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RESUMEN

TITULO: EFECTO DE LA GEOMETRIA DEL GRABADO LASER EN EL
COMPORTAMIENTO ELECTROQUIMICO DE SUPERFICIES DE Ti-6Al-4V.

AUTORES: Yessica Malena Bayona Alvarez--Jose Jaime Daza Rodriguez™

PALABRAS CLAVE: Ti-6Al-4V, biomaterial, superficie laser texturizada, SBF,
corrosion, pruebas electroquimicas.

DESCRIPCION:

El objetivo del presente estudio fue evaluar el comportamiento electroquimico de
superficies tratadas con laser del biomaterial Ti-6Al-4V expuestas a SBF. La
geometria lineal fue desarrollada usando un equipo comercial LaserPro operado a
una longitud de onda de 10.6 um. La caracterizacion fisicoquimica se realizo
mediante SEM, EDS y medidas de angulo de contacto. Ademas, se realiz0 una
reconstruccion en 3D de las superficies texturizadas usando el software ZEN Lite.
La evaluacion electroquimica de las probetas se llevo a cabo mediante las técnicas
RPL, EIS y curvas potenciodinamicas. Los resultados mostraron que el proceso de
texturizado genera cambios en la morfologia y en la composicion quimica de la
superficie de las muestras, introduciendo nuevos compuestos que afectan la
resistencia a la corrosion. En relacién al angulo de contacto, las texturas en la
superficie permiten que se creen burbujas de aire que modifican la humectabilidad
de la aleacion Ti-6Al-4V. Con respecto al efecto de la geometria laser en el
comportamiento electroquimico, se evidencid que las muestras texturizadas
presentan una mayor velocidad de corrosibn en comparacién a la probeta sin
modificaciones, debido a nuevos elementos inducidos por el recubrimiento de
Cermark™ usado para el proceso de grabado laser. Adicionalmente, se encontré
gue el ancho de las ranuras es la caracteristica mas importante en la topografia
lineal porque afecta directamente la resistencia al dafio del biomaterial. Los disefios
con menor ancho de linea (50 um) presentaron las velocidades de corrosién mas
bajas durante las pruebas electroquimicas.

Trabajo de Investigacion
™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Ph.D. Dario Yesid
Pefa
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ABSTRACT

TITLE: THE EFFECT OF LASER ENGRAVING GEOMETRY IN
ELECTROCHEMICAL BEHAVIOR OF TI-6Al-4V SURFACES".

AUTORES: Yessica Malena Bayona Alvarez--Jose Jaime Daza Rodriguez™

KEYWORDS: Ti-6Al-4V, biomaterial, laser surface textured, SBF, corrosion,
electrochemical tests.

DESCRIPTION:

The aim of the present study was to evaluate the electrochemical behavior of laser-
treated surfaces of biomaterial Ti-6Al-4V exposed to SBF. The linear geometry was
developed using a LaserPro equipment operating at a wavelength of 10.6 um. The
physicochemical characterization was performed by SEM, EDS and contact angle
measurements. A 3D reconstruction of texturized samples was created using ZEN
Lite software. Electrochemical evaluation of specimens was carried out by LPR, EIS
techniques and potentiodynamic curves. The results showed that laser surface
textured process generates changes in the morphology and chemical composition
of the surface samples, inducing new compounds that can affect corrosion
resistance. In relation to contact angle, surface textures allow some air bubbles to
be created, which can modify the wettability of Ti-6Al-4V alloy. With respect to the
effect of laser geometry in electrochemical behavior, it was evidenced that textured
samples show a higher corrosion rates compared to unmodified sample, due to
chemical elements induced by Cermark™ coating used during laser engraving
procedure. Additionally, it was found that groove width is the most important
characteristic in linear topography because it can affect directly the damage
resistance of the biomaterial. The designs with the smallest groove width (50 um)
showed the lowest corrosion rates.

" Undergraduate thesis
™ Faculty of Physicochemical Engineering. Chemical Engineering. Director: Ph. D. Dario Yesid Pefia

16



INTRODUCCION

La industria ortopédica es un campo importante y bastante complejo, puesto que
esta intrinsecamente relacionado con la calidad de vida de los pacientes. Y son los
biomateriales la pieza clave que permite su crecimiento dinamico actualmente. Por
tanto, la innovacién en el mejoramiento de las propiedades de estos materiales ha
sido en los dltimos afios ambiciosa, porque el concepto de biomaterial se ha tornado
mas robusto y exigente, y la tercera generacion de éstos demanda ademas de
biocompatibilidad, excelentes propiedades mecanicas y anclaje, la capacidad de ser

absorbible y que su degradacion propicie la regeneracion del tejido 6seo dafiado [,

La biocompatibilidad es la propiedad mas importante de un biomaterial y esta
intimamente vinculada a la respuesta tisular tolerante o intolerante desencadenada
por la alteracion quimica que supone la inclusion y permanencia en el interior del
organismo del implante y/o los productos de su descomposicion 2. Un biomaterial
inmerso en medios acuosos como los del cuerpo humano, provoca la aparicion de
procesos electroquimicos como el fendmeno de corrosion. La degradacion de la
superficie y de la capa de pasivacion del material y la liberacion de productos de
corrosion y de iones metalicos al medio circundante es la mayor incertidumbre al
momento de implantar un biomaterial por sus posibles efectos citotoxicos o

disminucion de la biocompatibilidad B4,

Actualmente, la gran mayoria de implantes ortopédicos son fabricados en titanio
puro y sus aleaciones, porque poseen una gran estabilidad quimica, resistencia a la
corrosion, estado termodinamico estable y excelentes propiedades mecanicas. Esto
le confiere al titanio y sus aleaciones su alta biocompatibiidad. Ademas, sus 6xidos

tienen una baja tendencia a la formacion de iones en medios acuosos 591,
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El titanio es el Unico metal ligero que presenta dimorfismo, sufriendo transformacion
alotrépica a 882.5°C. Asi, es posible la realizacion de tratamientos térmicos con
transformacion total y la obtencién de aleaciones con microestructuras de tipo a, 8
o a/B, de acuerdo al material aleante que se emplee, que buscan dar estabilidad a
alguna de las dos fases alotrépicas [:8l. La relacion resistencia/densidad que posee
el titanio y sus aleaciones es superior a otras con aplicaciones biomédicas como el
acero inoxidable y las de base cobalto [l Estudios realizados comprueban la
biocompatibilidad del titanio, Leventhal (1951) encontré que al término de dieciséis
semanas de implantacion las muestras estaban fuertemente fijadas al hueso,
usando fémures de ratas. Por otro lado, Branenmark (1964) demostré6 que era
posible conseguir una conexion firme entre el hueso y el tejido, al colocar camaras
en el peroné de conejos cuyas carcasas eran de titanio. El observo que después de
la cicatrizacion y remodelacion del tejido, no se podia retirar el material implantado

sin dafar el hueso circundante.

