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INTRODUCCION

Las aleaciones base Magnesio (Mg) al poseer una buena capacidad de amortiguamiento,
buenas propiedades electromagnéticas, alta conductividad térmica y buena maquinabilidad
han adquirido gran interés para diferentes tipos de aplicaciones. Hoy en dia las diversas
aleaciones conformadas por este elemento pueden ser utilizadas en la industria aeroespacial,
automotriz y en aplicaciones médicas [1] [2] [3]. Sin embargo, el Mg presenta baja resistencia a
la corrosion y baja capacidad de conformado a temperatura ambiente y por tal motivo se ha
limitado el empleo de este elemento para diferentes aplicaciones. Con el propdsito de
aumentar la eficiencia del Mg, en la actualidad se estdan llevando a cabo diferentes
investigaciones [1] [3] [4] [5]. Entre las mismas se encuentran estudios de los diversos procesos
de fabricacién de dichas aleaciones, en donde el principal objetivo es establecer los parametros
mas adecuados en el momento de conformado y asi obtener un refinamiento de grano; con el
propdsito de incrementar las propiedades mecanicas [4] [6] [7]. Por otro lado también se est3
investigando la adicién de elementos para modificar las propiedades del Mg y sus aleaciones
[8]. Para esto se emplean diversos elementos como el aluminio, zinc, calcio, estafio,
manganeso, entre otros [9]. Sin embargo, no se ha encontrado en la literatura que se utilice el
Hafnio (Hf) como elemento aleante en las aleaciones base Mg.

El hafnio presenta semejanzas con el zirconio (Zr), elemento también utilizado en las aleaciones
de Mg. Ademads, ambos elementos estan presentes en los mismos minerales, lo cual permite
que existan entre ellos similitudes en las propiedades quimicas [10]. Debido a que el Zr permite
un refinamiento de grano en las aleaciones Mg, se podria suponer que el Hf puede generar el
mismo efecto en las aleaciones base Mg y por lo tanto con esto incrementar sus propiedades
mecanicas.

Con el propdsito de conocer el efecto que tiene el Hf en las aleaciones base Mg se decidid
utilizar una aleacion AZ31, ya que estas aleaciones presentan una relevancia cientifica y
comercial, ademds de ser una de las mas utilizadas de los grupos de las aleaciones AZ [11]. Para
realizar los estudios adecuados y asi poder determinar el efecto que presento el Hf en las
aleaciones AZ31, en este trabajo se establecieron los siguientes objetivos:



Objetivo General

Determinar el efecto del Hf en la microestructura, propiedades mecdnicas, velocidad de
corrosién en una aleacion Mg-Al 3%wt-Zn 1%wt. (AZ31), ademas de estudiar la posibilidad de
aplicarse como material para aplicaciones biomédicas.

Objetivos particulares

* Establecer la metodologia adecuada para llevar a cabo la fabricacién de la aleacién
AZ31.

* Determinar el efecto del contenido del Hf en la microestructura de la aleacion.

* Conocer el efecto que tendra el Hf en las propiedades mecdanicas de la aleacién AZ31.

* Determinar la velocidad de corrosién en funcién del contenido de Hf para cada una de
las muestras en estudio.

* Realizar estudios preliminares sobre viabilidad celular de las aleaciones fabricadas.



1 MARCO TEORICO

1.1 ANTECEDENTES

En 1808 el Magnesio (Mg) fue descubierto por Sir Humphry Davy, pero fue a principios del siglo
XX, durante la Segunda Guerra Mundial, donde se incrementd el uso de este elemento en
aeronaves militares [12]. Al transcurrir los afos, se retomé el uso del Mg ya que fue causando
gran interés debido a que éste posee buena capacidad de amortiguamiento, buenas
propiedades electromagnéticas, alta conductividad térmica y buena maquinabilidad. En la
actualidad el Mg es de gran utilidad para diversas aplicaciones como la industria aeroespacial,
automotriz, en aplicaciones médicas y areas 3C (Computer, Communication, Consumer
electronic) que corresponden al campo de la computaciéon, comunicacién y electrodomésticos
de consumo [1] [2] [3]. Sin embargo, el Mg presenta algunas desventajas como su baja
resistencia a la corrosién y baja capacidad de conformado a temperatura ambiente; estos
factores han limitado su aplicacién [4] [5]. No obstante hoy en dia, se estdn realizando diversas
investigaciones para utilizar con mayor eficiencia las aleaciones base Mg [1] [3] [4].

Dentro de las investigaciones realizadas en las aleaciones base Mg ha llamado mucho la
atencion el uso de éste en aplicaciones médicas; especialmente, se ha utilizado como
biomaterial para regeneracion ésea. Lo anterior se debe a que éste es biocompatible y puede
brindar un buen soporte mecanico en la recuperacion del tejido 6seo ademds de ser
biodegradable. Esta ultima caracteristica es de gran interés ya que con este tipo de material no
seria necesaria una segunda cirugia para retirarlo al momento de la recuperacion total del
paciente; lo anterior es posible porque existe un proceso de corrosion in vivo donde las
aleaciones base Mg generan un 6xido, no téxico, que puede ser excretado por la orina. Otra
caracteristica interesante de las aleaciones base Mg es que permiten la estimulacidon del
crecimiento de nuevo tejido dseo [13] [2] [14].

En las aleaciones base Mg, el elemento mas empleado es el Aluminio (Al), éste puede aumentar
significativamente la resistencia a la tensién y presenta una influencia importante en Ia
disminucion a la corrosion de las aleaciones base Mg. Ademas del Al, también es utilizado el
Zinc (Zn) ya que presenta un comportamiento semejante al Al [15].

En este estudio se utilizé6 una aleacién AZ31, la cual, como se menciond anteriormente,
contiene 3% en peso de Al y 1% en zinc (Zn). Es por ello que en la siguiente seccion se trataran
algunos aspectos relevantes de ésta aleacién.

1.2 ALEACION AZ31

1.2.1 COMPOSICION DE LA ALEACION BASE AZ31 (MgAlsZn)

En el presente trabajo se utilizd una aleacion AZ31 la cual es un material metdlico el cual est3
conformado por magnesio (Mg), aluminio (Al) y zinc (Zn); los porcentajes presentes en la
aleacion AZ31 se pueden observar en la Tabla | de acuerdo a lo reportado en la literatura [16].

Tabla | Composicién nominal de la aleacién aluminio AZ31 porcentajes en peso.

