon dos soluciones separadas, la primera de ellas contenia la mitad del volumen del
solvente, etanol (EtOH), el volumen total del acomplejante (2,4 pentanodiona), el volumen total de precursor
de titanio, tetrabutdxido de titanio [Ti(OBu)4] y el volumen total del precursor de zirconio, tetrabutéxido de
zirconio [Zr(OCsHy7)4]. La segunda solucién contenia la mitad del volumen de etanol, el volumen total del
precursor de silicio, tetraetil-ortosilicato [Si(OCzHs)4] y la mitad del volumen de agua. Las dos soluciones se
mezclaron teniendo en cuenta que el alcohol cumple el papel de solvente y el agua da inicio al proceso de
pre-hidrélisis del Si(OC2Hs)4. Para obtener buena homogeneizacion de las soluciones, estas se mezclaron
utilizando agitacién a 400 r.p.m. a temperatura de 25 °C y tiempo de dos horas. Los sustratos utilizados para
depositar el sistema multicomponente, son chapas de acero AISI/SAE 316L de dimensiones 2 cm x 2 cm X
0,4 cm, pulidas a brillo metalogréfico, desengrasadas por 15 minutos empleando un equipo de ultrasonido
con acetona y secadas en horno. Las peliculas se conforman por dip-coating a una velocidad de extraccion
de 13,2 cm/min.

La sinterizacion de las peliculas se efectlla a una velocidad de calentamiento de 1 °C/min permitiendo la
eliminacién controlada de los componentes organicos presentes en las peliculas. El proceso térmico se
establece desde temperatura inicial de 25 °C hasta 300 °C y se estabiliza a ésta temperatura por una hora,
posteriormente, se reanuda el calentamiento hasta 400 °C y por media hora se equilibra. Finalmente, se
llevan a temperatura ambiente a la velocidad de enfriamiento del horno. Los ensayos de curvas potencio-
dindmicas de polarizacién se llevan a cabo en una celda de tres electrodos, un electrodo plata/cloruro de
plata (Ag/AgCl) como electrodo de referencia, de platino como contra-electrodo; y de trabajo, la muestra a
analizar con area de exposicién de 1 cm?. Para el andlisis correspondiente se establecen los siguientes
parametros: velocidad de barrido de 1 mV/s con inmersion en el electrolito de solucion de Ringer; intervalo
de potencial desde -0,200 mV hasta 200 mV. Se determinan las velocidades y los potenciales de corrosion
mediante extrapolacién de Tafel empleando un potenciostato-galvanostato marca GAMRY Instruments;
resolucién de voltaje de 20 V y de corriente de 1fA. El tiempo de inmersion antes de realizar la prueba fue
de 45 minutos. Para cada recubrimiento se ejecutan tres pruebas potenciodinamicas. Los valores de
potencial de corrosion (Ecorr) y de densidad de corriente de corrosion (icorrr) se determinan por el método de

extrapolacion Tafel mediante el software Gamry Echem Analyst version 5.3.

Para la evaluacién topogréfica de los recubrimientos se emplea un equipo AFM NaioAFM Nanosurf en modo
contacto. Las pruebas de biocompatibilidad se desarrollan por medio de donadores sanguineos con edad
promedio de 25 a 35 afios, cada una de las muestras se le agrega anticoagulante y se centrifugan por un
tiempo de 5 minutos a 5000 rpm. En el ensayo de adhesion, las células son sembradas e incubadas por 24
horas. Luego de la incubacion, las células sin adherir al sustrato son retiradas mediante lavados con agua
estéril. Las células que permanecen adheridas al sustrato son fijadas y tefiidas con 300 pl de una solucién
compuesta por 0.1 % de azul de toluidina y 3.5 % de paraformaldehido. Luego de 24 horas a temperatura
ambiente, 100 pl del sobrenadante son usados para medir la absorcién dptica a 630 nm mediante un ensa-
yo inmunoabsorbente ligado a enzimas, esto debido a que el numero de células adheridas al sustrato es
proporcional a la absorbancia. El otro ensayo es de proliferacion celular, basado en la habilidad de la
enzima mitocondrial succinato-deshidrogenasa, para la reduccion metabdlica del Bromuro de 3-(4,5-
dimetiltia-zol-2-ilo)-2,5-difeniltetrazol (MTT), esta reduccion tiene como resultado un compuesto coloreado
de color azul (formazéan) lo cual determina la funcionalidad mitocondrial de las células tratadas. Este método
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se ha utilizado para medir la proliferacién celular; en donde la cantidad de células vivas es proporcional a la
cantidad de formazan producido. Las células se cultivan e incuban en tiempos de 24, 48, 120, 144 y 168
horas.