La aleacion de titanio mas empleada industrialmente con aplicaciones biomédicas
es la Ti6-Al4-V por sus excelentes propiedades mecanicas, resistencia a la
corrosion y alta biocompatibilidad. El Ti6-Al4-V es del tipo bifasico a+3, lo que le
concede propiedades mejoradas, entre ellas la forjabilidad. Los dos elementos
mayoritarios, aluminio (6%) y vanadio (4%) mejoran su estabilidad microestructural.
El aluminio aumenta la resistencia y disminuye su peso. El vanadio actia
especificamente como catalizador y evita la corrosion. Las propiedades de esta
aleacibn se obtienen controlando el refinamiento de granos, mediante el
enfriamiento desde la region beta o alfa-beta Il En la aleacion Ti-6Al-4V cuanto
mayor es el contenido de oxigeno, nitrdgeno, aluminio o vanadio, mayor es la
resistencia, sin embargo, al disminuir el contenido de tales elementos aleantes,

mayor es la tenacidad a la fractura, la ductilidad y resistencia a la corrosiontl,
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A pesar de las caracteristicas mejoradas que presenta la aleacion de Ti-6Al-4V y de
su resistencia al ataque electroquimico de los fluidos biol6gicos, la complejidad de
la anatomia humana hace que su oseointegracion o anclaje perfecto al medio
receptor sea complicado, haciendo que la recuperacién del paciente sea un proceso
largo®l. Ademas, al igual que el hueso humano, la interfaz entre el implante y la
estructura esquelética se degrada con el tiempo. Es comun que el aflojamiento del
implante cause dolor y un mal funcionamiento significativo después de 10 a 15 afios,
requiriendo rejuvenecimiento de implantes riesgosos y cirugias de revision
complejas para remover o volver a insertar implantes quirdrgicos 1. Esto puede
deberse a que la capa de 6xido de titanio porosa formada sobre la superficie del Ti-
6AIl-4V es bioinerte y pobremente adhesiva, lo cual crea problemas en los
bioimplantes durante este lapso de tiempo 12,

Como solucion a la anterior problematica, se han realizado diversos trabajos
investigativos en los ultimos afios con el fin de mejorar el crecimiento y la adhesion
celular, procesos que permiten reducir no solo el tiempo de oseointegracion sino

también de cicatrizacion y la probabilidad de rechazo del biomaterial [*314],

Estas investigaciones buscan modificar las propiedades superficiales de la aleacion
de Ti-6Al-4V mediante diversas técnicas, entre ellas el tratamiento con laser 91,
Modificaciones superficiales mediante laser producen cambios morfolégicos en la
estructura del implante, generando un impacto importante en el comportamiento
celular y las funciones fisiologicas 6. Cambios en la topografia de la superficie

aumentan la rugosidad, lo cual mejora la biointegracion 171,

19



El procedimiento de texturizado lineal o circular incrementa el area superficial, lo
cual beneficia propiedades superficiales como la mojabilidad y la biocompatibilidad
[12], Recientes estudios han dedicado su atencién a las modificaciones lineales ya
gue inducen el fendmeno de “contact guidance” en el que las células reaccionan a
la topografia superficial a través de su adhesion, difusion, migracion y/o
proliferacién, haciendo que éstas crezcan orientadas y alineadas sobre la direccion
de estos patrones [1213],

El grabado de micro-ranuras sobre la superficie del biomaterial a condiciones
ambientales, empleando laser UV de nanosegundo revelaron que la profundidad
Optima de las ranuras esta entre 8 y 12 ym (tamano comparable al de los
osteoblastos), y que es posible emplear este tipo de sistema laser para promover la

oseointegracion sin causar microfisuras en las zonas afectadas por el calor 4,

Estudios realizados con células osteoblasticas 2T3 y osteosarcoma humano
permitieron controlar el crecimiento celular y la oseointegracién en muestras de Ti-
6AL-4V con modificaciones superficiales realizadas con irradiacion laser (Nd: YAG).
Los resultados mostraron que el tratamiento con laser mejora la humectabilidad de
la superficie, la biocompatibilidad y la adhesion de los osteoblastos, ya que las
muestras no tratadas generaron un crecimiento celular no homogéneo, presentando
ausencias y acumulaciones en diferentes areas, asi que existe una correlacion
positiva entre la alineacion inicial de la célula y el grado de union de las células a
las superficies irradiadas con laser. Se sugiri6 ademas, que existe un grado de

rugosidad de la superficie 6ptimo a partir del cual la union celular disminuye 3191,
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Recientemente, un estudio trabajo con un procedimiento sistematico para la
obtencion del rango adecuado de dimensiones de las ranuras que se deberian
grabar mediante laser, a fin de obtener superficies modificadas con aplicaciones
biomédicas. El rango hallado fue de 30 um de ancho y 10 um de profundidad de
ranura aproximadamente 2%, Estos investigadores también encontraron que la
velocidad de escaneo adecuada de un laser de nanosegundo debe fijarse entre el
rango de 25 a 30 mm-s* para obtener superficies modificadas adecuadas. En este
articulo se grabaron ranuras de 40 um de ancho y 50 um de profundidad. Los
resultados arrojaron que la profundidad de la ranura es la caracteristica mas
sensible, ya que disminuye con la velocidad de escaneo del laser. Adicionalmente,
el analisis SEM mostro que las modificaciones superficiales generan micro-
rugosidades particulares dentro de cada ranura 1, y como se ha mencionado, estas
rugosidades pueden ser benéficas para la proliferacion celular y procesos de

adhesién [11.17.21]

