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Resumen

Las articulaciones de la cadera pueden dafarse por causas metabolicas (enfermedad degenerativa)
0 mecanicas (fractura), limitando su funcionalidad. Para restaurar el movimiento articular, la
articulacion debe ser reemplazada por una protesis de cadera. En las articulaciones se producen
fendmenos de lubricacidn, friccion y desgaste que, a su vez, son muchas veces responsables del
fallo de la prétesis, provocando su aflojamiento.

El objetivo del presente estudio es evaluar el comportamiento biotriboldgico de un prototipo de
prétesis de cadera Ti6Al4V fabricada mediante manufactura aditiva por fusion de haz de electrones
(EBM) y posteriormente modificada superficialmente por anodizado, ademas, para efectos de
comparacion se estudié esta misma aleacion obtenida por forja. Una vez obtenido el prototipo, se
pulieron algunas muestras para tener un sustrato base y otras se pulieron para anodizado, en ambos
casos para la posterior realizacion de pruebas biotribolégicas.

Las pruebas biotriboldgicas se realizaron en un tribdmetro de bola sobre disco utilizando
contracuerpos de alimina de 6 mm de didametro. Se obtuvieron huellas de desgaste de 4 mm de
diametro, utilizando como medio solucién de SBF a una temperatura de 37 °C.

Las muestras fabricadas por EBM y posteriormente anodizadas mostraron los valores mas altos de
coeficientes de friccion, mientras que las muestras fabricadas por forja y EBM mostraron
coeficientes de friccion similares, ademas, las muestras anodizadas obtuvieron la menor tasa de

desgaste seguidas por las muestras fabricadas por EBM.

Palabras clave: anodizado, comportamiento biotribologico, EBM, huellas de desgaste.
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Abstract

Hip joints can be damaged by metabolic (degenerative disease) or mechanical (fracture) causes,
limiting their functionality. To restore joint movement, the joint must be replaced by a hip
prosthesis. Lubrication, friction and wear phenomena occur in the joints, which, in turn, are often
responsible for the failure of the prosthesis, causing its loosening.

The aim of the present study is to evaluate the biotribological behavior of a prototype Ti6AI4V hip
prosthesis fabricated by electron beam melting (EBM) additive manufacturing and subsequently
surface modified by anodizing, in addition, for comparison purposes, this same alloy obtained by
forging was studied. Once the prototype was obtained, some samples were polished to have a base
substrate and others were polished for anodizing, in both cases for subsequent biotribological tests.
The biotribological tests were performed in a ball-on-disk tribometer using 6 mm diameter alumina
counterbodies. Wear tracks of 4 mm in diameter were obtained, using SBF solution at a temperature
of 37 °C as the medium.

The samples fabricated by EBM and subsequently anodized showed the highest values of friction
coefficients, while the samples fabricated by forging and EBM showed similar friction coefficients,
in addition, the anodized samples showed the lowest wear rate followed by the samples fabricated
by EBM.

Keywords: anodizing, biotribological behavior, EBM, wear tracks.
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Introduccion

Convencionalmente, los véastagos de cadera se fabrican utilizando procesos de mecanizado
CNC y cuando se fabrica un implante, se llega a desperdiciar hasta un 80% del material. Hoy en
dia, por medio de los procesos alternativos de fabricacion de manufactura aditiva (AM), se pueden
obtener diferentes piezas para uso en la industria biomédica como vastagos de cadera
personalizados con un adecuado consumo de material y geometrias superficiales no conseguidas
por el proceso en CNC. Los procesos de fabricacion aditiva tienen varios beneficios asociados,
tales como: utilizacion de materiales, gran flexibilidad de disefio y adaptacion de propiedades.
Estos beneficios se maximizan principalmente cuando se utilizan polvos como materia prima
debido a su flexibilidad en el manejo localizado y al bajo desperdicio de material (Scherillo F et
al., 2020).

Esta tecnologia ha sido objeto de desarrollo e investigacién en el grupo de Manufactura
Aditiva perteneciente al Sports Tech Research Centre, Mid Sweden University. En dicha
universidad y en conjunto con la Universidad de Antioquia, Universidad Pontificia Bolivariana y
el Instituto Tecnologico Metropolitano se desarrollaron prototipos de prétesis de cadera en
Ti6Al4V implementando la tecnologia de manufactura aditiva (AM) por fusién de haz de
electrones (EBM) con el fin de investigar las condiciones dptimas y requerimientos necesarios para
escalar el prototipo disefiado en la industria biomédica. Teniendo en cuenta que se trata de una
prétesis de cadera es de esperar que se genere un gran desgaste de la pieza debido a la friccién que
se produce al entrar en contacto con el hueso y realizar movimientos de la rutina diaria tales como
caminar o correr, por tal motivo se analizo el efecto de un tratamiento superficial en la prétesis con
el fin de reducir el desgaste generado y asi mismo aumentar el tiempo de uso de la protesis dentro

del cuerpo.
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1 Planteamiento del problema

