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Resumen

En la ciencia médica el magnesio se ha plantado como buen candidato para la realizacion de protesis e
injertos ortopédicos temporales para el cuerpo humano, ya que muestra ser biocompatible y
biodegradable. Es importante su estudio cuando este es recubierto por materiales con alta resistencia a
la corrosion como el TiOz, porque nos ayuda en la caracterizacion y evaluacion de su resistencia y asi a
adecuar una degradacion temporal programada. En este trabajo se usé un método de basado en la
pirdlisis de un aerosol producido por pulverizaciéon ultrasénica para la formacion del 6xido TiO2 y la
evaluacion de la resistencia de corrosidon se realiz6 mediante la aplicacién de técnicas como
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) y polarizacién potenciostatica (Tafel).

Abstract

In medical science, magnesium has been planted as a suitable candidate for prosthetic and temporary
orthopedic grafts for the human body, since it is biocompatible and biodegradable. Its study is important
when it is coated by materials with high resistance to corrosion such as TiO2, because it helps us in the
characterization and evaluation of its resistance and thus to adapt a programmed temporary degradation.
In this work, a method based on the pyrolysis of an aerosol produced by ultrasonic spray for the
formation of TiO2 oxide was used and the evaluation of the corrosion resistance was carried out by
applying techniques such as electrochemical impedance spectroscopy (EIS) and potentiostatic
polarization (Tafel).
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INTRODUCCION

magnesio, resistencia a la corrosién y biomedicina
e Técnica de aplicacion de recubrimientos, test electroquimico, fluidos corporales.

La resistencia a la corrosion de las aleaciones de magnesio es pobre y sufren una rapida disolucion en
medios fisiolégicos simulados. de hecho, este comportamiento los hace inadecuados para la fabricacion de
implantes permanentes, tales como endoprotesis o dispositivos de reemplazo de cadera. Sin embargo,
también es posible aprovechar su rapida biodegradacién para disefar implantes temporales que sean
biodegradables por el cuerpo humano [1]. Los fluidos corporales son mas agresivos que el agua pura. Los
fluidos corporales son soluciones salinas complejas que contienen ingredientes como proteinas y, suero
sanguineo, los fluidos mas comunes para llevar a cabo pruebas in vitro y para predecir la tasa de degradacion
del magnesio y sus aleaciones son la solucion salina equilibrada de Hank que se compone principalmente de
iones cloruro, sodio, potasio, magnesio y calcio [2].

La técnica quimica de spray pyrolysis (SPT) ha sido, una de las principales técnicas para depositar una amplia
variedad de materiales en una forma de pelicula delgada. El principal requisito para obtener una buena
pelicula delgada es la optimizacidon de las condiciones preparativas, temperatura de sustrato, velocidad de
pulverizacion, concentracion de solucion, etc. Sin embargo, en los ultimos afios se ha enfatizado una variedad
de técnicas de atomizacién tales como nebulizacion ultrasénica, hidrdlisis por pulverizacion mejorada, pirdlisis
por pulverizacidn en corona, pirdlisis por pulverizacion electrostatica y pirdlisis por pulverizacion basada en
microprocesador [3].

El método de pirdlisis por pulverizacién se aplicé al crecimiento de peliculas de TiO2 usando una solucion de
oxyacetilacetonato de titanio (IV). La solucién se atomizé mediante un sistema de pulverizacion neumatico
que usa aire comprimido como gas portador [4-5].

En este trabajo realizamos estudios de polarizacion potenciodinamica (Tafel) y mediciones de espectroscopia
de impedancia electroquimica (EIS) para inspeccionar la resistencia a la corrosién de piezas de magnesio
recubiertas con TiOa.

Justificacion:

El presente trabajo se realiza con la finalidad de encontrar las condiciones éptimas de operacion de un equipo
de preparacion de recubrimientos mediante la técnica de rocio pirolitico ultrasénico, la aplicacién precisa de
los recubrimientos sobre piezas de magnesio y el analisis adecuado de la resistencia a la corrosién mediante
técnicas electroquimicas.

MATERIALES Y METODOS

Materiales:
= Lijas (numero 400, 600, 800, 1000, 1200 y 1500)
= 4 piezas de Magnesio (99.8% de pureza) de 2.54x2.54 cm
= Camara de rocio pirolitico
= Solucion de Hank, Oxiacetylacetonato 90% (titanio V), Etanol
= Potenciostato/galvanostato para realizar técnicas electroquimicas (VersaSTAT 3)
= Software de electroquimica VersaStudio. Y software de analisis de datos OriginPro.

= Equipo para experimentos.
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Método:

UG

Usando guantes de nitrilo cortar 4 piezas de magnesio de 2.54x2.54 cm. y a 2 de estas muestras se
les aplica un proceso de pulido hasta lograr lo mas cercano a un acabado espejo, mientras que las
otras dos se dejan en su estado original. Dos de estas piezas son recubiertas (una pulida y otra en su
estado original, es decir, sin pulir), los dos restantes serviran como muestras de control.

Realizar un lavado ultrasénico a 50W durante 300 segundos dentro una soluciéon de metanol, con la
finalidad de eliminar impurezas y contaminantes en las 4 piezas de magnesio.

Preparacién de solucion precursora para la formacion del recubrimiento: se prepara una solucién de
oxiacetylacetonato de Titanio mezclando; 0.728gr de oxiacetylacetonato 90% (titanio V), por cada
100ml de Etanol. Se realiza la mezcla sobre un agitador magnético por 2hr.

