Efecto del anodizado electroquimico en la obtencion de nanotubos en la superficie de aleaciones beta de titanio

Contenido
Capitulo 1: INEFOAUCCION......uiiiietiet ettt et ettt e e s bbb re e e eaeebe st sae e e e beeananas 1
1.1 INTFOAUCCION ..ttt sttt et e n e s e bt e neenneenreens 3
1.1.1 El envejecimiento de la poblacién y la necesidad de nuevos biomateriales............. 4
1.1.2 Disefio de protesis en funcidn de las necesidades del paciente........ccccceeevveeeenneenn. 7
1.1.3 Justificacién tratamientos superficiales en los Biomateriales .......ccccccevevviiveeennnen.. 9
1.1.4 Desarrollo de aleaciones beta de titanio para su empleo como biomateriales ..... 11
1.2 IMIOTIVACION ettt et e s e st b e e bt e e st e e e ebbeesabeesabeeenneeennneas 13
1.3 (0] o111 41V TSP 14
1.4 Aportaciones de 12 iNVESTIZACION .......ciiiiiiii it et eearee e 15
Capitulo 2: Antecedentes CIeNTIfiCOS. ... ittt 17
2.1 El titanio como biomaterial.........oooieiiiiiiie e 19
2.2 Evolucion de las aleaciones de Titanio ........c.ccceveerieiieniinienee e 22

2.3 Desarrollo de tratamientos superficiales para incrementar la tasa de osteointegracion .... 23

2.3.1 PrOYECCION tEIMICA . uturieeeeieiiiireiee e e e e e eccctree e e e e eeeetrreeeeeeesetbaaeeeeeeeesssasarrseeeeeeessnrrareeaeeas 25
B T A =14 o [ TP PO OPRTOPRRRPR 25
2.3.3 Grabado ACIAO . ..couieiieeieee et 26
2.3.4 Oxidacion electroquimica en electrolitos que presentan iones de fldor....................... 29
2.3.4.1 Oxidacién electroquimica: Formacion de nanotubos .........cccccvvveeeeeiecciiiieeee e 30
2.3.4.2 Oxidacion electroquimica: Control de las dimensiones de los nanotubos............. 32

2.3.4.3 Oxidacion electroquimica: Modificacion de la estructura cristalina de los
(T o ] U] oo T3P PTUSPPRPR 34

2.3.4.4 Oxidacion electroquimica: Mejora del grado de biocompatibilidad de los
NANOTUDOS ..ttt et ettt e e e sa e e s be e s bt e e baeesabeesatbbeebaeensbeesabeesnseeenses 34

2.4 Desarrollo de recubrimientos bioactivos para incrementar la tasa de osteointegracion .... 35

2.4.1 Recubrimientos bioactivos de hidroxiopatita y fosfato de calcio realizados en

NANOTUDOS ..ttt ettt b e bt e b e bt e e sbeesaeeeaeeeaeeeae e st e eaneeaee 37
2.4.2 Recubrimientos antibacterianos realizados en nanotubos..........cccceeeveininicnicnnene 37
Capitulo 3: Planificacidon de 1a iINVEStIAaCION.......ccueueiriieiece ettt st st 40
3. Planificacion de 1a iNVeStIZaCioN..........uii ittt e 43
3.1 Fase 1: Disefio y fabricacidn de las aleaciones pulvimetalurgicas B de titanio........... 44
3.1.1 Tecnologia de fabricacidn empleada ........ccceeveeciiiiiniiiee e 44
3.1.2 Seleccion de los pardametros de fabricacidon pulvimetallrgicos.........cccccvveeneee. 45



Efecto del anodizado electroquimico en la obtencion de nanotubos en la superficie de aleaciones beta de titanio

3.1.3 Formulacion de las aleaciones B pulvimetalUrgicas.......cccocveeevciieiiicieeccciieeens 45
3.1.4 Sinterizado de las aleaciones B pulvimetallrgicas........cccoceeeviireeeiieeeecciiee e, 46
3.1.5 Sinteribilidad de 10S POIVOS ......uveeeeeieee e 47
Densidad mediante la técnica de ArquUimedes........ccuuviiiiciiieiiiiiie e 48

