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RESUMEN

En el presente trabajo se crecieron peliculas delgadas
de Ti6Al4V sobre sustratos de acero 316L, con la téc-
nica de pulverizacién catédica magnetrén rf, varian-
do los pardmetros de crecimiento. A los recubrimientos
se les realizé un estudio morfolégico y de composi-
cién a través de Microscopia Electronica de Barrido
(SEM) y andlisis estructural mediante difraccién de
rayos X (DRX)). El comportamiento a la corrosién, se
establecié por medio de la técnica de espectroscopia
de impedancia electroquimica (EIS). Los resultados de
SEM muestran que a medida que se incrementa la
potencia incidente sobre el blanco la homogeneidad
de las peliculas aumenta y la composicién de la peli-
cula no tiene una variacién significativa. El estudio de
DRX muestra que existe un crecimiento de los planos
(110) y (220) de la fase g de la aleacion. Los resulta-
dos de EIS han permitido determinar que la resisten-
cia a la corrosién se incrementa, pues el valor de la
resistencia a la polarizacién de las probetas recubiertas
se incrementa 3 érdenes de magnitud con respecto al
sustrato.
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ABSTRACT

In the current Project some thin films of Ti6Al4V were
grown on steel substrates 316L, with the technique of
magnetron sputtering, varying the growth parameters.
A morphologic and composition study was carried out
to the coverings through a Scanning Electronic
Microscopy (SEM) and a structural analysis by means
or X-rays diffraction (XRD). The behavior to the corrosion
was established by means of spectroscopy technique

of electrochemical impedance (EIS). The SEM results
shows that as the incident power is increased on the
target the films have a higher density and the
composition does not have a significant variation. The
study of XRD shows that there is a growth of the pla-
nes (110) and (220) of the phase B of the alloy. The
EIS results have allowed determining that resistance to
corrosion is increased to 3 orders of magnitude
compared to that of the substrate.
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INTRODUCCION

Los biomateriales pueden ser considerados como pro-
ductos aptos para ser utilizados en los seres humanos
con fines de tratamiento o alivio de una enfermedad o
lesion, o bien para la sustituciéon o modificacién de su
anatomia o de un proceso fisiolégico (3). Entre sus
caracteristicas no puede faltar la de ser biocompatibles,
que es la capacidad del biomaterial o dispositivo mé-
dico implantable para ser tolerado por el organismo o
aceptado por el medio biolégico que lo va a rodear,
una vez implantado (3,13). Otra propiedad que de-
ben cumplir estos biomateriales es la de ser resisten-
tes a la corrosién, ya que deben estar expuestos a un
medio biol6gicamente agresivo como es el organismo
humano. Dentro de los biomateriales metdlicos mas
utilizados en la actualidad se encuentran el acero inoxi-
dable 316L y las aleaciones de Titanio principalmente
el Ti6AI4V (3,13, 11).

En este trabajo se deposité TibAl4V en forma de peli-
cula delgada sobre sustratos de acero AISI 316L,
mediante la técnica de sputtering magnetrén rf. Las
peliculas fueron caracterizadas estructuralmente me-
diante difraccién de rayos X (XRD), su composicién y
morfologia fueron estudiadas mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM), y el desempefio ante la
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corrosiéon con Espectroscopia de Impedancia
Electroquimica (EIS).

MATERIALES Y METODOS

Las probetas de acero 316L fueron pulidas hasta lija
600, posteriormente pulidas en pafio con alimina
hasta llegar a brillo espejo y finalmente, se les realizo
limpieza con agua destilada, alcohol, acetona, alco-
hol, en su orden, por ultrasonido durante 10 minutos
para cada caso.

El equipo utilizado para crecer las peliculas delga-
das de TibAl4V es de la marca Alcatel modelo
HS2000 ya referenciado en trabajos previos (8,9).
El sistema esta conformado por: un magnetrén rf;
un sistema de vacio integrado por una cdmara y
bombas (mecdnica y turbo molecular), un mezcla-
dor de gases, controles de flujo y presién final de
gases. Las condiciones de trabajo en las que se lo-
graron las peliculas fueron: presién total de 7x103
mbar y 3x10° mbar, flujo de gas Argén de 21.1
sccm, tiempo de depédsito de 30 y 60 minutos. La
potencia incidente sobre el blanco se vario entre 300

a 500W.