El titanio y sus aleaciones son materiales cominmente implementados para la fabricacién
de protesis biomédicas considerando su resistencia a la corrosion, alta resistencia especifica, baja
densidad y bajo médulo de elasticidad. Sin embargo, la superficie de estos materiales no presenta
buenas propiedades mecanicas Y triboldgicas, lo cual genera altas tasas de desgaste en el material
cuando es sometido a una carga dinamica reduciendo el tiempo de vida de la proétesis dentro del
cuerpo, por lo tanto, se hace necesario recurrir a técnicas que permitan generar un recubrimiento
en el material de tal manera que éste soporte la friccion generada entre la protesis y el hueso, y el
sustrato sufra el menor desgaste posible. Teniendo en cuenta lo anterior en el presente proyecto se
pretende evaluar el desempefio biotriboldgico de la aleacién Ti6Al4V manufacturada mediante
fusion por haz de electrones y modificada superficialmente por anodizado. Las pruebas
biotriboldgicas se realizaran en un tribdmetro de tipo esfera sobre disco a 37 °C en solucion SBF
con el fin de simular las condiciones fisicoquimicas a las que se encuentra expuesta una protesis

en su vida en servicio.
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2 Justificacion

Para reducir los efectos de la proteccion contra tensiones excesivas, algunos factores
importantes para tener en cuenta en el implante son la rigidez, el ajuste y la adhesion entre el
implante y el hueso.

El método de manufactura aditiva por EBM, ofrece ventajas para mejorar problemas
asociados a estos factores, tales como:

= Posibilidad de fabricar prétesis con estructura celular abierta para cambiar la rigidez
del implante.

= Capacidad de producir piezas porosas en la aleacion Ti6Al4V con una resistencia a
la compresidén y mddulo de Young compatible con las del hueso natural (Li X et al.,
2009).

Adicional a la técnica de fabricacion por medio de EBM, es importante generar una capa
de proteccion que otorgue al material resistencia a la corrosion y al desgaste, por lo cual la técnica
de anodizado es una opcién que permite lograr el propdsito planteado. El anodizado mejora la
capacidad de resistencia de las superficies con respecto a las influencias externas atmosféricas y al
ataque por sustancias quimicas. Las propiedades mecénicas de los anodizados son de gran
importancia y por medio del estudio del coeficiente de friccidn y la tasa de desgaste de la superficie
anodizada se hace posible comparar de manera cualitativa cuanto es la resistencia relativa de esta
capa de 6xido ante la tribocorrosion (Rodriguez S et al., 2016). La construccion de un mapa de
desgaste biotribolégico de la aleacion Ti6Al4V fabricada por EBM con y sin anodizado, aporta
conocimientos al estado del arte debido a que no se ha encontrado en la literatura este tipo de
estudios, ademas permite conocer con buen detalle rangos de cargas y velocidades en los que seria
mejor el desempefio de estos materiales para tenerlos en cuenta en la fabricacion de estos implantes

y las condiciones particulares de los pacientes a los que se les implantarian.



MODIFICACION SUPERFICIAL Y ELABORACION DE UN MAPA DE DESGASTE DE PROTOTIPOS ... 12

3 Objetivos

3.1 Objetivo general

Obtener un mapa de desgaste biotriboldgico de la aleacion Ti6Al4V fabricada por

manufactura aditiva por fusion de haz de electrones y con recubrimiento mediante anodizado.

3.2 Objetivos especificos

3.2.1 Evaluar la influencia del tratamiento de anodizado sobre la microdureza, angulo de
contacto, rugosidad y morfologia de las muestras de la aleacion Ti6Al4V manufacturadas por
EBM, en comparacion con las muestras EBM sin anodizar.

3.2.2 Analizar el efecto de la variacién de tres cargas y tres velocidades diferentes en el
desempefio biotriboldgico de las muestras de la aleacidén Ti6Al4V con y sin anodizado.

3.2.3 Relacionar la morfologia superficial de las huellas generadas durante las pruebas
biotriboldgicas, empleando técnicas de caracterizaciéon SEM-EDS y espectroscopia micro-Raman
con el mapa de desgaste obtenido.
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4 Marco teorico y estado del arte

En las ultimas décadas, se han desarrollado métodos de manufactura aditiva (AM),
inicialmente conocidos como manufactura rapida, con produccién de piezas metéalicas 100%
densas. Una de las aplicaciones mas relevantes ha sido la produccion de implantes médicos con
geometria personalizada, disefiados a partir de imagenes digitales (tomografias computarizadas) de
la anatomia del paciente, debido a que éstos suelen tener bajas tasas de produccién y alta
complejidad (Cronskér M et al., 2013). Lo anterior dificulta la fabricacion de este tipo de implantes
por métodos convencionales como lo es el mecanizado por CNC. Uno de los métodos de
manufactura aditiva (AM) utilizados en la fabricacion de implantes personalizados, es la fusion por
haz de electrones (EBM), el cual ha mostrado grandes capacidades en la fabricacion de distintos
implantes; un ejemplo de ello son los véstagos de cadera ortopédicos a la medida con buenas
propiedades del material, generando piezas de titanio de célula abierta, con estructuras acetabulares
e integradas (Thundal S, 2008).