Con respecto al estudio electroquimico de las superficies modificadas se encontro
gue el texturizado laser con geometria lineal y circular provocan una reduccion
significativa en la velocidad de corrosion, debido a la formacion de una
microestructura refinada, homogenizacion microestructural y la presencia de una
capa de oxido. Sin embargo, la mayor resistencia a la corrosion se presento en la
geometria circular y la mejor union celular se observé preferencialmente en la

geometria lineal a lo largo de la direccion del texturizado 22,

Lo anterior revela que la gran mayoria de trabajos investigativos han sido dedicados
a evaluar la respuesta celular del cuerpo humano cuando la aleacion Ti-6Al-4V
texturizada entra en contacto con el medio biolégico. No obstante, han sido poco los

estudios realizados que evallen la aparicion de fendmenos corrosivos sobre la
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aleacion Ti-6Al-4V con este tipo de tratamientos superficiales. Asimismo, las
soluciones propuestas se han dado a nivel de laboratorio utilizando equipos laser
en micro y nanoescalas 2. La evaluacién electroquimica ha sido en su mayoria

realizada a la aleacion Ti-6Al-4V sin patronamiento laser [2:523-25],

Con base en lo mencionado, el presente proyecto se realiza con el objetivo de
evaluar el comportamiento electroquimico de la aleacion Ti-6Al-4V patronada
mediante grabado laser, al ser expuesta a un ambiente que simula la interaccion
interfacial implante-tejido. Para ello, se usa la solucion simulada (SBF) que contiene
concentraciones de iones similares a las del plasma sanguineo humano,
permitiendo evaluar el ataque corrosivo que experimenta el biomaterial texturizado
al cohabitar con los fluidos corporeos. La evaluacion electroquimica se realizara por
medio de ensayos de resistencia a la polarizacion lineal, Impedancia electroquimica
y curvas de polarizacion potenciodinamicas. Las técnicas SEM, EDS,
reconstruccion en 3D y angulo de contacto permitiran la caracterizacion
fisicoquimica de las superficies texturizadas. El andlisis se llevara a cabo en 26
muestras de Ti-6Al-4V, 24 de las cuales seran patronadas con ocho diferentes
disefios con geometria lineal usando un equipo laser comercial, en donde las
variables seran el ancho de ranura y la distancia de separacion entre éstas. Las dos
muestras restantes seran el punto de comparacién, ya que no se le realizara

modificadas superficialmente.

22



1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En la figura 1 se muestra el esquema del procedimiento experimental empleado en

el desarrollo de este trabajo investigativo.

Figura 1. Esquema del proceso experimental para la evaluacion del

comportamiento electroquimico de superficies de Ti-6Al-4V.

M | y
E Revisign bibliografica
T |~ o
o Obtencion de las
muestras de TigAl.V =) | FPreparacion Bl =
D - superficial
modificadas

o |~ o’ —

- - Exposicion de
L Preparacion del SBF = [ las muestras 1 —
0 \ - . EDE

p - [ FIEICDQUIFI'IIL’:E ] = Angule de contacto
G Caracterizacion de las
| muestras i

\_ o [ Electroquimica D s

W Potenciedinamicas

1.1 REVISION BIBLIOGRAFICA

La busqueda de informacién permitié obtener una visibn mas completa de los temas
relacionados con la aleacion Ti-6Al-4V incluyendo sus propiedades, caracterizacion
y comportamiento electroquimico. Esta fue extraida de libros especializados y
articulos cientificos de la base de datos de la Universidad Industrial de Santander.
Los contenidos aqui encontrados fueron puntos de comparacién para el analisis y

discusioén de resultados.
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1.2 OBTENCION DE LAS MUESTRAS MODIFICADAS

En la tabla 1 se exhiben la denominacién dada a cada muestra utilizada en este

proyecto. Para mayor detalle de la descripcion remitirse a la figura 3.

Tabla 1. Denominacién de las muestras de Ti-6Al-4V estudiadas

Nombre BLC D1 D2 D3 D4 D5 D6 D7 D8
Descripcion Probeta blanco Disefio 1 | Disefio 2 | Disefio 3| Disefio 4 Disefio 5| Disefio 6 | Disefio 7 | Disefio 8
no patronada

1.2.1 Preparacion superficial de las muestras Ti-6Al-4V. El material empleado

en este estudio fue la aleacion Ti-6Al-4V cuya composicion quimica se ajusta a la

establecida segln la norma ASTM F136 61 (Ver anexo A). La preparacion

superficial de las muestras se llevo a cabo teniendo en cuenta la norma ASTM E3-

11 7, Para ello, 26 muestras cortadas y maquinadas de 14 mm de diametro y 4

mm de espesor, como se muestra en la figura 2(a), fueron pulidas con papeles de

desbaste de carburo de silicio de diferentes tamafios de grano (80,120, 220, 360,
400, 600, 1000y 1200).

Figura 2. Representacion esquematica de (a) Dimensiones de la probeta y (b)
Texturizado laser con geometria lineal

(a)

TigAlV

(b)

A
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1.2.2 Patronamiento de las superficies de Ti-6Al-4V mediante grabado laser.
Con el objetivo de evaluar el efecto de la geometria laser en el comportamiento
electroquimico de las muestras de Ti-6Al-4V, se realizaron modificaciones
superficiales mediante un proceso de grabado laser a 24 de las 26 muestras. Las
otras dos muestras son las probetas blanco (BLC), que no fueron texturizadas. Las
24 probetas fueron grabadas con ocho disefios diferentes, cada uno con tres
réplicas con el fin de garantizar la reproducibilidad de los resultados. Los disefios
comprenden lineas paralelas como se muestra en la figura 2(b). La descripcion de
todos los disefios grabados es mostrada en la figura 3, donde (A) es el ancho de la
ranura y (S) la separacion entre lineas. Se grabaron estos disefios lineales con
ancho de ranura y distancias de separacion igual e inferiores a 100 pm y 1000 pm
respectivamente, teniendo en cuenta que micro-ranuras con estas medidas

presentan menores velocidades de corrosiont*s:30,

Las modificaciones laser se hacen para generar superficies mas bioactivas
brindando mayor funcionalidad al biomaterial, permitiendo obtener una estructura
gue provee al hueso condiciones Optimas para su desempefio, aumentando asi el
tiempo de vida de los implantes [8l.. Los patrones lineales generan mayor area de
exposicion con respecto a los patrones circulares reportados en anteriores

investigaciones [14:29:30],

El equipo empleado para grabar los disefios fue un LaserPro X380-RX de la
empresa Laser-Mac S.A.S, ubicada en la ciudad de Bucaramanga. Este dispositivo
de ablacion laser esta equipado con un tubo laser de CO> de vidrio sellado, con una
longitud de onda de 10.6 pm y una potencia maxima de 100 W. Para el proceso de
grabado se trabajé con una potencia de 40 W y se aplicé una delgada capa del

pigmento comercial Cermark™ sobre la superficie de las probetas manualmente
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hasta observar un recubrimiento homogéneo. Esta solucién es necesaria no solo
porque facilita el texturizado sino también porque permite el grabado de los detalles
ultra finos deseados de cada diseiio, dando como resultado un marcado negro
permanente sobre la superficie patronada. Cabe destacar que este proceso de
grabado fue totalmente responsabilidad de la empresa privada, y por tanto no se
tuvo control de los parametros de operaciéon del equipo y de la aplicacién del

pigmento Cermark™.