La evaluacién de la adherencia de los recubrimientos al sustrato 316L se desarrolla por medio de pruebas
de rayado con un equipo CSM Revetest Xpress Scratch Tester. La carga es progresivamente aplicada a una
velocidad de rayado de 10,11 mm/min hasta un valor maximo de 20N, en una longitud de rayado de 6,4 mm,
y tasa de carga de 30N/min, con un indentador Rockwell C de 200 ym de radio. Para medir el espesor, de
cada recubrimiento, se emplea un perfilometro DEKTAK 150 con repetibilidad de 6 A. Las mediciones se
efectlian con barrido de 600 um, con duracién de 30 s, aplicando una fuerza de 1 mg, con perfil de valles y
crestas, y resolucion de 0,067 um/muestra.

RESULTADOS Y ANALISIS

Se presentan los resultados de la evaluacién de las peliculas del sistema ternario y del sustrato 316L
analizando aspectos de corrosion, biocompatibilidad, topografia, adherencia, y espesores.

Corrosion

La grafica de la figura 1 revela los diagramas de Tafel del sistema Bi/Ti/Zr en las dos concentraciones de
estudio, y su comparacion con respecto al sustrato 316L. Se observa la variacion de los potenciales de
corrosion de las peliculas cerdmicas con respecto al potencial de corrosion del sustrato. En general, el
potencial de corrosion tiende a tomar valores mas positivos a medida que aumenta la concentracién del
compuesto titanio, comportamiento observado para peliculas [Si/Ti/Zr: 10/70/20] y corroborado al comparar
los resultados de los valores del potencial de corrosién, y corriente de corrosiébn tanto como para los
recubrimientos como para el sustrato, como muestra la tabla 1. Conocer la tendencia de los parametros
anteriormente mencionados permitira conocer el comportamiento de la interfase sustrato-recubrimiento en
cada caso. Se observa que todos los recubrimientos indican valores de potencial de corrosion mas positivos
que el valor encontrado para el sustrato de acero inoxidable 316L. Con respecto a las corrientes de
corrosion, se indica que estos valores son menores con respecto a la informacion encontrada para el
sustrato sin recubrir.

Tabla 1: Valores de corriente, potencial y velocidad de corrosion.

Muestra Corriente de Potencial de Velocidad de corrosion
corrosion (nA) corrosion (mvV) (mpy)
[Si/Ti/zr: 10/20/70] 156.01 -150.10 394.2x103
[Si/Ti/zr: 10/70/20] 52.90 -122.20 133.5x103
AISI 316L 601.10 -192.10 106.4
1 ——Asi316L

—v— SifTi/zr: 10/20/70
024 —.— SifTi/zr: 10/70/20

0,04

027 . \ \
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Fig. 1: Curvas potenciodinamicas de polarizacion para los recubrimientos Si/Ti/Zr y el sustrato 316L
Se evidencié que la aplicacién de las peliculas cerdmicas al sustrato fue 6ptima. Las temperaturas y la

velocidad de calentamiento en el proceso de sinterizado establecido, no favorece el surgimiento de gran
cantidad de poros. También se evidencia de los resultados, que los coeficientes de dilatacién térmica,

204 Informacién Tecnol6gica — Vol. 29 N° 1 2018



Caracterizacion Anticorrosiva y de Biocompatibilidad en Recubrimientos Silicio Bautista-Ruiz

pelicula y sustrato, no son tan diferentes y por tanto no asiste al surgimiento de grietas en la pelicula que
permitiera el paso de iones presentes en la solucién de trabajo (Ringer).