El proceso EBM utiliza un haz de electrones de alta potencia enfocado para fundir y
fusionar de forma selectiva particulas de polvo metalico en capas de 0.07 a 0.25 mm de espesor.
El material se deposita en la plataforma de construccion en forma de una capa uniforme y densa,
que posteriormente se precalienta con un escaneo de baja potencia y alta velocidad de un haz de
electrones, calentando la superficie del polvo a una temperatura de aproximadamente 750-850 °C,
seguido de fusion selectiva de particulas segin la seccion transversal 2D del modelo CAD
(Szymczyk P, 2022). La capa posterior se construye directamente sobre la anterior, proporcionando
la durabilidad de todo el modelo. El proceso se repite capa por capa hasta que se completa la pieza
3D deseada. El polvo sinterizado que rodea la pieza ayuda a sostener las superficies orientadas
hacia abajo durante el proceso de construccion. Sin embargo, el polvo ligeramente sinterizado se
rompera durante el proceso de tamizado posterior a la construccion, lo que permitira recuperar y
reutilizar la mayor parte del polvo sin fundir (Harrysson O et al., 2008).

Todo el proceso depende de multiples parametros que se pueden personalizar libremente.
La fabricacion participa en un entorno de alto vacio de 10 mbar, lo que garantiza una alta pureza
y reduce el riesgo de absorcion de hidrogeno, mientras que la temperatura elevada minimiza el
riesgo de aparicion de tensiones residuales térmicas y, por lo tanto, distorsién y deformacion

(Szymczyk P, 2022). Dependiendo de los pardmetros de fabricacion, el proceso EBM puede
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proporcionar piezas listas para usar de alta calidad debido a la reproducibilidad geométrica
optimizada, la densidad relativamente alta del material, que puede incluso superar el 99.9% vy, por
lo tanto, propiedades mecénicas mejoradas.

La buena biocompatibilidad de las aleaciones de titanio las convierte en materiales idoneos
para el reemplazo de tejidos duros y ser implantados en el cuerpo. Como se menciond
anteriormente, la formacion de una capa pasiva es la responsable de estas buenas caracteristicas de
biocompatibilidad y resistencia a la corrosion debido a su alta estabilidad fisicoquimica (Thundal
S, 2008). Sin embargo, la superficie del titanio y de sus aleaciones no presentan buenas propiedades
tribologicas, implicando dafios en el material cuando es sometido a una carga dinamica o estatica
(Johns SM et al., (1996). Diferentes técnicas de modificacion superficial permiten mejorar las
propiedades superficiales de estos materiales, formando recubrimientos que permitan una mejor
adhesion quimica al hueso. En los ultimos afos, el anodizado ha tomado gran interés como
metodologia de modificacion superficial de aleaciones de titanio, este proceso electroquimico
permite depositar una capa artificial de 6xido sobre una superficie metalica, la cual incrementa su
resistencia a la corrosion y al desgaste. Al proceso se le conoce como anodizado u oxidacion
anddica, ya que; la pieza a tratar se conecta al polo positivo de una fuente de corriente continua,
después, se sumerge en un electrolito cuyo reactivo puede ser un &cido o una base. El catodo de la
fuente se conecta a una superficie metalica y se sumerge en el electrolito para asi completar el
circuito (Lizano K, 2016). La fuente proporciona un voltaje al circuito, y el proceso electroquimico
ocurre permitiendo la formacion de una capa de 6xido de mayor espesor cuya composicion,
propiedades y morfologia son modificadas en funcion de las variables del proceso tales como el
control del voltaje, la corriente, la temperatura y la composicion del electrolito (Echeverry-Rendén
M et al, 2015).

Los recubrimientos obtenidos poseen una variedad de morfologias y su composicion
depende de los elementos presentes en la solucién de anodizado, permitiendo la formacién de
compuestos biocompatibles en el recubrimiento. Asi mismo, los recubrimientos formados
presentan mejores propiedades mecanicas y menor desgaste del material y dafios a partes del cuerpo
con los que estara en contacto (Wang YM et al, 2006). El proceso de anodizado es una técnica de
modificacion superficial de bajo costo, los parametros del proceso se pueden controlar facilmente
para producir los recubrimientos requeridos, amigable ambientalmente, no hay emisiones toxicas

al ambiente y los recubrimientos obtenidos presentan una buena adherencia al sustrato (Thundal S,
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2008). Lo anterior, permite la facil implementacion del proceso a escala industrial debido a la
versatilidad de la técnica (Dong H, 2010).
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5 Metodologia

5.1 Obtencion del prototipo por EBM

El disefio en 3D del prototipo de protesis de cadera se llevd a cabo en la Mid Sweden
University empleando un software de disefio asistido por computador CAD. Los prototipos se
fabricaron mediante la tecnologia de manufactura aditiva (AM) por fusion de haz de electrones
(EBM).

5.2 Preparacion de las muestras

Una vez obtenido el prototipo y las probetas de ensayo a partir del equipo de manufactura
aditiva (AM) por fusion de haz de electrones (EBM) se cortaron muestras en forma de disco en una
cortadora de precision con dimensiones de 18.02 mm de diametro y 3.77 mm de espesor, luego las
muestras se pulieron utilizando papel de lija de SiC con diferentes tamafios de grano, iniciando
desde 100, 320, 400, 600, 1000, 1200 y posteriormente se sometieron a pafio empleando alimina
para conseguir un acabado tipo espejo. El anterior procedimiento de pulido, se realiz6 para todas
las muestras previo a la ejecucion de las pruebas biotriboldgicas con el fin de obtener rugosidades

similares.