Al Zn Mn
3.0 1.0 0.5




1.2.2 ESTRUCTURA CRISTALINA

Ademads de conocer la composicién quimica de la aleacién, también es de gran interés saber el
acomodo atémico de la misma, ya que de esta forma se puede llegar a entender su
comportamiento. En el caso de las aleaciones base Mg se puede observar que presentan una
estructura hexagonal compacta, la cual muestra una relacién ¢/a =1.6236, ademas de contar
con parametros de celda unitaria a=0.32092 nm y c¢= 0.52105 nm [12].

Este tipo de estructuras, hexagonal compacta, presentan un nimero limitado de sistemas de
deslizamiento, lo cual afecta a la deformacion plastica del mismo y con ello se disminuye Ila
capacidad de procesamiento en frio del Mgy sus aleaciones.

Estudios realizados previamente mencionan que para poder manejar un material en dichas
condiciones es necesario que éste presente como minimo 5 sistemas de deslizamiento; sin
embargo, las aleaciones Mg presentan sélo 3 sistemas, por tal motivo no es factible conformar
el material en frio [12] [4] [8] [17].

Como ya se observo, para realizar un conformado en las aleaciones AZ31 es necesario conocer
el tipo de estructura cristalina que tiene; asi mismo es importante determinar las fases que
pueden estar presentes en la misma; ya que éstas causan diversos efectos en las aleaciones,
gue llegan a afectar durante el proceso de conformado. Por tal motivo, es elemental consultar
un diagrama de fases en el cual, de acuerdo a la composicién quimica utilizada en la aleacidn,
se puede determinar las fases que se encuentran presentes en el material.

1.3 DIAGRAMA DE FASES

En el estudio de esta aleacidn se utilizé el diagrama de fases binario Magnesio-Aluminio (Mg-Al)
el cual se puede observar en la Figura 1.1. En este diagrama se puede conocer el efecto que
tiene la variacién de la temperatura y la composicidon quimica en el materia, permitiendo
identificar la transformacion de una fase a otra. Por lo tanto estos diagramas permiten dar una
prediccidon de la microestructura resultante de acuerdo a la composicidon y temperaturas
empleadas en el procesos de fabricacién [18] [19].
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Figura 1.1 Diagrama de Fases del sistema Mg-Al



El Al es uno de los pocos elementos que se disuelve con facilidad en el Mg, mostrando en el
diagrama de fases un limite de solubilidad del 11.5% atédmico (12% de masa) a una temperatura
eutéctica de 437°C y cae a 1% atdmico a temperatura ambiente. Ademdas que el Al en las
aleaciones Mg-Al permite la formacion de precipitados intermetalicos MgisAl1;, pero si
contamos con la presencia del zinc en proporciones de 1:3 (zinc:aluminio), el eutéctico de esta
aleacion propicia la formacién de dos fases, ya sea Mgi7Al;; 0 bien Mgsy(Al, Zn)as, las cuales
estaran rodeadas por la solucién sélida de magnesio [20].

Como se puede observar en el diagrama, la fase Mgi;Al;; se encuentra localizada desde 45
hasta un 60.5 % en peso atdmico de Mg y llega a presentar una temperatura de fusién de
460°C aproximadamente. En esta zona se podra ver que la fase MgisAl;; es conocida por
algunos autores como fase y; sin embargo, es mas comun encontrarla con la denominacion de
fase B [20] [11].

La importancia de conocer la presencia de fases en las aleaciones AZ31, tiene el propdsito de
observar previamente de qué forma éstas llegaran a afectar a las propiedades de las aleaciones,
ya que dependiendo la distribucion, tamafio y morfologia de los precipitados se conocera como
se puede modificar el comportamiento mecanico y la resistencia de la corrosion de la aleacion
[21] [15]. Previamente se menciono que la presencia de algunos elementos dentro de la
aleacion favorecen a la formacion de precipitados, por tal motivo en la siguiente seccién se
mencionaran diferentes elementos aleantes utilizados para los sistemas base Mg y los efectos
gue llegan a tener en ellos.

1.4 ELEMENTOS AELANTES UTILIZADOS EN LAS ALEACIONES BASE MAGNESIO

Existen diversos estudios donde al utilizar elementos aleantes se busca mejorar las propiedades
del Mg y sus aleaciones. En la tesis “Effect of microalloying on microstructure and hot working
behavior for AZ31 based magnesium alloy”, escrita por Liohong Shang, se muestra una tabla en
la cual se pueden observar diferentes elementos y los efectos que llegan a causar en las
aleaciones base Mg [9]. Dicha tabla fue empleada en este trabajo como base para mostrar de
una forma condensada los elementos utilizados en el Mg, es importante mencionar que
durante la revisidon bibliografica realizada se han afiadido elementos y sus correspondientes
efectos; dichos resultados obtenidos por diversos autores se han utilizado con el propdsito de
complementar y actualizar dicha tabla.

En la Tabla Il se puede observar que al afiadir determinado elemento aleante se puede
modificar el parametro de red de la aleacidn Mg, ya sea incrementandolo o disminuyéndolo, asi
como también, el tipo de precipitados que llega a formar dicho elemento, o bien si éste se
puede encontrar en solucién sélida en el material. Asimismo, se agregaron a la tabla datos de
como, el elemento utilizado en la aleacion, puede llegar a modificar las propiedades mecanicas
y velocidad de corrosién. Ademas, en la tabla, se afiadid un apartado donde se menciona si
dicho elemento es biocompatible o no. Es importante mencionar que en esta tabla se hace
referencia si el elemento utilizado fue agregado al Mg puro o a una aleacién base Mg.



Tabla Il Elementos aleantes para las aleaciones base Mg

misma y por lo tanto favorece a la
disminuciéon de la velocidad de
corrosion.