Figura 3. Diagrama esquematico de las dimensiones de los disefios utilizados

para el grabado laser de las superficies de Ti-6Al-4V

A =100 um
S =1000 um S =750 um S =500 um S =250 um

A=50um
5§ =1000 um S =750 um S =500 um S =250 um

1.3 PREPARACION DE LA SOLUCION SBF (SIMULATED BODY FLUID)

La solucién electrolitica utilizada fue el SBF porque sus concentraciones ionicas
posibilitan la simulacion de la interaccion implante-tejido, puesto que son muy
similares a las del plasma sanguineo humano. Ademas, es de facil preparacion y se

realizd teniendo en cuenta el procedimiento estandar e indicaciones establecidas
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por T. Kokubo y colegas del Departamento de Ciencias Biomédicas B, Asi, los
reactivos fueron disueltos en la solucion en el orden indicado en el anexo B. El pH

se estableci6 en 7.40.

1.4 CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS DE TI-6Al-4V MODIFICADAS
MEDIANTE GRABADO LASER

1.4.1 Caracterizacion fisicoquimica. Para la caracterizacion fisicoquimica se us6
Microscopia Electrénica de Barrido (SEM), Espectroscopia de Energia dispersiva
(EDS), Angulo de contacto y una reconstruccion en 3D de los disefios usando el
software ZEN Lite. La medicion de angulo de contacto se realiz6 usando un
tensiometro Dataphysics OCA 15EC del laboratorio de electroquimica, sede

Guatiguara.

1.4.2 Caracterizacion electroquimica de las muestras de Ti-6Al-4V modificadas
mediante grabado laser. Antes de realizar los ensayos electroquimicos, las
muestras de Ti-6Al-4V fueron sometidas a un bafio ultrasonico con etanol durante
10 minutos para eliminar impurezas del grabado y manipulacién. Luego, se realiz6
un proceso de decapado por 10 segundos con una solucion de 10% HF, 30% HNOs3
y 60% agua destilada, segun la norma ASTM E-407 B2, con el fin de remover

posibles capas de 6xido formadas sobre la superficie.

La caracterizacion electroguimica se realizd usando las pruebas de resistencia a la
polarizacion lineal (RPL), impedancia electroquimica (EIS), y curvas de polarizacion

potenciodinamicas. Inicialmente se midié el potencial a circuito abierto (OCP)

27



durante 60 minutos. El valor de OCP se determiné como la media aritmética de los
potenciales medidos durante los Ultimos 5 min, tiempo en el que ha estabilizado el
sistema 23, Las medidas del EIS fueron obtenidas en el potencial de corrosion,
Ecorr, con amplitud de 10 mV en un rango de frecuencia de 102-10° Hz con 10
puntos por década. Para las pruebas RPL se realizé un barrido de potencial de +10
mV desde el OCP, a una velocidad de barrido de 0.16 mVs™.

Los ensayos de polarizacién potenciodinamica se realizaron después de la prueba
EIS para cada uno de los disefios. Se us6 una velocidad de barrido de 1mVs?y los
potenciales inicial y final fueron -0.5 y 4 V respectivamente. Este alto potencial se
uso con el objetivo de someter las muestras a condiciones agresivas, probando la
resistencia al picado del material, teniendo en cuenta que a este potencial la pelicula

de 6xido formada en la aleacién puede sufrir rotura 34,

Estas pruebas se realizaron por triplicado para cada probeta, utilizando un
potenciostato/galvanostato Gamry Instruments 600. EI montaje experimental incluyo
una celda plana de tres electrodos, donde el electrodo de trabajo fueron las
muestras de Ti-6Al-4V con un area de exposicion de 0.5 cm? por el disefio de la
celda electroquimica. El electrodo de referencia fue plata recubierta de cloruro de
plata (Ag/ AgCl) y como contraelectrodo se usé una barra de grafito. La figura 4

representa el montaje experimental.
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Figura 4. Montaje experimental para la realizacion de las pruebas

electroquimicas

INCUBADORA

A - Electrodo de Referencla
B - Contraclectrodo
C - Electrodo de Trabajo

ORDENADOR

POTENCIOSTATO

Los ensayos electroquimicos fueron llevados a cabo con SBF y a temperatura de
37 °C con la ayuda de una incubadora para simular las condiciones corporales a las

gue se somete la aleacion Ti-6Al-4V cuando es implantada.
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2. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

2.1 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA

Figura 5. Micrografias electronicas de barrido de las superficies de las
muestras de Ti-6Al-4V de (a) BLC, (b) D1, (c) D2, (d) D3, (e) D4, (f) D5, (g) D6,
(h) D7, (i) D8.

LEre

L Lo A%

Fuente: Microscopio Electronico de Barrido QUENTA FEG 650 del laboratorio de
Microscopia en la sede de Guatiguara.
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En la figura 5 se muestra las micrografias electronicas de barrido de la superficie de
la aleacion Ti-6Al-4V, donde se puede observar la caracterizacion microestructural,
los cambios morfolégicos y el estado fisicoquimico de los especimenes. La figura
5(a) exhibe la superficie sin modificaciones y las figuras 5(b-i) las superficies
texturizadas de los disefios (D1-D8) respectivamente, donde las zonas claras
representan material depositado y las oscuras el material fundido que ocasiona el
gradiente térmico del laser. Estas Ultimas imagenes , revelan el material salpicado
e inyectado en la fundicion en forma de gotitas y microestructuras amorfas, producto
del proceso de ablacion laser 2. Ademas, se puede ver que dependiendo del
disefio patronado se obtuvieron mayores cambios estructurales y cantidad de
material depositado fuera y dentro de las ranuras. El texturizado laser incluye
evaporacion y sublimacion de materiales en la superficie, por lo que la presencia de

esta finas estructuras se atribuye a la redeposicion de titanio evaporado 2,

Los cambios a nivel estructural proporcionan una superficie porosa y generan micro-
rugosidad dentro de la ranura como se puede ver en las micrografias de todos los
disefios del anexo C. Estos cambios en la topografia lineal son muy importantes,
pues en estudios mas extensos sobre estas microestructuras y cuantificacion de la
rugosidad, se ha demostrado que la creacion de rugosidad y caracteristicas
submétricas pueden ser beneficiosas para los procesos de adhesion y proliferacion

celular 11.21],

Con respecto a las dimensiones patronadas por el equipo comercial LaserPro X380-
RX sobre las superficies de Ti-6Al-4V durante el grabado laser, en el anexo D se
puede observar que este equipo laser fue incapaz de grabar algunos disefios con
los anchos de linea deseados, esto puede atribuirse a la exigencia que presenta el

texturizado con dimensiones micrométricas. El ancho de linea de 50 um fue dificil

31



obtenerlo, sin embargo, el disefio D7 podria brindar una nocion de como afecta el

ancho de ranura a la resistencia electroquimica de la muestra.