5.3 Anodizado

Para realizar el montaje se dispuso de la solucion preparada en un beaker de acero
inoxidable el cual actu6 como catodo, mientras que la muestra pulida suspendida en un alambre de
titanio y sumergida en la solucion actué como anodo. En la Tabla 1 se presenta la formulacion
empleada para preparar la solucion de anodizado para las muestras de Ti6Al4V, y ademas las

condiciones necesarias para el proceso en modo galvanostatico.
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Tabla 1
Composicién y condiciones del bafio de anodizado.
Concentracion P-Si (g/L)
NasP0412H20 10.00
Na2SiO35H20 2.00
EDTANa; 3.72
NaOH 2.00
Condiciones

pH 13.22
Conductividad (ms/cm?) 17.91
Densidad de corriente (mA/cm? 50.00
Tiempo (S) 1000

5.4 Rugosidad

Se determino la rugosidad superficial tanto de las muestras fabricadas por forja y EBM,
como las muestras EBM anodizadas ya que las diferencias en su rugosidad superficial conllevan a
un efecto directo en su desempefio biotribologico. Se empled un perfildmetro BRUKER Dektak
XT capaz de detectar los picos y valles existentes en la superficie de las muestras, con un recorrido
longitudinal de 1500 um a una velocidad de 100 pum/s.

5.5 Microdureza

Se evaluo la microdureza Vickers de las muestras fabricadas por la técnica de forjay EBM
con el fin de conocer variaciones significativas a partir del método de fabricacion implementado,
para lo cual se empled una carga de 5 N durante 15 segundos en cada muestra en un equipo Instron
Tukon 2100 B. Cabe anotar que la microdureza de las muestras anodizadas no fue posible evaluarla

debido a la alta rugosidad de estos recubrimientos.
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5.6 Angulo de contacto

Se analizo el angulo de contacto generado entre las superficies de las muestras fabricadas
por forja, EBM, EBM anodizada empleando agua y solucién SBF en un Gonidmetro estandar
Ramé-Hart modelo 250-F4.

5.7 Biotribologia

Para las pruebas biotriboldgicas se propuso el disefio de experimentos de la Tabla 2 con el
fin de realizar un mapa de desgaste en 3D y comparar el comportamiento de la aleacién Ti6Al4V
al implementar la combinacién de tres cargas y tres velocidades diferentes, ademas, fue posible
conocer el coeficiente de friccion, la tasa de desgaste y los mecanismos de desgaste generados en
los dos tipos de muestras, la primera corresponde a una muestra de Ti6Al4V fabricada mediante
manufactura aditiva por fusion de haz de electrones (EBM) la cual se puli6 previamente a la prueba,
y la segunda es la muestra fabricada por EBM y posteriormente anodizada. Adicionalmente, se
contd con una muestra patron fabricada por la técnica de forja, esto con el fin de tener una referencia
del comportamiento que suelen tener las proétesis de cadera cuando se fabrican mediante métodos
convencionales. Para cada condicion se realiz6 limpieza de las muestras en etanol mediante bafio
ultrasénico durante 5 minutos y luego se pesaron en una micro balanza Mettler Toledo UMXS5 con
una precision de = 0.1 pg para determinar la pérdida de masa durante las pruebas biotriboldgicas,
este procedimiento se realizd antes y después de cada prueba para encontrar la tasa de desgaste, los
ensayos se realizaron por duplicado durante 40 minutos en un tribometro de tipo esfera sobre disco
empleando como contracuerpos esferas de alimina con una dureza de 21 GPa (2141 HV) de 6 mm

de diametro y generando huellas de desgaste de 4 mm de diametro.
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Tabla 2
Disefio de experimentos para generar el mapa de desgaste.

Ensayos Ensayos EBM

Carga (N) Velocidad (RPM) EBM anodizada
30 2 2
5 50 2 2
70 2 2
30 2 2
8 50 2 2
70 2 2
30 2 2
10 50 2 2
70 2 2

Teniendo en cuenta que las pruebas biotriboldgicas se plantearon para prototipos de protesis
de cadera se considerd un medio con el fin de simular los fluidos corporales, por lo tanto, se empled

una solucion SBF a una temperatura de 37 °C, cuya composicion se especifica en la Tabla 3.
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Tabla 3
Composicién solucion SBF.
Concentracion g/L

NaCl 7.99
KCI 0.22
K2HPO4.6H20 0.23
CaCl: 0.28
MgCl2.6H20 0.31
NaHCOs 0.35
Na2SO4 0.07
HCI 0.1M 10 mL

5.8 Caracterizacioén

Las huellas de desgaste generadas en las pruebas biotribolégicas se caracterizaron
empleando un microscopio Nikon Eclipse MA 100, un espectrometro Raman confocal Horiba
Jobin Yvon modelo Labram HR de alta resolucién y un microscopio electrénico de barrido
termoidnico JEOL-JSM 6490LV a diferentes aumentos, con el fin de identificar posibles

mecanismos de desgaste en los diferentes pares biotribol6gicos.
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6 Resultados

El disefio CAD modelado en 3D vy los prototipos de la protesis de cadera fabricados en
aleacion Ti6Al4V mediante manufactura aditiva (AM) por fusion de haz de electrones (EBM) se
presentan en la Figura 1, adicionalmente se fabricaron cilindros a partir de los cuales se cortaron

las muestras para el anodizado y las pruebas biotriboldgicas.