Con respecto a la velocidad de corrosion tanto de las peliculas como del sustrato, los datos registrados en la
tabla 1, permiten inferir que la diferencia es de tres érdenes de magnitud, estableciendo que los
recubrimientos actian como muy buena barrera anticorrosiva. Se determind al comparar los resultados de
las velocidades de corrosién entre las peliculas y el sustrato una disminucion de este parametro en 99%
tanto para peliculas [Bi/Ti/Zr: 10/70/20] como para recubrimientos [Bi/Ti/Zr: 10/20/70]. Comparado los
valores de la velocidad de corrosion entre las peliculas estudiadas se encontr6 que en los recubrimientos
[Bi/Ti/Zr: 10/70/20] la disminucion es del 66% con respecto a las capas [Bi/Ti/Zr: 10/20/70] cuando se
emplea soluciéon de Ringer como electrolito.

Continuando con el andlisis de los resultados, se establece el porcentaje de efectividad protectora Ef(%)
(Chang, Chung, y Lai, 2004), (Altun y Sen, 2005), (Moreno, Hernandez, Santana, y et.al., 2012), (Yoo, Le,
Kim, y et.al.,, 2008) de los recubrimientos del sistema Si-Ti-Zr en funciéon de la concentracién de los
precursores mediante la expresion (1):

.. —I
Ef (%) = [} x100 1)

corrg

donde Icorrs es la densidad de corriente de corrosion del sustrato sin recubrir e Icorr; es la densidad de
corriente de corrosion del sustrato recubierto. Se encontré que la efectividad anticorrosiva para peliculas
[Si/Ti/Zr: 10/70/20] es de 91% y del 74% para recubrimientos [Si/Ti/Zr: 10/20/70].

Biocompatibilidad

La figura 2 muestra las curvas de citotoxicidad en cada uno de los recubrimientos. Se observa que el
recubrimiento con mayor actividad celular es el [Si/Ti/Zr: 10/70/20] con un aumento con respecto al sustrato
del 121% seguido del [Si/Ti/Zr: 10/20/70] con un aumento en el nimero de células del 110%. Entre peliculas
la proliferacion celular esta en 5%. Segun la figura 2 y lo mencionado anteriormente, se infiere que los
niveles de absorbancia establecidos para las peliculas son superiores a los encontrados en el acero
inoxidable AISI 316L. En la figura 3 se observa la diferencia existente entre los niveles de adhesién celular
en células de osteoblastos en los recubrimientos y el sustrato. Al comparar los resultados segun la
concentracién de los recubrimientos, no se observa gran diferencia entre ellas. Sin embargo, el
recubrimiento [Si/Ti/Zr: 10/70/20] presenta mayores niveles de adhesion celular y en general se demuestra
una diferencia significativa entre los resultados obtenidos para los recubrimientos y el acero inoxidable AISI
316 L. Se establecié6 en un 90% el indice de confiabilidad de la adhesion celular mediante el Test de
Bonferroni.

—A— Si/Ti/Zr: 10/70/20

20000 ] —¥— Si/Ti/Zr: 10/20/70 % N
- —=—AISI 316L s
8 E
= [9]
> [}
(&) c
3 el
S 20000 3
[ <
£ b=l
= = [}
/ 3
] —_
‘//./ g
01 E

0 24 48 120 144 168

10/70/20 10/20/70 316L

Horas de cultivo

Fig. 2: Curvas de citotoxicidad para los recubrimientos Fig. 3: Niveles de adhesion celular para las peliculas
del sistema Si/Ti/Zr y el sustrato. Si/Ti/Zr y el sustrato 316L

La figura 4 muestra las fotografias de las células adheridas a las superficies del sustrato y de los
recubrimientos. Estas fotografias corroboran las tendencias indicadas en las figuras 2 y 3. En términos
generales, las células de osteoblastos presentan una adhesién celular directamente proporcional al periodo
de incubacion, este comportamiento establece que la composicion de los recubrimientos no interfiere con
los procesos de crecimiento celular. Las diferencias en los pardmetros para cada uno de los recubrimientos
acelera el crecimiento celular, estas condiciones ambientales favorecen los procesos celulares permitiendo
un adecuado crecimiento. Se puede concluir, que los recubrimientos estudiados crean condiciones éptimas
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de crecimiento en comparacién con los sustratos de acero AISI 316L sin recubrir. A 168 horas de cultivo, el
incremento de la adhesién celular de las peliculas con respecto al sustrato se calcula en 183% para
recubrimientos [Si/Ti/Zr: 10/70/20] y del 160% para [Si/Ti/Zr: 10/20/70]. Al estimar, entre peliculas, la
adhesién celular se encontré una variacién de aproximadamente el 9%.

a) b) c)
Fig. 4: Detalles del comportamiento celular: a) [Si/Ti/Zr: 10/70/20], b) [Si/Ti/Zr: 10/20/70] y c) sustrato 316L.