Se demostré que la aleacién Mg Zr-Ca- [31]
Biocompatibilidad Sr-Sn es eficaz para ser utilizada como
implante biodegradable.
Parametros de red c/a | Disminuye 9]
Solucién Solida [9]
Formacion de Mgy;Sr, 9]
Microestructura precipitados
Refinador de grano y mantiene [23]
tamafios pequefios a deformaciones
en caliente.
Resistencia  a la 73-81 [33]
& Propiedades Mecénicas tension (MPa)
o Deformacion (%) 2,633 133]
g Ya que el Sr favorece al refinamiento [33]
& de grano, esto ayuda a disminuir la
w velocidad de corrosién, sin embargo, al
aumentar la cantidad de dicho
Velocidad de corrosién elemento puede favorecer a la
formacion de precipitados que
favorezcan una corrosién galvanica y
por lo tanto se disminuye la velocidad
de corrosion del mismo.
Biocompatibilidad Estimula la formacién de hueso [31]
[33]
a Disminuye [9]
Parametros de red C Disminuye
c/a Disminuye
Solucién Solida [9]
— Microestructura Forryna.cién de Meza¥s (34
= eutéctico
2 Refinador de grano [34]
= Resistencia  a la 160 [34]
tension (MPa) de una
Propiedades Mecénicas aleacion Mg-7Li-3Y
Deformacion (%) de 20 [34]
una aleacién Mg-7Li-
3Y
Solucién Solida [22]
° Microestructura Forrr.la_mon de [22]
2 precipitados
S < Resistencia a la 174-280 [35]
E’ g Propiedades Mecénicas tensién (MPa) de una
s aleaciéon  Mg-Zn-Mn
colada y extruida
Biocompatibilidad Biocompatible [35]
Parametros de red c/a Disminuye [9]
Solucién Solida [26]
Microestructura Formacién de | MgSi [51,
g precipitados [13]
.g Médulo de Young | 42-44 [13]
@ Propiedades Mecénicas (GPa)
Resistencia a la 117-152 [13]
tension(MPa)
Deformacion (%) 3.2-9.5 [13]
Parametros de red c/a Disminuye [9]
Solucién Solida [9]
Microestructura Refinador de grano [26]
= ,
s [36]
'g Resistencia ultima a 357 [26]
£ la tensién (MPa) de
N Propiedades Mecénicas una aleacién Mg-Zn-
Ca
Deformacion (%) 18% [26]
Biocompatibilidad Presenta buena biocompatibilidad. [13]

Velocidad de corrosién

largo de los limites de grano de la
matriz de Mg puede proteger a la

a Disminuye 9]
Parametros de red c Disminuye
c/a Aumenta
- Solucién Solida 9]
::' Microestructura Forrr.la_cién de B -Mg1Al, (201
2 precipitados
E Refinador de grano [9]
?3_ Al incrementar la concentracion de Al [15]
Velocidad de corrosién se genera mayor cantidad de fase. }3,
dando como resultado una corrosién
micro-galvénica con la matriz.
Biocompatibilidad Neurotéxico [13]
a Disminuye 9]
Parametros de red < Disminuye
c/a Se mantiene
igual
Solucién Solida [9]
Microestructura Forrr.la_cién de v-Mgzn (22
precipitados
z Refinador de grano [9]
Té' Médulo de Young | 423+0.1 [22]
IS (GPa)
Propiedades Mecénicas Resistencia  a la 2795423 [22]
tension (MPa)
Deformacion (%) 18.8 + 0.8 [22]
Velocidad de corrosién Reduce conforme se incrementa dicho [22]
elemento.
Biocompatibilidad Presenta buena biocompatibilidad. [13]
[22]
Parametros de red c/a | Disminuye [9]
Solucién Solida 9]
Formacion de |Mg,Ca,Mg;Ca [23]
Microestructura pre_cipitados MgCas - [24]
Refinador de grano y mantiene [25]
tamafios pequefios en deformaciones [24]
= en caliente.
% Resistencia ultima a 275 [26]
S la tensién (MPa) de
] Propiedades Mecénicas una aleacién Mg-Zn-
Ca
Deformacion (%) 28% [26]
Presenta una baja aceleracion en la 5]
Velocidad de corrosién velocidad de corrosién de las
aleaciones Mg
Biocompatibilidad Presenta buena biocompatibilidad [27]
Parametros de red c/a | Disminuye 9]
Solucién Solida 9]
Formacion de Mg;,Ce 5]
Microestructura pre_mpltados -
- Refinador de grano y mantiene [25]
] tamafios pequefios a deformaciones
E en caliente.
3 Resistencia _a  la | 232-254 28]
Propiedades Mecénicas tension (MPa)
Deformacion (%) 9-12 [28]
Si se utiliza un revestimiento de Ce se [29]
Velocidad de corrosién puede disminuir la degradacion de
aleaciones Mg.
Parametros de red c/a Disminuye 9]
Solucién Solida [9]
Formacion de Mg,Sn 9]
Microestructura precipitados 130]
[31]
= Refinador de grano [30]
23 Resistencia  a la 185 [32]
2 tension (MPa) de una
g aleaciéon ZA84 con
« Propiedades Mecénicas 0.5% de Sn
Deformacion (%) de 4.05 [32]
una aleacién ZA84
con 0.5% de Sn
La formacién de la fase Mg,Sn a lo [31]




Como se ha observado en la Tabla Il, cada elemento tiene diversos efectos en las aleaciones
Mg.

De acuerdo a la revisién bibliografica realizada en las diferentes bases de datos, no existe
reporte alguno donde se utilizara al Hafnio (Hf) como aleante en la aleacién AZ31. Es por eso
gue en este trabajo se explora la influencia del Hf en dicha aleacién.

El Hf es un elemento perteneciente al grupo 4B de la tabla periddica y muestra una quimica
muy semejante al Zr, ademds que ambos presentan radios iénicos casi idénticos. Antes de su
descubrimiento el Hf habia sido extraido junto al Zr ya que estos se encuentran en los mismos
minerales. Como se puede observar en la tabla periddica, éstos elementos presentan
propiedades quimicas semejantes; por lo tanto, no hay motivo para separar el Hf a excepcién
de que éste sea utilizado para estudios nucleares [10].

Correlacionando los resultados publicados sobre el uso del Zr en las aleaciones base Mg, se
podria suponer que el Hf puede dar un refinamiento de grano, lo cual podria provocar un
incremento en las propiedades mecdnicas. En la literatura se ha reportado que los elementos
biocompatibles que presentan una buena respuesta con las células y los tejidos sugieren que
sus vecinos en la tabla periddica podrian presentar biocompatibilidad. Por tal motivo Hironobu
Matsuno et. al. [37] sugiere la investigacién del Hf como biomaterial ya que este pertenece al
mismo grupo del titanio, elemento que ya es considerado biocompatible.

En el Mgy sus aleaciones la intervencién de la temperatura, después de que la aleacion ha sido
elaborada, permite modificar la microestructura del material; cambiando la morfologia de los
precipitados o bien buscando la generacién de fases nuevas. Esta intervencién de temperatura
es conocida como tratamiento térmico.