3.2 Etapa 1.1: Caracterizacidén mecdnica de las aleaciones pulvimetalurgicas B de titanio

51
3.2.1 ENSAY0S de FIEXION ..cceviiiiiieie ettt ettt ettt bae e e e nrae e 51
3.2.2 Determinacion del médulo eldstico por ultrasonidos........cccceeveieieiicieeivciieenens 52
3.2.3 ENSAY0S A QUIBZA.cciiiuiiiiieiiiee ettt ettt et e s e e st e e e s sbe e e e e snnneeeens 53

33 Etapa 1.2: Caracterizacién microestructural de las aleaciones pulvimetalurgicas B de
titanio 54

3.3.1 Y ol e T olo] o] F- [Ko] 14 [or: I USRS 55
3.3.2 Microscopia electronica de barrido .........cccvveieeiiiiiiciiiec e 55
333 Determinacion del contenido de OXiZEN0 ........cccvveiieiiiiieeiiiie e 56
3.4 Etapa 1.3: Caracterizacién de las aleaciones de colada de partida. .......cccccceeuvveennnee. 56

35 Fase 2: Obtencidn y puesta a punto del proceso de anodizado electroquimico para la

obtencién de un recubrimiento de nanotubos en aleaciones de titanio ........c.ccceeeveeerveennnen. 57
3.6 Etapa 2.1: Caracterizaciéon microestructural del recubrimiento de nanotubos.......... 58
3.6.1 Microscopia electrénica de barrido de emisidn de campoO......cccceeevciveeieciieenns 58
3.6.2 D]} { (ool o] e [l =1 Vo 13 SRR 58
3.6.3 Microscopia electronica de transmiSion .........coccvveiiiiiieeeciiee e 58
3.7 Etapa 2.2: Caracterizacién de la rugosidad del recubrimiento de nanotubos............ 59

3.8 Etapa 2.3: Caracterizacion del angulo de contacto y tension superficial del

recubrimiento de NANOTUDOS .......oc.eiiiiiii e 65
3.9 Fase 3: Caracterizacion electroquimica del recubrimiento de nanotubos ................. 65
3.9.1 Espectroscopia de impedancia electroquimica.......ccccvveeecieeeeciiie e 66
3.9.2 Ensayos de polarizacidon potenciodindmiCos.........ceveereerierienienienie e 73
Capitulo 4: Materiales Y IMELOTOS. .....ccc ittt st sttt ettt e s s e 77
41 Fase 1: Fabricacion de las aleaciones pulvimetallrgicas B de titanio.......ccccceevveeeennenn. 79
4.1.1 Tecnologia de fabricacion empleada .......cceeeveiiiiieciiie e 79
4.1.2 Seleccion de los pardametros de fabricacion pulvimetaldrgicos........cccccoveeeeiieenn. 80
4.1.3 Sinteribilidad de los polvos (Técnica de Arquimides)........cccoccveeeeeciieeeciiee e 81

4.2 Etapa 1.1: Caracterizacidon mecanica de las aleaciones pulvimetalurgicas B de titanio . 82
421 ENSAY0S dE FIEXION cooieeiiie ittt e e e e st e e s ebae e e e aneeas 82

4.2.2 Determinacion del mddulo eldstico por ultrasonidos.........ccceeveieeeeiiieeennciee e, 82



Efecto del anodizado electroquimico en la obtencion de nanotubos en la superficie de aleaciones beta de titanio

4.2.3 T 1Yo I [l o [U =Y 2 PR 82

4.3 Caracterizacion microestructural de las aleaciones de colada y pulvimetalirgicas B de
titanio 83

43.1 Y [Tol el olo] o] F- o] o 4 o HHUUU SRR 83
4.3.2 Microscopia electronica de barrido .........occeeieiiiiieiiiiiee e 83
433 Determinacion del contenido de OXIZENO0 ........cccuveiieiiiieeciiee e 84
43.4 Caracterizacion de las aleaciones de colada de partida........ccoceeeeeviieiccieecccineeen, 84