El microandlisis elemental se hizo por la técnica EDS. La composicién quimica de
la probeta BLC es mostrada en la figura 6(a), la cual indica el espectro caracteristico
de la aleacion Ti-6Al-4V con aplicaciones biomédicas segun la norma ASTM F136
261, En las figuras 6(b), (c) y (d), se evidencia el andlisis de las regiones fuera, en el
borde y dentro de las ranuras respectivamente, confirmandose la presencia de
nuevos compuestos en la superficie de las muestras después del texturizado laser

en comparacion con el espectro de BLC de la figura 6(a).

El microanalisis de la region del borde y dentro de la ranura revela la significativa
aparicion e incremento del oxigeno en la superficie de la muestra, indicando la
oxidacion de la superficie durante y después del proceso de grabado laser bajo
condiciones atmosféricas. Esta capa de 0xido compuesta principalmente de TiO> en
fase rutilo y anatasa es una pelicula superficial protectora altamente estable que
mejora la biocompatibilidad del biomaterial y hace al titanio uno de los metales mas
resistentes a la corrosion 121521, Por otro lado, los picos de Al y Ti en la figura 6(c)
y (d) no se muestran demasiado altos, esto se debe al crecimiento del espesor de
la capa de 6xido en la superficie texturizada 1. La presencia de 6xidos como rutilo
es benéfico para el mejoramiento de la capa pasiva y la biocompatibilidad 2, Sin
embargo, la aleacidn Ti-6Al-4V es bifasica, por lo que es susceptible a la corrosion
microgalvanica a nivel estructural, debido a la diferencia de potencial que existe
entre cada una de las fases, provocando asi una disolucion preferencial de alguna

de éstas [,
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Figura 6. Espectro de energiadispersiva (a) de la superficie de la muestra BLC,
(b) fuera de la ranura, (c) del borde de la ranuray (d) de la superficie interna
de laranura
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Fuente: Microscopio Electronico de Barrido QUENTA FEG 650 del laboratorio de

Microscopia en la sede de Guatigura.
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Es importante resaltar que el alto contenido de molibdeno y oxigeno, asi como las
pequefas cantidades de silicio, fésforo y carbono no solo se atribuyen al proceso
de grabado laser sino también a la presencia del recubrimiento Cermark™ sobre la
superficie 9. El patronado laser aumenta cerca de dos veces el contenido de Siy
P dentro de la ranura. En el anexo E se exhibe la micrografia electrénica de barrido
y el espectro de energia dispersiva de la superficie de Ti-6Al-4V recubierta de
Cermark™ 151 donde se puede observar su composicion quimica rica en Mo y Oo.

Con el fin de obtener imagenes en 3D de la morfologia superficial de las muestras
de Ti-6Al-4V después del texturizado se utilizo el software ZEN Lite. Como se
muestra en la figura 7, estas micrografias permiten resaltar y observar las
caracteristicas de la geometria lineal patronada en cada disefio en diferentes
angulos y orientaciones, del ancho, profundidad y separacion entre lineas. En las
imagenes se puede identificar ondulaciones que representan los depdsitos que se
forman en cada ranura. Las ondulaciones en las imagenes 3D son parte de la capa
refundida de material, la cual se ha producido durante el intenso calor del laser y
enfriamiento rapido, conformando una zona afectada por el calor de color oscuro
21l como se evidencia en las imagenes 2D del anexo F. El laser induce una
morfologia superficial de mdltiples escalas hecha de ondulaciones micro y
nanométricas superpuestas %, La region dentro de la ranura revela la rugosidad
inducida por el escaneo del laser durante la ablacion y se extiende a lo largo de la
direccion de éste. La profundidad de las ranuras varia aproximadamente de 8-15
um, lo que se encuentra en el rango reportado en la literatura como una medida
adecuada para aplicaciones biomédicas, y donde se argumenta que este parametro

es la caracteristica mas sensible de las lineas 211,
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Figura 7. Reconstruccién en 3D de las micrografias de los diferentes patrones
realizados sobre la superficie de la aleacion Ti-6Al-4V.

Fuente: Software ZEN Lite
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Con respecto a las dimensiones mostradas en las micrografias, la disminucion del
ancho de las ranuras y la separacion entre éstas permite el aumento del nimero de
lineas y asi de la rugosidad en la superficie, pues aumenta la cantidad de material

removido durante la ablacion.

2.2 ANGULO DE CONTACTO

En la figura 8 se muestran los valores del &ngulo de contacto promedio de cada uno
de los patrones utilizados. La muestra BLC, exhibe un comportamiento hidrofilico,
con un angulo de contacto promedio de 63.4°, mientras que la mayoria de las
muestras que fueron sometidas al grabado laser presentan un comportamiento
hidrofébico con respecto a la muestra no modificada. EI angulo de contacto maximo

se obtuvo para el patrén D7, con un valor medio de 104.9°.

Figura 8. Angulo de contacto promedio de los diferentes patrones realizados

sobre la superficie de la aleacion Ti-6Al-4V en contacto con SBF.

Angulo de contacto[’]

BLC D1 D2 D3 D4 D5 D6 D7 D8
Patrones
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Estos cambios en la humectabilidad de la superficie se pueden relacionar con la
topografia que ésta presenta y su explicacion esta dada por la teoria de Cassie-
Baxter, la cual indica que, bajo determinadas condiciones de rugosidad, es posible
gue se formen burbujas de aire (fase fluida) entre el liquido y el sélido, de manera
gue pese a tener una Unica composicion quimica en el solido, la superficie puede
considerarse heterogénea. Esto se debe a que el liquido en determinados puntos
contacta con aire y en otros con la superficie como se muestra en la Figura 9. Por
la situacion anteriormente descrita se presenta un angulo de contacto mucho mayor
con respecto al patrén BLC 35-%71, La medida de angulo de contacto es un valor muy
sensible que puede variar muy facilmente con el tiempo de contacto con la gota,
pues son medidas espontaneas que depende de la direccion en que la gota es
depositada sobre las ranuras, asi como de la textura de la linea ¢l Por ello no
podria establecerse una relacion directa con los resultados electroquimicos de los
patrones, no obstante, si se debe resaltar que los patrones texturizados tienen un

grado de hidrofobicidad que podria indicar buena resistencia a la corrosion.