1.5 TRATAMIENTO TERMICO

En un tratamiento térmico se somete al material a un calentamiento y enfriamiento en su
estado sélido de manera controlada; se variaran la temperatura y el tiempo de estancia dentro
de un horno y ademas en algunos casos es necesario tener atmdsferas controladas con el fin de
evitar una reaccién del material a elevadas temperaturas. El tratamiento térmico se realiza con
el propdsito de modificar las propiedades estructurales y mecdanicas de la aleacién.

El Mg y sus aleaciones no son la excepcidon para dichos tratamientos, ya que existen
investigaciones que estudian el comportamiento mecanico que presentan los materiales al ser
tratados con diversos tratamientos térmicos tales como envejecido u homogeneizado [38],
[39], [11].

En la literatura se encuentran reportes sobre distintos tratamiento térmicos utilizados en el Mg
y sus aleaciones. Uno de los mas utilizados es el homogeneizado y a continuacidn se describiran
sus particularidades.



1.5.1 TRATAMIENTO TERMICO DE HOMOGENEIZADO

El tratamiento térmico de homogeneizado, es un método importante para disolver las
estructuras que no se encuentran en equilibrio (después de la fundicion) e incrementa la
ductilidad de las aleaciones [40] [41] [42].

Ya que los efectos y los parametros del tratamiento de homogeneizado no estan bien
establecidos, para el Mg y sus aleaciones, diversos investigadores se han dado a la tarea de
estudiar éste tratamiento. A continuacién se mencionaran algunos trabajos realizados en este
tema:

K. Yu al. [40] realizaron una investigacién en la cual dos aleaciones Mg-Al-Zn fueron
homogeneizadas a diferentes temperaturas (400°C, 450°C y 480°C). A dichos materiales se les
efectud un estudio del proceso de difusién, mientras sus estructuras se encontraban fuera de
equilibrio, para ello se utilizé la segunda ley de Fick. K. Comprobaron que los resultados tanto
experimentales como los tedricos fueron aproximadamente los mismos, donde las condiciones
de homogeneizado mas adecuadas son de 450°C y 12 horas; sin embargo, el material se oxida
en estas condiciones.

Tsutomu Murai et .al. [41] observaron el efecto que causo una homogeneizacion en una
aleacion AZ31 extruida, donde se demostré que al realizar un tratamiento térmico de
homogeneizado en una aleacién base Mg se logra incrementar la ductilidad del material al
momento de ser extruida

Jing Zhang et. al. [43] en su trabajo analizaron la evolucidn de la microestructura de un
tratamiento térmico de homogeneizado a una temperatura de 350°C, donde se dejo el material
a dicha temperatura por periodos de 10, 20, 30 y 50 horas, ademas éste fue envuelto en papel
aluminio con el fin de prevenir la oxidacién del mismo. De esta experimento se logrd
determinar que el tiempo 6&ptimo para un homogeneizado es de 50 horas, obtenido una
microestructura completamente homogénea.

Y.V.R.K. Prasad et. al. [42] estudiaron el efecto de la homogeneizacidén previa a un proceso de
trabajo en caliente de una aleacion AZ31, con el fin de conocer si el paso de la
homogeneizacién puede ser eliminado en el proceso. En este experimento se utilizaron 2
muestras, donde una fue tomada de la fundicidon y la otra fue homogeneizada a una
temperatura de 450 °C por 5 hr y enfriada dentro de la mufla. En los resultados se observé que
no se puede prescindir del tratamiento térmico de homogeneizado, ya que al realizarlo se
detecto un aumento en la facilidad de trabajo en caliente y una disminucién de la fase
Al;MgsZn3 y particulas intermetalicas que se encuentran los limites de granos.

Con base a los estudios previos se observd, que en las aleaciones base Mg que han sido coladas
se pueden encontrar particulas intermetalicas Mg;7Al1; en los limites de grano, las cuales no se
encuentran en equilibrio, ademds que éstas afectan a la ductilidad del material. Para esto un
tratamiento térmico de homogeneizado es un método adecuado para disolver dichas
estructuras [40] [42].

En el caso de una aleacion AZ31 se podria deducir que la temperatura éptima para realizar un
homogeneizado, es alrededor de los 350°C por un periodo de 24 horas aproximadamente,
ademas que es necesaria una atmdsfera inerte con el propdsito de evitar que el material
reaccione con el medio ambiente y genere productos de oxidacidon en la superficie del mismo
[40] [42] [41] [43].



Conociendo que es necesario realizar un tratamiento térmico de homogeneizado para disolver
las fases que no estan en equilibrio se puede continuar con el conformado de la aleacién, ya
que dicho tratamiento permitird un mejor trabajo en el material favoreciendo que éste sea mas
ductil. En la siguiente seccidn se presentaran diversos métodos de conformado empleados para
las aleaciones base Mg.

1.6 EL CONFORMADO DE LAS ALEACIONES MAGNESIO

La fundicidn es el principal proceso de manufactura para obtener piezas de aleaciones base Mg;
sin embargo, el forjado de las aleaciones Mg ha ido en aumento, todo esto con el propdsito de
obtener materiales que presenten mejores propiedades mecanicas [8].

En éste tipo de aleaciones el incremento de dichas propiedades a través del refinamiento de
grano es de gran interés. Este se puede obtener a partir de diferentes técnicas de conformado,
entre estas se encuentran extrusion de canal angular de seccidn constante (ECAP, por sus siglas
en inglés) en el cual se emplean temperaturas por encima de los 200 °C, diferentes velocidades
de laminacién (DSR, por sus siglas en inglés) se utilizan temperaturas entre 200 y 350 °C, y
deformacion severa por laminado en caliente (LSHR, por sus siglas en inglés) con temperaturas
que van de 350 a 400 °C [4] [6] [7]. Estas investigaciones previas muestran que si una aleacién
Mg es sometida a varios pasos de laminacidn ésta puede llegar a refinar su tamano de grano
hasta obtener tamafios semejantes por los obtenidos en ECAP [44].

En el presente estudio se decidié realizar una laminacién en caliente ya que en el Instituto de
Investigaciones en Materiales se cuenta con una laminadora para realizar dicho proceso vy
considerando que el Mg presenta una estructura hexagonal compacta, es dificil que éste sea
trabajado en frio, por lo que es necesario emplear un conformado en caliente para incrementar
la ductilidad.