Figura 1
Disefio CAD y fabricacion mediante manufactura aditiva por EBM.

La Figura 2 muestra la curva obtenida para los anodizados realizados a las muestras
Ti6AIl4V fabricadas mediante EBM. EI comportamiento presentado fue el esperado para este tipo
de aleacion con una pendiente inicial alta donde se presenta la chispa usualmente conocida como
spark por su nombre en inglés, luego se da una ruptura del voltaje donde disminuye su velocidad

de crecimiento hasta que comienza a estabilizarse la capa anddica.
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Figura 2
Curva voltaje vs tiempo del proceso de anodizado.
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Las pruebas de microdureza y rugosidad se realizaron con el fin de conocer las condiciones
de partida de las muestras segun su método de fabricacion y modificacién superficial. Los estudios
arrojaron los resultados presentados en la Figura 3, donde se dio a conocer que la muestra EBM
posee una microdureza Vickers mayor que la muestra patron (forja). Esto se debe a que en el
proceso EBM se funden los polvos a alta temperatura y se realiza un enfriamiento rapido en cada
capa produciendo una mayor compactacion de las particulas. Ademas, en la muestra EBM al poseer
una mayor microdureza en comparacion a la muestra forjada, se produce una menor tasa de
desgaste como se vera mas adelante.

Por otro lado, al evaluar la rugosidad superficial de los tres tipos de muestras (forja, EBM
y EBM anodizada), se evidencié que la muestra EBM anodizada posee una rugosidad mayor en
comparacion con las muestras EBM y forjada. Esto a causa de que el recubrimiento generado

durante el anodizado es de naturaleza porosa que pudo ser creada por las descargas y la generacion

de gas que acompana al proceso.
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Figura 3
Gréfica de barras de microdureza y rugosidad.
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Las medidas del angulo de contacto se presentan en la Tabla 4, demostrando que, al
implementar el agua como liquido, se obtienen angulos de contacto mayores en comparacion al
caso donde se emplea como medio una solucién SBF, por lo tanto, menor sera su energia de
superficie y tendra poca capacidad de adhesion mientras que para los tres casos evaluados con la
solucion SBF se forman menores angulos de contacto y de esta manera la superficie puede alcanzar

un potencial de adhesion elevado debido a su grado de activacion superficial.

Tabla 4
Angulo de contacto.

Angulo de contacto

Medio Forja EBM EBM anodizada

Agua 91.04 99.40 72.95
SBF 88.50 75.85 71.35
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Los registros de Coeficientes de friccion vs Tiempo obtenidos en las pruebas
biotribologicas se presentan en la Figura 4, partiendo de las condiciones propuestas y especificadas
en la Tabla 2. En los registros de friccion se observan dos etapas: i) al inicio de las pruebas se
observan coeficientes de friccion inestables debido a la etapa de acoplamiento entre las superficies
triboldgicas durante la cual, se pulen rugosidades, se desgastan posibles capas superficiales
presentes en los cuerpos triboldgicos, en todas las pruebas esta etapa es mas prolongada para las
muestras fabricadas por EBM y posteriormente anodizadas, la cual dura alrededor de 400 s excepto
en la condicién de 70 RPM y 10 N que duré alrededor de 100 s. ii) Después de la etapa de
acoplamiento inicial se observa un régimen estable de los registros de friccion hasta terminar las
pruebas, durante este régimen se observa que los registros oscilan alrededor de un valor promedio
del coeficiente de friccion hasta terminar las respectivas pruebas biotribolégicas. EI valor del
coeficiente de friccidn que se observa en este régimen estable corresponde al coeficiente de friccion
del sistema biotriboldgico evaluado. Se puede afirmar que de acuerdo con los registros de friccion
presentados en la Figura 4, las muestras fabricadas por EBM y anodizadas evaluadas a 30 RPM y
5 N (Figura 4-a) presentaron los registros mas suaves y estables a lo largo de todo el registro. En
general para todas las velocidades y cargas utilizadas, al menos una de las muestras obtenidas por
EBM y anodizadas mostraron el registro mas suave en cada grafica de la Figura 4, excepto en la
condicion de 70 RPM y 10 N en la cual estas muestras precisamente muestran los registros con

mayores fluctuaciones respecto a las muestras EBM evaluadas con estas mismas condiciones.
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Figura 4
Registros de los coeficientes de friccion vs tiempo.
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Los coeficientes de friccion de las muestras EBM se mantuvieron entre 0.374 y 0.403 al
variar las cargas y velocidades presentadas en la Figura 5-a, lo cual no representa un cambio
significativo cuando se implementan diversas condiciones debido a la superficie pulida y
homogénea de las muestras en todos los casos al momento del ensayo biotriboldgico, sin embargo,
se observa una ligera tendencia a mostrar mayores coeficientes de friccion a menores cargas y
menores coeficientes de friccion en la medida en que se incrementa la carga. Mientras que para el
caso de las muestras EBM anodizadas, se obtuvo un coeficiente de friccion mayor en comparacion
a las muestras EBM debido a que el anodizado otorgd a las muestras una superficie altamente
rugosa y porosa, ademas, este recubrimiento por su naturaleza ceramica es mas duro y normalmente
entre cuerpos de mayor dureza se generan mayores coeficientes de friccion. EI comportamiento de
estas muestras anodizadas fue similar para las situaciones en las que se mantuvo fija la carga y solo
se varid la velocidad, tal como se representa en la Figura 5-b, por lo tanto, la condicidn que posee
un mayor efecto sobre el coeficiente de friccion en las muestras EBM anodizadas es la carga
aplicada. Adicionalmente, se analiza que al mantener constante una velocidad y aumentar la carga,
el coeficiente de friccion disminuye, por lo cual las condiciones son inversamente proporcionales,
similar al comportamiento mostrado por las muestras EBM.