Los comportamientos, desde el punto de vista de biocompatibilidad, descritos anteriormente se explican por
la union de las células de osteoblastos a la superficie del recubrimiento originado por fuerzas de Van der
Waals, por la tensién superficial generada entre la superficie de las peliculas y las biomoléculas de integrina
gue generan puentes de hidrégeno, asi se genera una union proteica que es adsorbida en la superficie del
recubrimiento. Las integrinas en la superficie de la pelicula contribuyen a la organizacién tisular mediante su
unién a moléculas de la matriz extracelular y de la membrana basal en la superficie del material. Los
enlaces covalentes e idnicos son los responsables de la adhesion celular. El factor celular aporta a la union
biomolecular una capa monoatémica con los 6xidos de la superficie y las capas moleculares mas complejas.

Topografia

La figura 5 presenta las micrografias de AFM para los recubrimientos del sistema Si/Ti/Zr obtenidos
variando la concentraciéon de los precursores. Al comparar los comportamientos superficiales de las
peliculas (figura 5 a) y b)) y el sustrato (figura 5 c)) no se observa una variacion apreciable en la topografia.
Los recubrimientos presentan superficies muy homogéneas y consolidadas con algunas imperfecciones
propias del proceso de inmersidn. En la figura 5 c) se observa la topografia del sustrato, evidenciando una
superficie algo homogénea con algunas imperfecciones originadas en el proceso de pulido y
acondicionamiento para soportar los recubrimientos. Ademés de evaluar la topografia, la técnica AFM
permitié determinar los valores de rugosidad superficial de cada una de las muestras estudiadas.

_— o Z(m)

\S( 1.0
4007

30.0\\ 40.0

20.0 X(um)

a) b) c)
Fig. 5: Imagenes de AFM para los recubrimientos y el sustrato: a) [Si/Ti/Zr: 10/70/20], b) [Si/Ti/Zr: 10/20/70] y ¢) 316L.

La técnica AFM permitié cuantificar la rugosidad mediante el registro de perfiles de alturas, con lo cual se
obtuvieron pardmetros como la rugosidad Psa y la rugosidad promedio Pa. La Tabla 2, resume los valores de
rugosidad para cada una de las peliculas estudiadas y el sustrato 316L.

Tabla 2: Valores de rugosidad para las peliculas Si/Ti/Zr y el sustrato 316L.

Muestra Psa (um) Pa(um)
[Si/Ti/Zr: 10/20/70] 0.221 0.247
[Si/Ti/Zr: 10/70/20] 0.184 0.185

316L 0.160 0.137

206 Informacién Tecnol6gica — Vol. 29 N° 1 2018



Caracterizacion Anticorrosiva y de Biocompatibilidad en Recubrimientos Silicio Bautista-Ruiz

Segun los resultados de la tabla 2, se observa un aumento de la rugosidad (Pa) en las peliculas con
respecto al sustrato AISI 316L. Para el caso de las peliculas [Si/Ti/Zr: 10/70/20], el valor de la rugosidad
disminuye y esta sobre los valores registrados para el sustrato. El aumento del valor de la rugosidad se
explica porque para los célculos de Pa es el promedio aritmético de los valores absolutos de las alturas y(x)
medidas a partir de una linea central. Matematicamente Ra, lo define Hinojosa (Hinojosa y Reyes, 2001)
como se muestra en la ecuacién 2, en la que L es la longitud de muestreo.

L
Ro=1 [Iy@lax @

Si se descarta la contribucion de los valores de la rugosidad de las estrias pseudo-periodicas, es posible
establecer que una cantidad mayor de la concentracién del precursor de titanio en las peliculas homogeniza
mas la superficie. Pero también influye en estos resultados el proceso de sinterizado, al establecer una
velocidad de calentamiento lenta para evitar la generacion de poros o grietas. En cuanto a la superficie del
material, el grado de rugosidad es ventajosa desde el punto de vista mecanico porque ofrece una adecuada
distribucion de las tensiones a escala celular conformando un sistema retentivo que evita el micro-
movimiento lo que comprometeria la interfase celular.