Figura 9. Esquema representativo de la gota de SBF sobre la superficie

patronada mediante grabado laser (modelo Cassie-Baxter)

SBF
£

/ TiGAI4V

Burbuja de aire
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2.3 CARACTERIZACION ELECTROQUIMICA

Las técnicas electroquimicas usadas permitieron evaluar la resistencia, el
comportamiento y la velocidad de corrosion de las muestras de Ti-6Al-4V expuesto
a SBF.

2.3.1 Resistencia a la polarizacién lineal (RPL). En la figura 10 se presentan los
valores de RPL para los diferentes disefios, en donde se puede observar que las
muestras patronadas presentan menores valores de resistencia a la polarizacion
con respecto al sustrato metalico de Ti-6Al-4V (BLC). Este comportamiento se
puede asociar a la reactividad de los elementos presentes en las superficies
texturizadas, inducidas por la ablacion laser, que al entrar en contacto con SBF,
pueden liberase una cierta cantidad de iones dejando una mayor area superficial

expuesta de la aleacion.

Por otra parte, la figura 10 exhibe la buena resistencia a la corrosion de aleacién Ti-
6Al-4V sin modificaciones superficiales, sin embargo, los disefios D1-D4 con mayor
ancho de linea (100 um) presentaron los mas bajos valores de RPL, siendo D3 el
valor mas bajo con un 95% menor a BLC. En contraste, el disefio D7 mostro el valor
de RPL mas cercano a la muestra BLC, solo un 15% menor. Esto demuestra el
efecto del ancho de linea en el comportamiento, puesto que D3 y D7 poseen el
mayor y menor ancho de ranura promedio de los disefios respectivamente, como
se evidencia en el anexo D. El hecho que las muestras D5-D8 con menor ancho de
linea (50 um) presenten menor resistencia a la corrosién, puede relacionarse
electroquimico a las caracteristicas topograficas mas cercanas a las reportadas en

estudios anteriores, donde se demostré que el rango adecuado del ancho de la
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ranura para superficies texturizadas con aplicaciones biomédicas esta entre (20-

30 U m) [20,21]

Figura 10.Valores de resistencia a la polarizacién lineal (RPL) de los diferentes
disefios realizados sobre la superficie de laaleacidn Ti-6Al-4V en contacto con

SBF
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Patrones

2.3.2 Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS). Los datos hallados
como resultado de la técnica EIS permitieron describir los fenémenos
electroquimicos que experimentan las probetas cuando son expuestas al SBF como

ambiente corrosivo. Ademas, se obtuvo informacién acerca de los mecanismos de

disolucion y caracteristicas de la pelicula pasiva.

En el rango de bajas frecuencias (0.01-1 Hz) de la figura 11(a) y 11(b) muestran que

las superficies modificadas por el grabado laser presentan valores de impedancia
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menores, es decir, menores resistencias con respecto a la muestra BLC, ratificando
lo encontrado en las pruebas RPL mencionadas anteriormente. Este hecho se
atribuye de igual forma a la reactividad de la aleacién por la presencia del
recubrimiento de Cermark™, que, al entrar en contacto con el SBF, favorece el
deterioro del material. El cambio de pendiente de las curvas para los disefios
patronados que se da en la regién de medias frecuencias (1-10° Hz) se asocia a la
formacion de una capa de 6xido de titanio sobre la superficie '°. En la zona de altas
frecuencias (103-10° Hz) se exhibe la presencia de una meseta, la cual esta
asociada a variaciones de la resistencia de la solucion electrolitica. Esta variacion
se puede relacionar al cambio en la composicién del SBF al interactuar con el
material redepositado en el borde y dentro de las ranuras como producto del uso

del pigmento Cermark™ durante el grabado laser.

Figura 11. Diagrama de Bode del espectro de impedancia de los diferentes
patrones realizados sobre la superficie de la aleacion Ti-6Al-4V en contacto

con SBF de (a) ancho de linea 100 pm y (b) ancho de linea 50 pm
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En la figura 12 se pueden ver los espectros de impedancia representados mediante
el angulo de fase, donde se expresa el balance entre los componentes capacitivo y
resistivo del material. En la zona de bajas frecuencias, tanto los disefios texturizados
como de la muestra blanco, alcanzan un angulo que se aproxima a -90° y
permanece constante a lo largo de este rango, lo que exhibe una cercania a una
respuesta capacitiva para la aleacion Ti-6Al-4V 9. indicando una pelicula pasiva
compacta sobre la superficie ), lo que demuestra la naturaleza altamente
resistente a la corrosion de todas las muestras, a pesar de las modificaciones
superficiales. En la region de medias frecuencias se da la transicion del
comportamiento capacitivo a resistivo y en las altas frecuencias hay una
aproximacion de las curvas a un angulo de 0°, mostrando una naturaleza resistiva
de la solucidn, lo cual indica resistencia al dafio, donde cada disefio vario
ligeramente la resistencia del SBF debido a su morfologia y cambio en la

composicion quimica en el patronamiento.

Figura 12. Angulo de fase de los diferentes disefios patronados sobre la

superficie Ti-6Al-4V en contacto con SBF
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En la figura 13 por medio de los diagramas de Nyquist es posible notar el buen
comportamiento electroquimico de las probetas, especialmente de la muestra BLC
y el disefio D7, los cuales presentan la mayor altura de los domos, describiendo un
mejor comportamiento capacitivo, 1o que se asocia a la formacién de una capa

pasiva de dxido de titanio mas homogénea y estable 5,

Figura 13. Diagramas de Nyquist de los diferentes disefios realizados sobre la
superficie de la aleacion Ti-6Al-4V en contacto con SBF para (a) ancho de linea
100 um y (b) ancho de linea 50 pm
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Para la interpretacion de los datos experimentales en términos de parametros de
corrosion se utilizé una analogia entre el sistema superficie modificada, SBF y un
circuito eléctrico. Los elementos del circuito representan las propiedades

electroquimicas de la capa de 6xido formada en la superficie?3l, En la figura 14 se
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muestra el circuito equivalente utilizado, el cual esta formado por la resistencia de
la solucion (Rs) en serie con un elemento de fase constante (CPE), y en paralelo
con la resistencia a la polarizacién (Rp). El uso del CPE se debe a que las curvas
de los espectros de impedancia medidos en el grafico de Nyquist de cada una de
las muestras (ver Anexo G), no son semicirculos ideales, lo cual esté relacionado
con el desfase del comportamiento capacitivo puro, atribuido a la rugosidad y falta
de homogeneidad de la superficie de la aleacion 1381,

Enlas tablas 2y 3 se presentan los valores de los elementos del circuito equivalente
para cada uno de los patrones utilizados, donde x? representa el ajuste de los datos
y CPE-P es un exponente que varia de 0 a 1 e indica el comportamiento resistivo o
capacitivo del material respectivamente. La variacion del CPE-P se debe a las
irregularidades en las muestras y las interfaces entre capas. Los valores obtenidos
para el circuito simulado indican que el comportamiento del material es altamente
capacitivo ya que el valor medio de los CPE-P de cada una de las muestras es de
0.87. Lo anterior se debe a la pelicula de 6xido pasiva presente en la superficie de
la aleacion Ti-6Al-4V. Por otro lado, se observo una variacion en la resistencia de la
solucion (Rs), en un rango de [5-34] Q, confirmando lo mostrado en el rango de altas

frecuencias del espectro de impedancia de la figura 11.