A continuacién se explicaran algunos detalles importantes sobre este proceso de conformado.

1.6.1 LAMINADO EN CALIENTE

El laminado en caliente para las aleaciones AZ es uno de los procesos mas utilizados, por tal
motivo existen diversos trabajos donde se encuentran algunos parametros de referencia. En
particular las condiciones de laminado se basaron en los resultados obtenidos por Molina [11].
El rango de temperatura mds adecuada para las aleaciones AZ31, se ha reportado que varia
entre los 300 y 450 °C; sin embargo, se debe de tener cuidado con la eleccién de la
deformacion aplicada, ya que si existe una tasa de deformacién elevada puede favorecer al
endurecimiento del material y por lo tanto disminuye la capacidad para deformarse
plasticamente [11].

Al realizar un trabajo en frio a bajas tasas de deformacion en el Mg y sus aleaciones, se llega a
dar la formacién de maclas [45] [46]. Este mismo fendmeno se ha observado en un laminado en
caliente donde también se forman maclas en menor grado. Tal es el caso de la investigacion
realizada por D.L. Yin et. al. [47] donde se reporté que en un laminado en caliente de una
aleacion AZ31 existe la presencia de maclas, las cuales se encuentran cruzandose entre si en
diferentes orientaciones. Asimismo, al existir un incremento en la velocidad de deformacion, se
aumenta la cantidad de maclas. Como se puede observar independientemente del trabajo de la



aleacion, ya sea en frio o en caliente, puede existir la formacién de maclas, por lo tal motivo, se
puede recurrir a realizar un tratamiento térmico con el propdsito de eliminarlas totalmente o
disminuir considerablemente su presencia.

Un tratamiento térmico que es utilizado para eliminar las maclas en las aleaciones base Mg es
el recocido, el cual permite obtener granos libres de esfuerzo. En este tratamiento existen tres
etapas importantes las cuales se mencionan a continuacidn: La recuperacién consiste en liberar
la energia interna almacenada como energia de deformacion; en la recristalizacién se produce
una nueva microestructura con granos finos equiaxiados libres de deformacion; y en el
crecimiento de grano se da una migracion de los limites de grano, en donde unos granos crecen
a expensas de otros. En la Figura 1.2 se muestran las tres etapas del recocido [19], [18].
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Figura 1.2 Efecto de la temperatura de recocido sobre la microestructura de trabajos en frio: (a)
trabajo en frio, (b) después de la recuperacion, (c) después de la recristalizacion y (d) después
del crecimiento de grano [18].

Las etapas antes mencionadas también pueden ser observadas en los procesos de laminacion
en caliente; por lo tanto, es necesario tener el control adecuado de los parametros de
temperatura, velocidad y porcentaje de deformacién, esto es con el propédsito de controlar el
tamario de grano [19].

Diversos estudios sefialan que al realizar un laminado en caliente en una aleacién base
magnesio se puede observar refinamiento de grano, provocado por la recristalizacion del
material, lo cual da como resultado una mejora en el comportamiento mecanico de dichas
aleaciones [7], [48], [24], [45], [49].

1.7 PROPIEDADES MECANICAS

Dependiendo de la aplicacion donde serd utilizado el material, es importante proporcionar las
propiedades mecanicas adecuadas al material. El caso de la aleacién AZ31 no es la excepcion;
por lo tanto, se requiere de modificaciones microestructurales que contribuyan de manera
adecuada a las propiedades mecdnicas de esta aleacion.

Como ya se ha mencionado en las secciones anteriores, se puede lograr una modificacion en el
comportamiento mecanico mediante la adicién de elementos impurificantes, tratamientos
térmicos y el conformado del material. Con estas modificaciones se pueden encontrar, en el Mg
y sus aleaciones, valores de resistencia a la tensién que varian de 160-365 MPa y pueden
presentar un maédulo elastico de 45 GPa aproximadamente [50].
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En la Tabla Ill se pueden observar valores de algunas propiedades mecanicas para la aleacién
AZ31 tales como: de resistencia a la tensidn, limite eldstico y elongacion maxima. Ademas, se
muestran algunos de los diferentes métodos de fabricacidn por las cuales son conformadas.

Tabla lll Propiedades mecanicas de las aleaciones AZ31.

Propiedad Re5|sten'cl|a ala Limite elastico EIonlgfauon Referencia
tension Maxima
Unidad MPa Mpa % [12]
Comercial 220-290 125-220 8-21 [12]
Tratamiento térmico de recocido 221-275 12 [12]
Laminada a una temperatura de
(o) .z
300°C, con 20% de reduccion por 276.81+1.3 188.95+6 17.10+2 [9]
paso y con un tratamiento térmico
| de recocido de 400°C por 10 min.
2 | De fundicién 220.2 109.2 45.7 (6]
. o
Homog.enelzada a 385°C por 12hrs 208.3 136 9.7 (6]
y extruida.
Precalentada a una temperatura
de 200°C por 30 minutos y 337 205 23.9 [51]
extruida

En el caso de que una aleacion AZ31 sea utilizada como implante ortopédico es muy importante
tener el conocimiento del médulo de elasticidad. Este es un factor elemental para que se pueda
dar la osteointegracion. Si se llega a emplear un material con un mddulo eldstico elevado
provocaria una baja estimulacion para el crecimiento de hueso nuevo [39]. En los metales
utilizados en las aplicaciones médicas se encuentra el titanio (Ti), el acero inoxidable y las
aleaciones Co-Cr (Cobalto-Cromo), los cuales presentan un médulo eldstico relativamente alto
en comparacion al hueso humano (ver Tabla IV) [6], [14].

Por lo tanto se busca utilizar nuevos materiales con propiedades mecdnicas mas cercanas al
hueso humano. Tal es el caso del Mg y sus aleaciones, ya que estos presentan modulos eldsticos
que van de los 40 a los 50 GPa encontrandose muy cerca de los valores con los que cuenta el
tejido dseo, los cuales van de 10-30 GPa [39].

Tabla IV Propiedades mecanicas de diferentes tejidos 6seos en comparacion con diferentes materiales utilizados como
implantes.