Para ambas figuras, se presenta mediante una linea discontinua horizontal el coeficiente de
friccion de las muestras forjadas el cual corresponde a 0.38 siendo similar al coeficiente de friccion
obtenido para las muestras EBM, debido a que tuvieron la misma preparacion superficial

previamente al ensayo biotribolégico.
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Figura 5
Gréficas de coeficiente de friccidon en a) muestras EBM y b) muestras EBM anodizadas.
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En la Figura 6 se representan las tasas de degaste obtenidas a partir de las pruebas
biotriboldgicas. En la Figuras 6-a se muestran las velocidades de 30 RPM, 50 RPM y 70 RPM
sometidas a una carga de 5 N dando como resultado una tasa de desgaste similar al comparar las
muestras EBM con velocidades de 30 RPM y 50 RPM, y un leve incremento para el caso de 70
RPM. Ademas, en la Figura 6-a, se reporta la tasa de desgaste de una muestra forjada con el fin
de mostrar que la ténica de fabricacién por EBM permite obtener menores tasas de desgaste en
comparacion a ésta y asi prolongar el uso de la protesis dentro del cuerpo. Asi mismo, las muestras
EBM anodizadas bajo las tres condiciones de velocidad evaluadas mostraron tasas de desgaste
cercanas entre ellas con un ligero incremento cuando se utiliza la mayor velocidad de 70 RPM. De
acuerdo a los valores de tasas de desgaste encontrados se puede afirmar que el proceso EBM
disminuye alrededor de un 60 % el desgaste cuando la prétesis es fabricada por este proceso
respecto al proceso de forja, mientras que la protesis fabricada por EBM y posteriormente
anodizada mostrd tasas de desgaste reducidas alrededor de un 86 % respecto al proceso de
fabricacion por EBM sin anodizar, todo lo anterior para la carga de 5 N.

La Figura 6-b compara las tres velocidades mencionadas anteriormente pero empleando
una carga de 8 N donde se encontro una tendencia similar al caso anterior donde la tasa de desgaste
muestra valores mayores para las muestras fabricadas por EBM respecto a las muestras anodizadas.

Para esta carga las tasas de desgaste incrementaron respecto a la carga de 5 N, para las muestras
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fabricadas por EBM las tasas de desgaste aumentaron alrededor de un 32 %, mientras que en las
muestras anodizadas incrementd alrededor de un 250 %. Las tasas de desgaste con la velocidad
mas alta estudiada (70 RPM) exhibieron valores ligeramente superiores a los obtenidos con las
otras velocidades. Finalmente, la Figura 6-c presenta las mayores tasas de desgaste en las muestras
EBM y EBM anodizadas al emplear las velocidades anteriores con una carga de 10 N, en este caso,
al ser la mayor carga aplicada es de esperar que la tasa de desgaste incremente en comparacion con
las dos cargas anteriores. Con la carga de 10 N las tasas de desgaste para las muestras fabricadas
por EBM incrementaron alrededor de un 100 % respecto a la carga de 8 N y para las muestras
anodizadas respecto a la misma carga el incremento fue alrededor de un 145 %. De forma similar
como sucedio con las cargas anteriores, con 10 N también se observa un ligero incremento en la

tasa de desgaste con la velocidad de 70 RPM respecto a las otras dos velocidades.

Figura 6
Graficas de tasa de desgaste empleando a) 5 N, b) 8 Ny c) 10 N.
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De acuerdo con las condiciones empleadas en las pruebas biotribolégicas y a los
coeficientes de friccion y tasas de desgaste obtenidos fue posible elaborar superficies de respuesta
y mapas de contorno para las dos situaciones de estudio, la Figura 7-a, corresponde a la superficie
de respuesta de las muestras fabricadas mediante manufactura aditiva por EBM con su respectivo
mapa de contorno del coeficiente de friccion representado en la Figura 7-b, y la Figura 7-c,
corresponde a esta misma situacién con el proceso adicional del recubrimiento por anodizado y su
mapa de contorno se presenta en la Figura 7-d. Para ambas situaciones se obtuvo una superficie
de respuesta donde se evidencia que los mayores coeficientes de friccion se producen al emplear
las cargas mas bajas, y los menores coeficientes de friccion empleando cargas mas altas, es decir

que su efecto es inversamente proporcional, tal como se analizé en la Figura 5.
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Figura7

Superficie respuesta y mapa de contorno del coeficiente de friccion en a), b) muestras EBM y c),
d) muestras EBM anodizadas.
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Por otro lado, en la Figura 8 se presentan las superficies de respuesta y mapas de contorno
obtenidos a partir de la tasa de desgaste. La Figura 8-a corresponde a la superficie de respuesta de
la muestra fabricada mediante EBM y su respectivo mapa de contorno se presenta en la Figura 8-
b, ademas la superficie de respuesta de la muestra EBM anodizada y su mapa de contorno se
encuentran en la Figura 8-c y 8-d respectivamente. Para ambos casos se presenta un
comportamiento contrario al evidenciado en el coeficiente de friccion, ya que la tasa de desgaste

muestra un aumento a medida que la carga también aumenta, es decir que su efecto es directamente
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proporcional. En estas superficies de respuesta se evidencia que la carga presenta un mayor efecto
tanto en los coeficientes de friccidbn como en las tasas de desgaste, mientras que el efecto de la
velocidad de las pruebas fue minimo. En las muestras anodizadas se percibe un poco més el efecto
de la velocidad de prueba que en las muestras fabricadas por EBM tanto en los coeficientes de
friccién como en las tasas de desgaste.