Figura 14. Circuito eléctrico equivalente al cual se ajustan los espectros de
impedancia de la superficie de la aleacion Ti-6Al-4V modificada mediante

grabado laser en contacto con SBF.
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Tabla 2. Valores de los elementos del circuito equivalente parala muestraBLC

y los disefios con ancho de linea de 100 pm

Elemento BLC D1 D2 D3 D4
Rs(Q) 11.73 33.93 13.05 13.52 6.51
CPE1-P 0.88 0.85 0.82 0.85 0.90
Rp(Q) 3747 1.93E+15 | 1.81E+16 | 7.58E+14 1545
X? 6.93E-04 6.66E-03 1.47E-03 7.80E-04 1.40E-04

Tabla 3. Valores de los elementos del circuito equivalente para los disefios

con ancho de linea de 50 ym

Elemento D5 D6 D7 D8
Rs [Q] 14.15 7.91 5.75 5.38
CPE1-P 0.85 0.91 0.89 0.89
Rp [Q] 3.51E+10 4555 32689 3747
X? 8.75E-03 | 1.59E-04 | 4.51E-05 | 3.50E-04

2.3.3 Curvas potenciodinamicas. Las curvas potenciodinamicas permitieron
determinar las zonas activas y pasivas de la aleacion Ti-6Al-4V. Las curvas de la
figura 14 muestran que el patronamiento por grabado laser genera un corrimiento
en los potenciales de corrosion, en comparacion a la muestra BLC, hacia regiones
de potencial mas catdédicas, producto de la modificacion de la superficie y
corrimiento hacia la derecha representando mayores valores de densidad de
corrientes, lo cual indica una mayor velocidad de corrosion. Este comportamiento
se puede atribuir a la disolucion de la fase alfa rica en aluminio la cual desplaza al
potencial de corrosion (Ecorr) a valores mas negativos, como consecuencia de la
irradiacion laser 12 y la disolucion de la capa de Cermark™, causando asi, la
variacion en el comportamiento electroquimico del biomaterial. Para los disefios de
ancho de linea de 100 pum los potenciales de corrosion Ecorr se organizan en orden
decreciente asi BLC>D2>D3>D1>D4, varian en un rango de -0.1 a -0.4, teniendo

BLC un valor de -0.133 y D4 -0.347. Estos valores se complementan con los
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mostrados en el diagrama de Bode de la figura 11. Para las muestras con 50 um de
ancho de ranura, el Ecorr se determindé en orden decreciente asi
BLC>D7>D6>D5>D8, varian en un rango de -0.1 a 0.3, para D7 se obtuvo 0.246 y
D8 0.261. Esta comparacion demuestra que el mayor ancho de linea disminuye la

resistencia a la corrosion de la aleacion modificada superficialmente.

Figura 15: Curvas de polarizacién potenciodinamicas de los diferentes
disefios realizados sobre la superficie de laaleacién Ti-6Al-4V en contacto con
SBF para (a) ancho de linea de 100 um y (b) ancho de linea de 50 pm.
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En cada uno de los disefios patronados, como se evidencia en la figura 14, la zona
pasiva comienza alrededor de los 0.5 V, formandose una capa pasiva de 6xido de
titanio y finaliza alrededor de un potencial de 2 V, este hecho se asocia a la reaccion
de desprendimiento de oxigeno @, posteriormente se presenta una zona de
repasivacion alrededor de los 3 V, en la cual se produce la regeneracion de la capa
pasiva sobre la superficie de la aleacion. También se puede observar que las curvas

de las muestras texturizadas presentan un desplazamiento hacia la derecha con
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respecto a la muestra BLC, reflejando un aumento de las corrientes y velocidades
de corrosion del sustrato metalico. Este suceso es debido a la alta reactividad de

los elementos como molibdeno y oxigeno inducidos por el recubrimiento Cermark™
[15,29]

Figura 16. Velocidad de corrosion para cada uno de los disefios realizados

sobre la superficie de Ti-6Al-4V en contacto con SBF
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Las velocidades de corrosién mostradas en la figura 16 se calcularon empleando la
norma ASTM G-102. Los resultados determinaron que el mejor comportamiento
frente a la corrosion lo obtuvo el patrén D7, presentado solo un aumento del 15.25%
con respecto a la muestra BLC, en cambio los disefios con el ancho de ranura mayor

(D2, D3, D4) tuvieron las mayores velocidades de corrosion, superando a BLC 6.99,
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5.69 y 7.50 veces respectivamente. La resistencia al dafio que exhibe la probeta
BLC denota que la pelicula de TiO2 formada durante la exposicion al SBF es més
estable, generando proteccidn ante la corrosion, esto podria atribuirse a la ausencia
de modificaciones superficiales y por tanto al no contacto con los elementos
reactivos que induce el texturizado laser. Esta baja velocidad de corrosion contrasta
con la curva potenciodinamica (ver figura 11), donde BLC posee la zona pasiva mas

prolongada y estable.

Finalmente, se concluye que el andlisis cuantitativo confirma los resultados
ilustrados por las pruebas de resistencia a la polarizacion lineal, Espectroscopia de
Impedancia Electroquimica y curvas potenciondinamicas, en donde el ancho de
ranura fue la variable que mas afectd el comportamiento electroquimico de las
muestras de Ti-6Al-4V, mientras que la distancia de separacion entre las ranuras no
generd cambios significativos en los resultados obtenidos durante el proceso
experimental. Los disefios con ancho de linea de 50 um presentaron las velocidades
de corrosion mas bajas con respecto al sustrato metalico, sobresaliendo
significativamente el disefio D7, que seria la topografia lineal mas deseada como
biomaterial de todos los disefios patronados mediante grabado laser en este trabajo

de investigacion.
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3. CONCLUSIONES

La geometria del grabado laser definida mediante ranuras paralelas induce cambios
morfolégicos que afectan la composicion, la estructura, la humectabilidad y el
comportamiento electroquimico de la aleacion Ti-6Al-4V. El andlisis SEM revelo6 la
presencia de material salpicado en la topografia de la ranura y el microanalisis
guimico por EDS reflejo que este material redepositado son nuevos compuestos
gue se inducen durante el proceso de texturizado laser, los cuales afectan
negativamente la resistencia a la corrosion de las superficies. Los disefios
patronados exhibieron un comportamiento mas hidrofébico con respecto a la

muestra no modificada (BLC).