. Resistencia a la . . Médulo de Elongacion .
Propiedad - Limite elastico L. (s Referencia
tensioén elasticidad Mdxima
Unidad MPa Mpa GPa %

Hueso cortical 35-283 104.9-114.3 5-23 1.07-2.10 [13]
Hueso esponjoso 1.5-38 - 1.57-10 - [13]
Alecciones base Ti 830-1025 760-880 110-117 12 [14], [13]
Aleaciones Co-Cr 600-1790 240-1585 230 8-50 [14] [52]
Acero inoxidable 505-860 195-690 189-205 12-40 [14] [52]

AZ31 extruida 235 125-135 45 7 [13]

Para mantener las propiedades mecanicas deseadas, es importante considerar la degradacién
gue puede llegar a presentar el material. En la aleacién AZ31, la velocidad de corrosién es un
factor importante que debe ser controlado. El material puede sufrir una disminucién en sus
propiedades mecanicas a través del tiempo en ambientes agresivos como lo puede ser el
organismo humano. Siendo asi la corrosion el principal enemigo de las propiedades mecanicas
en este tipo de aleaciones.

11



1.8 CORROSION

Debido a su baja densidad, buena disipacion del calor y buena capacidad de amortiguamiento
mecanico, el Mg y sus aleaciones estan siendo utilizados en diferentes aplicaciones como ya
antes se ha mencionado; sin embargo, éstas aleaciones tienden a formar una pelicula delgada
con una relacién de Pilling-Bedworth® aproximada de 0.81 cuando se encuentran en contacto
con el aire. Lo anterior indica que el material favorecera la formacién de 6xidos no protectores.
El resultado es una alta susceptibilidad a la corrosidn de las aleaciones base Mg [1].

Existen diversos estudios donde buscan la forma mas adecuada de controlar la velocidad de
corrosion de las aleaciones base Mg. Entre ellas se pueden encontrar investigaciones donde
emplean diferentes elementos aleantes con el propdsito de generar nuevos compuestos que
permitan la formacidn de nuevas fases que favorezcan a mejorar la velocidad de corrosion del
Mg vy sus aleaciones [1], [5].

La alta actividad quimica y los contenidos de impureza que presentan las aleaciones base Mg
son factores que afectan la resistencia a la corrosién de dichas aleaciones. Como se menciono
anteriormente en la Tabla Il Elementos aleantes para las aleaciones base Mg, se pueden
observar los efectos que tienen algunos elementos en la velocidad de corrosién.

En el caso de las aleaciones Mg-Al, existen estudios donde muestran que al variar la
concentracion del Al en el material puede ser modificada la resistencia a la degradacion de las
aleaciones Mg. Por ejemplo, estudios previos mencionan que las aleaciones AZ31 al presentar
la fase B exhiben dos efectos en la corrosién; funcionando ya sea como barrera o como catodo
galvdnico. A menor cantidad de Al, menor volumen de fase B; aqui se considerara como catodo
a dicha fase provocando una mayor corrosion en la fase a. Y si el material presenta una mayor
concentracion de Al, este se comportara como una barrera anddica que inhibira la corrosidn de
la aleacidn [5], [53]. Sin embargo, Cheng et. al. [15] realizaron un estudio donde muestran el
efecto del Al en aleaciones AZ31 y AZ91. De esto se logré mostrar que al tener un mayor
contenido de Al la resistencia a la corrosion disminuye ya que este elemento permite la
formacién de mayor cantidad de la fase B y por lo tanto se genera una celda micro-galvanica
con la matriz dando como resultado que la corrosion de la aleacion AZ91 sea menor a la AZ31.
Por lo tanto podemos observar que aun no se define de una forma clara cudl seria el efecto de
la fase B en las aleaciones AZ.

Ademas de tener el conocimiento de la quimica del material y conocer el efecto de la misma en
la velocidad de corrosidn, también se pueden utilizar distintos tipos de conformado como un
método para modificar la microestructura del material y asi poder controlar la velocidad de
corrosion. Existen diversas investigaciones que tratan los temas de diferentes procesos de
conformado del Mg y sus aleaciones, en las cuales se puede encontrar: laminado en frio o en
caliente, extrusion en caliente, ECAP, entre otros. En éstos estudios se observa cémo los
diversos parametros utilizados pueden llegar a afectar a la microestructura (tamafio de grano)

1
Mide el volumen del 6xido formado por el del metal consumido.
vol.del 6xido formado

" wvol.del metal consumido
Si P.B. < 1; se forman 6xidos no protectores, suelen ser porosos.

Si P.B. > 2; se forman 6xidos no protectores, aumenta el volumen, las tensiones internas y hacen que el éxido tienda a romperse.
Si 1< P.B. < 2; se forman 6xidos protectores.
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del material y con esto conocer el comportamiento de velocidad de corrosién en el mismo [54],
[1], [55].

El efecto que presenta el tamafio de grano en el Mg y sus aleaciones juega un rol importante,
ya que ha sido propuesto que al contar con una gran cantidad de limites, en las aleaciones base
Mg, se exhibe una barrera que retarda la corrosién [1], [56], [57], [58], [54]. Sin embargo, dicha
explicacion es contradictoria a lo conocido ya que los limites de grano en las aleaciones son un
punto preferente de ataque para la corrosion [1], [56].

Como se ha podido observar, el modificar la microestructura del material, ya sea utilizando
elementos aleantes o tratamientos termo-mecanicos, se puede controlar la velocidad de
corrosidon. No obstante, existen mas investigaciones en las cuales emplean técnicas donde se
recubre la superficie del material, algunos ejemplos de estos son: los recubrimientos
superficiales con fosfato de calcio, polimeros como polidcido lactico (PLA), técnica de
anodizacidn, deposicidon en aerosol de compuestos de hidroxiapatita y quitosano, entre otros
[56] [59] [60] [61] [62] [63] [64], [65].

Una vez ya estudiada la corrosion, las propiedades mecanicas y los tratamientos térmicos en las
aleaciones AZ31, es importante revisar la biocompatibilidad que este sistema presenta, ya que
con este estudio se conocera si las muestras podrian ser empleadas en aplicaciones médicas.

1.9 ESTUDIOS PRELIMINARES DE BIOCOMPATIBILIDAD

Como se puede observar la baja resistencia a la corrosidon que presentan las aleaciones base
Mg, ha provocado que este material no sea tan utilizado en diversas aplicaciones. No obstante,
ésta baja resistencia a la degradacién que presentan las aleaciones Mg ha sido un tema
importante de investigacion.