Adherencia
El estudio de adherencia consisti6 en analizar la huella sobre los recubrimientos del sistema Si/Ti/Zr,

evidenciando fallas como: la existencia y proliferacién de grietas, el cuarteamiento de los recubrimientos, su
desprendimiento total o parcial y el hundimiento de la superficie alrededor de la huella, como se ve en la Fig. 6.

a) b)
Fig. 6: Huellas residuales de la prueba de rayado de los recubrimientos: a) [Si/Ti/Zr: 10/20/70] y b) [Si/Ti/Zr: 10/70/20]

La figura 6 muestra los resultados de la huella de adherencia en la Ultima zona de la prueba de adhesion
para los recubrimientos Si/Ti/Zr. En general, no se observaron cambios significativos en los valores de carga
critica con respecto a la concentracion de los recubrimientos, que oscilaron entre 10 y 12 N. En esta figura
(6) se observa que los dos tipos de recubrimientos presentan el mismo mecanismo de fractura bajo una
carga que aumenta en forma lineal y a velocidad constante en todo el recorrido del indentador. También se
evidencia, en zonas contiguas a la huella, modificaciones en la textura del recubrimiento relacionadas a la
deformacion plastica. En regiones intermedias de la huella de desgaste se originan grietas con escaso
cuarteamiento del recubrimiento, que posiblemente generan pérdida de adherencia del sistema.

Este comportamiento se puede explicar por la buena adhesién de las peliculas en funciéon de la similitud de
los coeficientes de dilatacion térmica entre el sustrato 316L y los recubrimientos. Esta analogia permite
establecer la importancia del adecuado proceso de sinterizado, evitando la generacion de grandes
esfuerzos residuales de comprension en las peliculas. La fuerza de adhesién del sistema sustrato-
recubrimiento tiene su origen, por lo general, en los enlaces moleculares propios. Es importante resaltar que
las fuerzas de union entre dos superficies varian en magnitud seglin sea su origen: quimico, electrostatico,
fuerzas de van der Waals, anclaje mecanico, capilaridad o combinaciones de éstas. Ademas de las fuerzas
de adhesion, la estabilidad de la interfase sustrato-recubrimiento estd condicionada por las tensiones
residuales, como se menciond anteriormente.

Espesores

Los resultados de la medicién de los espesores para las peliculas del sistema Si/Ti/Zr, permiten establecer
valores de 390,80 nm para recubrimientos [Si/Ti/Zr: 10/70/20] y de 306, 42 nm para peliculas [SiI/Ti/Zr:
10/20/70]. La diferencia, esta relacionada con la concentracion de los precursores en cada sistema ternario,
debido a que las peliculas se obtuvieron a la misma velocidad de extraccién al emplear la técnica dip-coating.
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CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados de este estudio, y de su discusion y andlisis se pueden extraer las siguientes
conclusiones principales:

1) La optimizacion de las condiciones de sinterizacion de las peliculas Si/Ti/Zr permitieron la obtencion de
peliculas densas con poca formacion de microporos en funcién de la concentracién de los precursores. Se
determind la influencia de las altas concentraciones de tetrabutéxido de titanio en las buenas caracteristicas
de densificado de los recubrimientos. 2) Al evaluar la adhesién en los recubrimientos se observa la aparicion
de las primeras fallas correlacionadas con la carga cohesiva. La segunda falla corresponde con el
levantamiento o de laminacion de la pelicula y falla total del recubrimiento. 3) La caracterizacion
anticorrosiva por curvas potenciodindmicas de polarizacién muestran que los recubrimientos con alto
contenido de tetrabutéxido de titanio (precursor del titanio) mejoran la respuesta al ataque de corrosivo, con
respecto al sustrato, cuando se encuentran inmersos en solucion de Ringer. Se determind un bajo
porcentaje de porosidad y alto porcentaje de efectividad anticorrosiva en los recubrimientos dependiendo de
su concentracién. 4) Los recubrimientos muestran muy buena biocompatibiidad permitiendo una adecuada
adhesién de las células a la superficie de las peliculas.
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