La evaluacion electroquimica de la aleacion Ti-6Al-4V mediante las técnicas RPL,
EIS y curvas de polarizacion potenciondinamicas indic6 que las muestras
texturizadas presentan una menor resistencia a la corrosién con respecto a la
probeta BLC, debido a los nuevos compuestos inducidos por el laser y el
recubrimiento Cermark™, como Mo, Oz, Si, P y C, que al entrar en contacto con el
SBF provocan una mayor reactividad quimica, ocasionado la liberacion de iones
gue aumentan la sensibilidad a la corrosion. Los disefios D2, D3 y D4 obtuvieron los
valores mas altos de velocidad de corrosion, mientras que el disefio D7 con ancho
de linea de 50 um y distancia de separacion de 500 um, sobresalié por presentar el
comportamiento mas cercano a la muestra BLC con un aumento tan solo del 15.25%
en la velocidad de corrosion. Este comportamiento puede asociarse a que la capa
de 6xido formada naturalmente es mas estable en la probeta BLC debido a su vez
a la ausencia de modificaciones superficiales y no interaccion con elementos

reactivos del patronado.
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Se concluye que, en el comportamiento electroquimico de superficies de Ti-6Al-4V,
el ancho de ranura es la caracteristica mas influyente de la geometria laser usada
en este estudio, pues la distancia de separacion entre lineas no mostré resultados
significativos durante las pruebas electroquimicas, siendo D7 el disefio con las
propiedades mas adecuadas para un material con aplicaciones biomédicas.
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4. RECOMENDACIONES

Para futuras investigaciones se recomienda realizar un estudio de las superficies
texturizadas de Ti-6Al-4V con la geometria lineal usada en este trabajo y con ancho
de ranuras menores a 50 um, teniendo en cuenta el efecto de pardmetros como la
longitud de onda, la duracion del pulso, la energia y frecuencia de impulso del laser
en el comportamiento electroquimico. Ademas, evaluar el tiempo de inmersion de
las muestras en SBF con el fin de observar como la formacion de apatita afecta la
resistencia a la corrosion del biomaterial; y en cultivos celulares para evaluar cémo
estas modificaciones superficiales influyen en la respuesta celular. Se recomienda
ademas realizar un estudio mas minucioso del efecto del recubrimiento Cermark™
en el comportamiento electroquimico de las muestras, para descartar 0 no su uso

en el patromaniento laser.
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ANEXOS

Anexo A. Composicién quimica de la aleacion Ti-6Al-4V obtenida mediante
espectroscopia de emision Optica comparada con la establecida segun la
norma ASTM F136

Composicion (%)
Max. | Max. | Max. | Max. | Max. | Max. | Max. | Max. || Balance

SN CE 0.183 0.342 6.102 | 4.119 | 88.66

estudio

ASTM F136 0.08 | 0.25 || 0.05 || 0.012 0.13 || 5.5-6.5 3.5-4.5 | Balance
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Anexo B. Reactivos utilizados para la preparacién de la solucion SBF

Orden Reactivo Cantidad
1 NaCl 7.996 g
2 NaHCOs3 0.350 g
3 KCI 0.224 g
4 KoHPO4 3H0 0.228 ¢
5 MgCl2 6H20 0.305¢g
6 1 kmol/m3 HCI 40 cm3
7 CaCl 0.278 ¢
8 Na2SO4 0.071¢g
9 (CH20H)sCNH.| 6.057 g

Cantidad
10 1 kmol/m3 HCI apropiada
para ajustar el
Ph
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Anexo C. Micrografias electronicas de barrido de las superficies de Ti-6Al-4V

de los distintos disefios patronados mediante grabado laser
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Anexo D. Dimensiones obtenidas por SEM de los disefios patronados sobre

las superficies de Ti-6Al-4V utilizando el quipo LasePro X380-RX
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Anexo E. Superficie de Ti-6Al-4V recubierta por Cermark TM. (a) Micrografia

electronica de barrido y (b) el espectro de energia dispersiva.
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Anexo F. Micrografias 2D de los diferentes disefios realizados sobre la

superficie de la aleacidn Ti-6Al-4V en contacto con SBF
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Anexo G. Diagrama de Bode del espectro de impedancia de los diferentes
patrones realizados sobre la superficie de la aleacion Ti-6Al-4V en contacto

con SBF para las distintas distancias de separacion entre ranuras
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Anexo H. Angulo de fase de los diferentes patrones realizados sobre la

superficie de la aleacién Ti-6Al-4V en contacto con SBF para las distintas

distancias de separacion entre ranuras
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Anexo I. Curvas de polarizacion potenciodindmicas de los diferentes disefios

realizados sobre las superficies de la aleacion Ti-6Al-4V en contacto con SBF

para las distintas distancias de separacién entre ranuras
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Anexo J.

investigacion.

Equipos utilizados durante

la realizacion del proyecto de

EQUIPO

APLICACION

Potenciostato/Galvanostato GAMRY

INSTRUMENTS 600

Pruebas electroquimicas

Bafo ultrasénico ULTRASONIC LC 30 H

Limpieza de las muestras patronadas

Microscopio Electrénico de barrido
QUANTA FEG 650 Ilaboratorio de

Microscopia Sede Guatiguara

Andlisis morfolégico del patronamiento sobre la

superficie de la aleacién de Ti6AIV

Tensidmetro Dataphysics OCA 15EC

Equipo para medicién del angulo de contacto

El Ph-metro Hach sensION 3 Benchtop
pH/mV Meter, 110 VAC

Medicion del Ph del SBF

Bano termostatado MERMMERT

Preparacion del SBF

Balanza METTLER TOLEDO modelo
PB3002

Pesado de reactivos para la preparacién del SBF

Equipo LasePro X380-RX

Patronamiento de las muestras mediante

ablacion laser

Incubadora MMM-Group modelo 600M

Mantener a 37°C las pruebas electroquimicas
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