Figura 1. Esquema del equipo de pulverizacién catédica.
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La caracterizacién de estos recubrimientos se llevo a
cabo mediante, microscopia electrénica de
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barrido(SEM), para obtener informacién como topo-
grafia, porosidad, utilizando un equipo de la marca
LEO 430 con analizador EDXS; por ofra parte, la ca-
racterizacién estructural fue hecha mediante difraccién
de rayos X (DRX) con un difractometro tipo PW1710
con la linea Ka del cobre, la corriente a través del tubo
fue de 30 mA a una diferencia de potencial de 40 kv,
y finalmente, para la evaluacién electroquimica EIS se
utilizo un potenciostato PC4 de Gamry Instruments.
Se utilizé una celda plana, incorporando el electrodo
de Ag/AgCl como electrodo de referencia y un elec-
trodo de platino, como contraelectrodo. La solucién
para realizar las pruebas fue NaCl al 1% con un pH
de 7.4 y el rango de frecuencias utilizado fue de 10
mHz a TMHz.

RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 2 presenta los patrones de difraccién (In-
tensidad -260) de las peliculas de Ti6Al4V crecidas so-
bre sustratos de acero 316L, a presiones de 7x103
mbar y 3x10- mbar, en funcién de la potencia inci-
dente sobre el blanco. Los difractogramas dejan ver
que en todos los casos se hacen presentes a 38.4°los
planos (110) y en algunos casos se revela el plano
(220) a 82.4° de la fase beta del titanio.

Los resultados de DRX determinan que el incremento
de la potencia incidente sobre el blanco no tiene una
influencia apreciable en el crecimiento de las pelicu-
las, solo se puede establecer que a partir de 350 W
se obtienen los planos (110) de la fase R del Tiy que
en algunos casos los planos (110) del material cre-
cido se desplazan ligeramente hacia la izquierda. Este
corrimiento, posiblemente, se pueda explicar en fun-
cion de la tensién que existe entre la pelicula y el
sustrato debido a la diferencia de los coeficientes de
expansién térmica entre el acero 316L (16-18x10°
K1) (7) y el TibAI4V (9.6x10¢ K1) (10), ya que el au-
mento de la potencia hace que la temperatura del
sustrato aumente, alcanzando temperaturas hasta

de 400 °C.
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Figura 2. Patrones de difraccién de las peliculas de

sustrato produciendo un incremento en el espe-
Ti6Al4V sobre sustratos de acero 316L. En ellos apare-

ce el sustrato como referencia.

sor y calidad de la estructura cristalogréfica de la

pelicula (4).
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Por otfra parte, los difractogramas de rayos X per-
miten establecer que las peliculas con mayor gra-
do de cristalinidad se obtuvieron en un tiempo
de una hora, con una presién de 7X10-¥mbar y
a una potencia de 350 W y ademés que las pe-
liculas crecidas en media hora y a una presién
de 3x10-3 presentan baja cristalinidad y una pe-
licula muy fina ya que los picos del Ti6Al4V tie-
nen una intensidad relativa muy baja compara-
da con los picos del sustrato. Este resultado su-
giere que el volumen de plasma que se tenga
dentro de la cdmara de depésito es importante
en los procesos de crecimiento de peliculas que
se obtengan a partir de blancos de composicién
compleja, ya que un plasma producido a mayor
presién implica una mayor cantidad de especies
ionizadas, lo que a su vez favorecerd la
recombinaciéon de estas especies sobre el

En la figura 3 se presenta una micrografia de una de
las peliculas crecidas en condiciones experimentales
anotadas. En la figura se puede apreciar que la peli-
cula presenta un alto grado de homogeneidad, aun-
que existen particulas de material que no se han in-
tegrado completamente a la pelicula, lo que indica
que probablemente las condiciones termodindmicas
no permitieron una completa coalescencia sobre la
superficie del sustrato. Ademds, a pesar de que esta
pelicula se crecié a una potencia de 500 W, las peli-
culas en general, presentan una baja densidad de
poros, lo que es un resultado positivo, ya que se es-
pera que una pelicula densa sea mas resistente a la
corrosion.