Figura 8

Superficie respuesta y mapa de contorno de la tasa de desgaste en a), b) muestras EBM y c), d)
muestras EBM anodizadas.
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Las huellas de desgaste observadas mediante el microscopio optico posterior a las pruebas
biotriboldgicas bajo las condiciones de ensayo de 30 RPM y 5 N se presentan en la Figura 9. La
huella de desgaste de la muestra fabricada mediante forja correspondiente a la Figura 9-a presenta
una huella de desgaste de mayor ancho en comparacion con la huella de desgaste generada en la
muestra EBM de la Figura 9-b. Lo anterior demuestra que el método de fabricacion mediante
manufactura aditiva por EBM permite disminuir el desgaste generado en la protesis cuando esta en
contacto con el hueso comparado con métodos de fabricacion convencionales como la forja. Sin
embargo, es posible mejorar alin mas esta caracteristica empleando un tratamiento superficial como
el anodizado tal como se observa en la Figura 9-c donde se puede apreciar una huella de desgaste
con menor ancho respecto a las demas muestras analizadas. Ademas, para los tres casos es posible
determinar que el mecanismo de desgaste que tiene lugar sobre las muestras posterior a las pruebas
biotribolégicas es la abrasion, debido a los surcos paralelos a la direccion de deslizamiento que
genera el contracuerpo de alimina mientras realiza los recorridos establecidos. En la muestra
anodizada, ademéas de los surcos caracteristicos de la abrasion se observa material adherido
alrededor de la huella, el cual puede ser proveniente del contracuerpo o material desprendido desde

el mismo recubrimiento de anodizado y posteriormente apisonado por el mismo contracuerpo.

Figura 9
Huellas de desgaste observadas mediante microscopia éptica en a) muestra forjada, b) muestra
EBM y ¢) muestra EBM anodizada.

a)
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Las imagenes SEM de la Figura 10 corresponden a la muestra EBM anodizada evaluada
biotriboldgicamente a 30 RPM y 5 N, estas imagenes permiten observar la superficie del
recubrimiento posterior a la huella de desgaste producida por el contracuerpo de alimina. Se
evidencia la ruptura de la capa anddica mas externa donde el contracuerpo realiza su recorrido y se
analiza su espectro de composicion donde, en la Figura 10-a los elementos que componen
mayoritariamente la muestra son Ti (49.44%W), O (33.76%W), F (5.41%W), Ca (3.91%W), Al
(2.37%W) y V (2.22%W). Y en la Figura 10-b, analizando otro punto de la muestra se compone
mayoritariamente por O (35.58%W), Ti (32.68%W), C (12.27%W), P (7.03%W), Si (3.85%W),
Ca (3.42%W), Al (1.72%W), correspondientes a la aleacion, la solucion de anodizado y también
la solucion SBF gue pudo quedar como residuo al caracterizar la muestra. En estas imagenes SEM
se observa evidencia del desgaste por fatiga donde hay formacion de grietas en el recubrimiento y
cuando éstas se encuentran dan lugar al desprendimiento de particulas del material y luego son

apisonadas por el contracuerpo, algo que se observé mediante microscopia éptica.
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Figura 10
Imagenes SEM muestra 30 RPM y 5 N anodizada con su respectivo espectro de composicion.
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Paralelo al andlisis del espectro de composicion, para el caso de la Figura 10-b, se tiene el
mapa de composicion elemental EDS (Figura 11) donde visualmente se aprecian los elementos
gue componen la muestra en la zona caracterizada, como se menciond anteriormente, estos
elementos corresponden a la naturaleza de la aleacion Ti6Al4V, su capa anddica donde el fosforo,
silicio, sodio y oxigeno tienen un gran aporte, y ademas, residuos de la solucién SBF que quedaron
posterior a la prueba biotriboldgica donde tienen lugar el sodio, potasio, cloro, fésforo, calcio,

magnesio, carbono y oxigeno.
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Figura 11
Mapa elemental EDS muestra 30 RPM y 5 N anodizada.
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La Figura 12 presenta las imagenes SEM tomadas a la muestra EBM anodizada evaluada
biotribologicamente bajo las condiciones de 50 RPM y 5 N, las cuales mostraron un

comportamiento similar al caso anterior al implementar 30 RPM y 5 N, debido a que la variacion
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de la velocidad no representa un cambio significativo en la huella de desgaste cuando se mantiene

la misma carga. En estas imagenes también es evidente el mecanismo de desgaste por fatiga.