Aplicacion del recubrimiento; dentro de la camara para hacer el depdsito de TiO2 se encuentra una
base de grafito que se precalienta a la temperatura a la cual se requiere hacer el recubrimiento,
cuando se alcanza la temperatura deseada se coloca la muestra que se desea recubrir (figura 1a). A
continuacion, se inicia el depdsito del spray ajustando a los parametros de recubrimiento deseados
que son el flujo del gas de arrastre del spray, la presién del gas de arrastre y el tiempo de formacion
del recubrimiento. (figura 1b)

Caracterizacion electroquimica: con el uso del potenciostato VersaSTAT 3 y el software VersaStudio
se realizan los experimentos en el siguiente orden, 1 -open circuit- 2 -potentiostatic EIS- y 3 -corrosion
(Tafel), para esto se coloca la pieza de magnesio recubierto dentro de una celda electroquimica
donde se expone a la solucién de Hank (figura 1c)

Interpretacion de la resistencia a la corrosion: con los datos obtenidos que arroja el programa del
experimento de corrosion Tafel y por medio de OriginPro se realiza una grafica comparativa de
potencial contra corriente, entre la muestra con recubrimiento y la que se mantiene virgen o sea sin
recubrimiento (muestras de control). Este proceso se realiza en dos partes, primero para las muestras
pulidas y segundo para las muestras no pulidas.

Evaluacion de resultados; se revisan ambas curvas de Tafel en la misma grafica y se analiza la
corriente generada durante el proceso de corrosién para cada una de ellas para obtener resultados y
conclusiones.

Figura a) Figura b)
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Figurac)

Figuras: Equipo experimental a) camara de depésito del recubrimiento, b) base de calentamiento del sustrato y boquilla para rociar el
spray que forma el recubrimiento, c) celda electroquimica, potenciostato software de control.

La tabla 1, a continuacion, presenta todas las muestras realizadas, asi como las condiciones experimentales
usadas para la preparacion del recubrimiento de TiO2 por la técnica de rocio pirolitico.

Tabla 1: Muestra y caracteristicas

Condiciones experimentales

Muestra

Estado de la muestra Parametrgs.de aplicacion Tlempq fje
de recubrimiento aplicacion
- flujo .
T_i['C] (Ltmin] T [min]

V|dr|o.(prueba de funcionamiento del equipo 450 3 20
experimental)
Magnesio #1 Pulida sin recubrimiento
Magnesio #2 Pulida con recubrimiento 450 3 20
Magnesio #3 No pulida sin recubrimiento
Magnesio #4 No pulida con recubrimiento 350 3 20

RESULTADOS Y DISCUSION

Con la metodologia descrita se obtiene el analisis de corrosion de las 4 muestras de magnesio (sin pulir con y
sin recubrimiento) observando desprendimiento de material por la corrosion al término de la prueba Tafel. Sin
embargo, se pudo ver que el grado de corrosion en las piezas varia de acuerdo con las condiciones de
preparacion de las muestras de magnesio, es decir, si fueron pulidas o si fueron recubiertas.

La tabla 2 muestra las fotografias de las muestras tal como quedan antes y después de la prueba de corrosién
(excepto para la muestra de vidrio, donde no aplica este estudio). Se puede observar el recubrimiento
(distintas tonalidades sobre la superficie de las muestras) y la superficie de las muestras que no fueron
recubiertas (superficie metalica gris). También se puede observar el grado de corrosion en las diferentes
muestras.
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Tabla 2: Comparacién experimental

Comparacion de las muestras antes y después de realizar el experimento de corrosién

Vidrio (prueba)

n/a

Magnesio #1 Pulida sin recubrimiento
Magnesio #2 Pulida con recubrimiento
Magnesio #3 No pulida sin recubrimiento
Magnesio #4 No pulida con recubrimiento

La Grafica 1a presenta las curvas de Tafel de las muestras pulidas. Se puede observar que, para las
condiciones experimentales usadas para la preparacion del recubrimiento, la resistencia a la corrosién del
magnesio no mejora. Lo cual se determina porque la corriente de corrosion es mayor en esta muestra (curva
roja) que en la muestra no recubierta (curva gris). La posible causa de esto podria ser que se utilizé una
temperatura relativamente alta durante el depdsito del recubrimiento 450° C, la cual puede afectar al sustrato
de magnesio. Por ofra parte, la Grafica 1b muestra que el recubrimiento aplicado al magnesio no pulido si
mejora la resistencia a la corrosion (curva roja), observandose una menor corriente en comparacion con la
muestra no recubierta (curva gris). En este caso, el recubrimiento se preparé a 350° C. Lo anterior demuestra
que, bajo las condiciones experimentales de preparacion adecuadas, el recubrimiento de TiO2 puede servir

para reducir la corrosién de piezas de magnesio.
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CONCLUSIONES

De las curvas de Tafel, se encontré que la densidad de corriente de corrosién es menor en la pieza recubierta
con la pelicula de TiO2 en las piezas no pulidas (grafica 1b) como se esperaba, esto quiere decir que si existe
una proteccién al magnesio por parte del recubrimiento para disminuir y retrasar la corrosién. En la muestra
pulida es mayor la densidad de corriente cuando tiene el recubrimiento, esto puede deberse a factores
observados durante el experimento como la alta temperatura de depdsito o, una posible falla en el
experimento debido a que el crecimiento de la pelicula fue muy lento lo que ocasiond una pelicula mas
delgada de lo requerido.

NOTA:

Parametros que se pueden mejorar: la aplicacion del recubrimiento debe hacerse constante y eficiente en
cada muestra con la misma densidad del spray, se deben de evitar caidas de temperatura durante la
aplicacién, y se deberan de tener tiempos mas prolongados de aplicacién de recubrimiento para obtener un
material mas grueso.
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