Las aleaciones base magnesio, al ser biodegradables, ofrecen una gran ventaja en comparacion
a los biomateriales antes utilizados, ya que esto permite que se evite una segunda cirugia; las
aleaciones de Mg al irse degradando favorecen que las células se regeneren dentro del
material. Gracias a estas ventajas que presentan estas aleaciones pueden ser utilizadas como
implantes 6seos o stens biodegradables, ya que ademds de presentar esta propiedad es un
material biocompatible, de baja densidad y presenta propiedades mecanicas adecuadas para
ser utilizadas en estas aplicaciones [60].

Sin embargo, es importante tener un control en la velocidad de degradacién de la aleacion
AZ31, ya que el material debe mantener sus propiedades mecdanicas intactas para asegurar la
restauracion del tejido 6seo, ademas de tener un control en la liberacién de los iones o
particulas del material, ya que estas pueden provocar reacciones alérgicas o inflamacion en el
organismo. Un ejemplo de esto es el caso del Al, ya que es importante tener un control en la
cantidad de iones liberados, debido a que si se tiene un exceso de estos puede empeorar la
mineralizacion del hueso, provocando asi que se retarde la formacién del mismo en el implante.
Ademds que se tiene el conocimiento que el aluminio es considerado como neurotdxico.
(invitro degradation Mg-Zn-Zr). [2], [13].

El Mg y sus aleaciones ademas de ser biodegradables han atraido la atencidn, para ser utilizadas
en aplicaciones médicas, por su densidad que va desde 1.74 hasta 2.0 gr/cm3, valores que son
muy parecidos a los del hueso (1.8 a 2.1 g/cm3) [2], [13].0tro punto importante es que el
magnesio es esencial para el organismo, ya que el cuerpo humano almacena alrededor de 25gr
de Mg, donde aproximadamente la mitad esta contenido en el tejido dseo [14] .
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2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1 COMPOSICION DE LAS ALEACIONES

Para poder llevar a cabo el presente estudio, fue necesario fabricar la aleacién AZ31, la cual
esta compuesta por 3% en peso de Al, 1% de Zn y el resto corresponde al Mg. La misma fue
empleada como aleacion base, a la cual se le afadié 0.15% y 0.75% en peso hafnio (Hf)
respectivamente. Por lo tanto, fueron obtenidas 3 aleaciones las cuales fueron llamadas: AZ31,
AZ31+0.15%Hf y AZ31+0.75%Hf.

En la Tabla V se pueden observar los pesos calculados, de los elementos presentes en cada
aleacion, para obtener muestras con 150 gr.

Tabla V Pesos utilizados en la fusion de cada uno de los elementos.

Peso en gamos (gr)

Nombre
Magnesio (Mg) Aluminio (Al) Zinc (Zn) Hafnio (Hf)
144 4.5 1.5 0
AZ31+0.15%Hf 143.775 4.5 1.5 0.225
AZ31+0.75%Hf 142.875 4.5 1.5 1.125

Al contar con el material previamente pesado, se continud con el proceso de fusidn para cada
una de las aleaciones. En seguida se describira el procedimiento empleado para la fabricacién
de cada uno de los sistemas.

2.2 ELABORACION DE LA ALEACION: FUNDICION

La fabricacion de la muestra se realizé en dos pasos: el primero consistid en elaborar dos
aleaciones maestras con los porcentajes de Hf antes mencionados, para esto fue necesario
utilizar un porcentaje en peso de 80%AI-20%Hf; y en el segundo paso se elaboraron las tres
aleaciones con todos los elementos faltantes para la obtencién de cada uno de los sistemas
antes mencionados.

En la siguientes subsecciones se describiran cada una de las fundiciones realizadas en este
trabajo.

2.2.1 ALEACION MAESTRA

Para llevar a cabo la fabricacién de la aleacion maestra se utilizaron los porcentajes en peso de
80%AI-20%Hf, esto con el propdsito de bajar el punto de fusidon del Hf. Los elementos
previamente pesados con estas proporciones fueron introducidos en un horno de arco eléctrico
como se puede observar en la Figura 2.1. Posteriormente, se realizaron purgas con el fin de
mantener el horno sin presencia de oxigeno y asi poder evitar la oxidacion de los materiales.
Dichas purgas consisten en hacer vacio y después a éstos inyectar gas argén (Ar) de ultra alta
pureza en el horno. El resultado es un atmdsfera inerte y controlada. Al contar con estas
caracteristicas se continud con el proceso de fundicién generando un arco eléctrico entre dos
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electrodos presentes en el horno. El arco eléctrico formado tocd primero al material de
sacrificio (titanio) para asegurar, con la fusidon del mismo, la eliminacién del oxigeno en el horno
y posteriormente se continud con la fusidn de las aleaciones maestras.

Figura 2.1 (a) Horno de Arco Eléctrico, (b) Interior del Horno de arco eléctrico.

2.2.2 ALEACION AZ31 CON Hf

Al término de la fabricacion de las aleaciones maestras se continud con la fundicién de los
sistemas, AZ31, AZ31+.15%Hf y AZ31+.75%Hf, los cuales fueron elaborados en un horno de
induccidon marca Leybold-Heraus (Figura 2.2).

Para llevar a cabo la fusidon, dentro de un crisol de grafito, se colocaron las aleaciones maestras
junto con los elementos faltantes (Mg, Zn). Se prepard el horno de induccién realizando varias
purgas como se menciond anteriormente. Al término de la fusién del material se procedié a
colarlo en una lingotera precalentada (Figura 2.2) la cual fue colocada dentro del horno con el
proposito de mantener el material fundido dentro de una atmdsfera controlada por gas Ar.
Posteriormente, al contar con el material en forma de lingote, se continud con un tratamiento
térmico de homogeneizado.

Figura 2.2 Horno de induccidn y lingotera.
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2.3 TRATAMIENTO TERMICO DE HOMOGENEIZADO

Las tres aleaciones obtenidas de fundicion fueron tratadas térmicamente con un
homogeneizado con el propdsito de disolver particulas intermetalicas que se encuentran en los
limites de grano y asi poder trabajar posteriormente con una mayor facilidad el material en
estudio [42].

Tomando en cuenta los trabajos previos reportados en la literatura se decidié llevar a cabo el
tratamiento térmico de homogeneizado en un horno de resistencias eléctricas tipo mufla
(Figura 2.3). en el cual se utilizé una temperatura de 400°C por un tiempo de 24 horas y con una
atmosfera controlada con gas Ar y al término de éste tiempo se dejaron enfriar los materiales a
una temperatura ambiente.

Contando ya con materiales que pueden ser trabajados con mayor facilidad, se procedié a
realizar un laminado en caliente a cada una de las aleaciones.