Figura 12
Imagenes SEM muestra 50 RPM y 5 N anodizada con su respectivo espectro de composicion.
a) b)

50RPM 5N anodizada 50RPM 5N anodizada

+_ »
Spectrum 3

v 300pm ' Electron Image 1 ! 60pm ' Electron Image 1

| Spectrum 3 | Sum Spectrum

Loe]

© Ko
Ti A
=i
My
Ma cl
T T T T T T T T T T T T T L] T T T T T T T T T T T T T T T T T T
u] 2 4 g g 10 12 14 16 18 E ] 10 12 14 16 15
Full Scale 1504 cts Cursor: 19.481 (0 cts) ke Full Scale 7311 cts Cursor: 19481 (1 cts) ke

Asi mismo, el mapa elemental de composicion EDS de la Figura 13 revela la presencia de
oxigeno, sodio, magnesio, aluminio, silicio, fésforo, calcio y titanio, productos de los componentes
de la capa anddica y de la solucion SBF, medio en el cual se llevaron a cabo las pruebas

biotriboldgicas.
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Figura 13
Mapa elemental EDS muestra 50 RPM y 5 N anodizada.
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Para el caso de la muestra EBM anodizada evaluada a 70 RPM y 10 N se determind la
presencia de Ti (51%W), O (32.78%W), P (3.52%W), C (2.62%W), V (2.39%W), Al (2.37%W),
Si (2.30%W), Ca (2.04%W) y Na (0.97%W) caracteristicos de la aleacion de estudio, la capa

anodica y el medio simulado SBF, tal como se muestra en la Figura 14 y Figura 15.
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Figura 14
Imagenes SEM muestra 70 RPM y 10 N anodizada con su respectivo espectro de composicion.
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Figura 15
Mapa elemental EDS muestra 70 RPM y 10 N anodizada.

Las imagenes SEM correspondientes a la muestra EBM evaluada a 70 RPM y 10 N se
muestran en la Figura 16, donde, al ser la condicion mas abrupta se observa facilmente el
mecanismo de desgaste por abrasion mencionado anteriormente que deja como evidencia los surcos
generados durante la prueba biotribol6égica. Ademas, su espectro de composicion confirma que los
componentes de la aleacién corresponden a Ti (75.64%W), Al (2.69%W), V (4.29%W), y
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adicionalmente se encontrd la presencia de O (10.38%W) y C (7.01%W) acordes a la formulacion

de la solucidon SBF.

Figura 16
Imagenes SEM muestra 70 RPM y 10 N EBM con su respectivo espectro de composicion.
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Las huellas de desgaste se analizaron ademas, mediante espectroscopia micro-Raman para
algunas muestras representativas como se indica en la Figura 17 donde para cada uno de los casos
se presenta la imagen superficial indicando el punto donde se analiz6 la muestra y su espectro
micro-Raman correspondiente, con el fin de conocer informacion detallada de la composicion
quimica y fases formadas en las huellas de desgaste generadas en las pruebas biotriboldgicas. En
los espectros de las Figuras 17-a, 17-b, y 17-c de las muestras EBM anodizadas, se aprecia un
pico de baja intensidad aproximadamente a 150 cm™ caracteristico de la fase anatasa del didxido

de titanio, y en la Figura 17-d correspondiente al espectro de la muestra EBM se detect6 un pico
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de baja intensidad a 800 cm™ caracteristico del mineral moissanita el cual indica el contenido de
SiC presente en la muestra debido a los granos que pudieron incorporarse durante el proceso de
pulido y que no alcanzaron a ser eliminados en el bafio ultrasonico. Ademas, para los cuatro casos
evaluados, tanto en muestras EBM como EBM anodizadas se distinguieron dos picos de alta
intensidad a 1350 cm™ y 1400 cm™ provenientes de la solucién SBF empleada durante los ensayos

biotriboldgicos.

Figura 17
Espectro micro-Raman de muestras EBM anodizadas evaluadas a a) 30 RPM y 5 N, b) 50 RPM y
5N, ¢) 70 RPMy 10 N, y d) muestra EBM evaluada a 70 RPM y 10 N.
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Espectro raman de muestras EBM ancdizadas evaluadas a 70RPM y 10N Espectro raman de muestras EBM evaluadas a 70RPM y 10N
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7 Conclusiones

El proceso de fabricacion de EBM aument6 la dureza y disminuy6 significativamente la
tasa de desgaste en comparacion con el proceso de fabricacién convencional de forjado.

El tratamiento superficial de anodizado en la muestra fabricada por EBM, aunque aumento
la rugosidad y el coeficiente de friccion, mostro la tasa de desgaste mas baja permitiendo que solo
se desgaste el recubrimiento y no el sustrato.

En todas las muestras estudiadas se present6 el mismo mecanismo de desgaste, siendo éste
la abrasién debido a los surcos paralelos a la direccion de deslizamiento del contracuerpo que se
evidenciaron en las imagenes de microscopia Optica y SEM. Solo las muestras anodizadas, ademas
de la abrasién mostraron evidencia de desgaste por fatiga.

La carga aplicada es la condicion que mayor influencia tiene sobre la tasa de desgaste,
dando como resultado un efecto directamente proporcional; mientras que al variar la velocidad y
manteniendo la carga constante no se obtuvieron cambios significativos en la tasa de desgaste del

material posterior a las pruebas biotribologicas.
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