4.4 Fase 2: Obtencién y puesta a punto del proceso de anodizado electroquimico para la

obtencién de un recubrimiento de nanotubos en aleaciones de titanio .........ccccecveevieeeiieenen. 86
45 Etapa 2.1: Caracterizacién microestructural del recubrimiento nanotubular................ 96
45.1 Microscopia electrénica de barrido de emisidn de campo........cccceeeevveeeeeciieeeennee. 96
45.2 D]} {5 (ool o] e [l =) V7o 130 PP 96
453 Microscopia de transmision de electroNes ........cceeeecvieieeciee e 96
4.6 Etapa 2.2: Caracterizacién de la rugosidad del recubrimiento de nanotubos................ 97

4.7 Etapa 2.3: Caracterizacion del angulo de contacto y tensidn superficial del recubrimiento

0 NANOTUDOS ...ttt et e st e st e e s sbe bt e sabeeebbeesabeesabeesbaeenaeees 97
4.8 Fase 3: Caracterizacion electroquimica del recubrimiento de nanotubos ................... 100

4.8.1 Puesta a punto del ensayo de corrosion electroquimico..........ccceeeeecvieeeiiieeeennnee. 100

4.8.2 Procedimiento ensayo de corrosidon electroquimico ........cccceeeeciveeeeiieeeecirieeeenee. 103
Capitulo 5: RESUIATOS. .. .ceeieeietiet ettt st sttt r et eeae e saeebe st sre e e s saes s esnens 105
5.1 Caracterizacion de las aleaciones pulvimetalurgicas B de titanio........cccceevcvveeiiiieennns 107
5.2 Caracterizacidon mecanica de las aleaciones pulvimetalurgicas B de titanio ................ 111
5.3 Caracterizacion microestructural de las aleaciones pulvimetalurgicas  de titanio..... 115

5.4 Recubrimiento de nanotubos en aleaciones de titanio mediante anodizado

LY Lot d Ce Yo (V11 a a1 o]o IR PSS UR RO 123
5.5 Caracterizacion de la rugosidad del recubrimiento de nanotubos...........cccceeeeuveeene. 137
5.6 Angulo de contacto y tensién superficial del recubrimiento de los nanotubos ........... 142
5.7 Caracterizacion electroquimica del recubrimiento de nanotubos.........cccccceeecvvvveeeennn. 149

5.7.1 Evaluacién de la resistencia a la corrosién de los diferentes acabados superficiales

en 13 aleacion de TIBAIAV ELL .....ccuieieeiiee it eiee et steestee et e seee e st e e aeesnteesnneeenneeenes 149
5.7.2 Evaluacién de la resistencia a la corrosién de los diferentes acabados superficiales
en la aleacion de Ti35NDI0TA. .iiiiciiie e et cree e e et e e e s sate e e e sateeeesesnbaeeesnnsneeens 160



Efecto del anodizado electroquimico en la obtencion de nanotubos en la superficie de aleaciones beta de titanio

Capitulo 6: Andlisis y discusion de resultados.........cccouvrieeiecniineencece e s 169
6.1 Fabricacion de aleaciones pulvimetalurgicas B titanio ......cccceeevieeeiiieee i, 171
6.2 Modificacion superficial de las aleaciones de titanio ........ccccocceeeeeiieeiiciee e, 181
6.2.1 Caracerizacion microestructural de la topografia nanotubular...........ccoeeennnee. 191
6.2.2 Rugosidad de los recubrimientos nanotubulares ...........ccccoeeeeciiiieciiee e, 193
6.2.3 Mojabilidad de los recubrimientos nanotubulares...........cccccooeveiiiiiiecciiee e, 200
6.2.4 Resistencia a la corrosion de los recubrimientos nanotubulares ............ccccceuee. 206
CaPitUlO 7: CONCIUSIONES.....ccveieeietietietie ettt sttt ettt et eaeete e s e bes e saesbebbeb e et ensebesbe st sressssnsestasen 220
Capitulo 8: Lineas futuras de INVestiGation........ccccvevvivieiiece sttt vt s 226
27 o] Lo ={ Y i - P PSRRPPPRNY 234
Publicaciones derivadas de la Tesis DOCLOral.........cueevuierieereeneenienienicncsee e 243