Por otra parte, los resultados de EDXS obtenidos en
los mismos recubrimientos permiten establecer que
la composicién de Ti, Al y V no tiene una variacién
significativa, como se puede comprobar en la ta-
blal. Los resultados se dan en porcentaje en peso
con un margen de error de 3%.
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Tabla1. Estudio cuantitativo elemental usando EDXS para
algunas de las peliculas crecidas.

MUESTRA Ti Al v
350 W, 7x10”mbar, 30 min | 77.4 | 10.3 | 12.3
400 W, 7x10”°mbar, 30 min | 77.6 | 96 | 12.8
500 W, 7x10°mbar, 30 min | 78.2 | 94 | 124
350 W, 3x10”°mbar, 30 min | 78.0 | 10.1 | 11.9
400 W, 3x10”mbar, 30 min | 78.2 | 9.8 | 12.0
500 W, 3x10”°mbar, 30 min | 78.2 | 9.7 | 12.0

En la figura 4. se muestra el diagrama de Bode
obtenido para una muestra, cabe notar que el com-
portamiento es muy similar para todos los
recubrimientos. Se observa claramente, que los
recubrimientos aplicados incrementan notable-
mente el valor de la resistencia a la polarizacién
(R), respecto al acero sin recubrimiento (acero
316L). Una relacién de estos valores permite de-
terminar que la resistencia a la corrosién del ma-
terial recubierto, se incrementa alrededor de tres
6rdenes de magnitud respecto al acero sin recu-
brimiento. Se observa ademdés que los pardmetros
6ptimos de deposicién para obtener una pelicula
densa y de buen sellado, es de alrededor de 30
minutos. Se observa de los andlisis de los
diagramas de bode, que las peliculas ofrecen alta
capacidad de proteccién al acero 316L, disminu-
yendo su tendencia a la generacién de corrosién
por picado en el mismo.

Los resultados obtenidos se modelaron mediante el
circuito equivalente de la figura 5. el cual permitié el
mejor ajuste, como se observa en la figura 4. Los va-
lores obtenidos para los diferentes elementos del cir-
cuito se indican en la tabla 2.
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Figura 4. Diagrama de Bode del sustrato y una pelicula
de Ti6Al4V crecida con una potencia de 450W, presién
de 7x10° mbar y tiempo de depésito de 60 minutos.
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Figura 5. Circuito equivalente para las peliculas de
Ti6Al4V sobre sustratos de acero 316L.
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Tabla 2. Pardmetros Calculados con el circuito equivalente.

Mo w(@) | oy | rm?) | er
susrao | 155.3 25.] 0.033 0.84
oo 3000 |300W | 1751 6.67 11,14 0.88
o 400W | 1629 434 146 074
g0 | 450W | 1608 5.85 75 0.82
500W | 1644 48] 2,54 079
L | ssow | 1s73 657 192 077
P=7x10 400W | 1698 207 2.10 0.82
- ;afg;m 50w | 2416 513 77 083
500W | 89.4 1494 2,09 090
L | 50w | 2954 5.36 69 0.88
P=7x10 400W | 1439 7.94 2,33 0.73
mbr 450W | 2534 12.36 092 083
T= 60minutos

50W | 1539 6.18 283 081
b= 300° | 350w | 261 547 412 087
bar 400w | 1532 9.07 097 079
S I I T 6.76 071 0.85
50W | 1582 437 ) 0.85

G.FE* Bondad de Fiteo.

CONCLUSIONES

En el presente trabajo se lograron obtener las mejo-
res condiciones experimentales, para crecer pelicu-
las delgadas de la fase B del Ti, mediante la técnica
magnetrén rf, con buena estructura cristalografica
y con una estequiometria aceptable.

Por otra parte, los resultados de EIS muestran que las
peliculas con un alto grado de cristalinidad, presen-
tan una resistencia a la polarizacién del orden de los
107 ohmios, Si se tiene en cuenta, que la resistencia a
la polarizacién del acero desnudo es del orden de 104
ohmios, se puede concluir, que los recubrimientos ofre-
cen alta resistencia contra la corrosién.
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