Figura 2.3 Mufla de resistencias eléctricas.

2.4 LAMINADO EN CALIENTE

El proceso de laminacion se llevd a cabo en una laminadora dual reversible marca Chicago Gear
D.O. James (Figura 2.4). El laminado en caliente, para cada uno de los sistemas se realizd
utilizando una velocidad de rolado de 5rpm, con un porcentaje de deformacién de 15% por
paso, hasta obtener aproximadamente 2mm de espesor en la muestra. Cada una de las
aleaciones fueron precalentadas a una temperatura de 350°C por un tiempo de 30 minutos y
posteriormente entre cada paso se repitid dicha operacidon precalentando el material por
periodos de 15 min. Asimismo al término de la ultima etapa de laminado el material se dejé
enfriar a una temperatura ambiente.

Figura 2.4 Laminadora dual reversible.
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En la Tabla VI se presentan las medidas experimentales y tedricas de cada una de las aleaciones
en forma de lamina; también se puede observar la deformacidn obtenida después de cada paso
de laminacién donde se puede observar que todos los sistemas estudiados presentaron una
deformacion total de 75 %.

Los materiales previamente laminados fueron analizados por microscopia Optica, lo cual
permitio realizar un estudio de la microestructura de cada una de las muestras y asi en base a
los resultados obtenidos por ésta técnica se tomd la decision de realizar un tratamiento térmico
de recocido de relevado de esfuerzos. En la siguiente seccion se describira como se llevé a cabo

dicho tratamiento.
Tabla VI Datos de control para el proceso de laminacion para las aleaciones AZ31.

Paso Medida teérica[mm] Medida experimental [nm]  Reducciéon [mm] Deformacién [%]

1 8.1 8.1 1.215

2 6.885 6.846 1.0269 15.48148
3 5.8191 5.722 0.8583 16.41835
4 4.8637 4.872 0.7308 14.85495
5 4.1412 4.155 0.62325 14.71675
6 3.53175 3.48 0.522 16.24549
7 2.958 2.94 0.441 15.51724
8 2.499 2.02 0.303 31.29252

AZ31+15Hf

Paso Medida teérica[mm] Medida experimental[mm]  Reducciéon [mm] Deformacién [%]

(=

7.785 7.785 1.16775
2 6.61725 6.6 0.99 15.22158
3 5.61 5.55 0.8325 15.90909
4 4.7175 4.72 0.708 14.95495
5 4.012 3.95 0.5925 16.31356
6 3.3575 3.325 0.49875 15.82278
7 2.82625 2.79 0.4185 16.09023
8 2.3715 2.29 0.3435 17.92115
9 1.9465 1.94 0.291 15.28384
AZ31+75Hf

Paso Medida teérica[mm] Medida experimental[mm]  Reducciéon [mm] Deformacién [%]

(=

7.6 7.6 1.14
2 6.46 7.495 1.12425 1.381579
3 6.37075 6.51 0.9765 13.14209
4 5.5335 5.49 0.8235 15.6682
5 4.6665 4.7 0.705 14.3898
6 3.995 3.915 0.58725 16.70213
7 3.32775 3.29 0.4935 15.96424
8 2.7965 2.782 0.4173 15.44073
9 2.3647 2.39 0.3585 14.09058
10 2.0315 1.93 0.2895 19.24686
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2.5 TRATAMIENTO TERMICO DE RECOCIDO

Con el propdsito de eliminar los esfuerzos internos de cada uno de los materiales obtenidos del
laminado en caliente, se llevd a cabo un tratamiento térmico de recocido. Para este estudio
fueron empleados los pardmetros obtenidos por Oscar Molina [11]. Para efectuar dicho
tratamiento fue utilizado el horno tipo mufla en donde se colocaron cada una de las laminas y
se elevd la temperatura a 350°C por un tiempo de 1000s.

El material obtenido después de éste tratamiento térmico fue preparado para cada una de las
técnicas de caracterizacion que se describen en la siguiente seccion.

2.6 CARACTERIZACION

A continuacion se describiran cada una de las metodologias empleadas para poder realizar las
diferentes técnicas de caracterizacion, asi como también, las formas de preparacidon que deben
de tener los materiales para ser analizados.

2.6.1 PREPARACION METALOGRAFICA: DESBASTE, PULIDO Y ATAQUE QUIMICO DE
MUESTRAS

Desbaste y Pulido

Para realizar el estudio, por microscopia Optica, microscopia electréonica de barrido (MEB),

microandlisis quimico por espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDS), difraccion de

Rayos X y pruebas electroquimicas, fue necesario llevar a cabo un desbaste y un pulido de las

muestras. Para ello, las laminas obtenidas fueron cortadas con dimensiones de 2 X 2 cm.

Posteriormente se les realizé un desbastado con lijas de carburo de silicio del nimero 400, 600,

1500 y 2000. Consecutivamente, fueron pulidas hasta obtener un acabado espejo, para ello se

utilizé alumina de 0.5 pum.

Para poder analizar las muestras con MO, MEB y EDS, fue necesario realizar un ataque quimico

después de que la muestra se encuentra pulida, este ataque permite observar Ia

microestructura presente en las aleaciones.

Ataque de quimico

Las muestras previamente pulidas, fueron atacadas por un tiempo de 10 a 15 segundos con una

solucién quimica la cual contiene 20ml de acido acético, 1ml de acido nitrico, 60ml de

etilenglicol y 20ml de agua. Esto con el propdsito de revelar la microestructura presente en

cada una de las aleaciones.

2.6.2 MICROSCOPIA OPTICA (MO)

Es importante tener el conocimiento de la microestructura presente en cada una de las
aleaciones, es por ello que se utilizé la microscopia 6éptica. Para esto después de que las
muestras fueron atacadas se procedid a observarlas en un microscopio éptico marca Olympus
Vanox, en el cual se tomaron imagenes de cada uno de los sistemas con el propdsito de
analizarlas. Para esto fue utilizado el programa Carnoy®, el cual permite cuantificar el tamafo
de didmetro de cada grano visible.

En el estudio de las muestras fue necesario seleccionar 3 imagenes de cada una vy
posteriormente medir los diametros de cada grano que gracias al ataque se pudo delimitar. Al
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contar con los datos de cada aleacion, se realizé un histograma con el propdsito de mostrar la
distribucién de los tamafios promedio de didmetro de grano obtenidos para cada una de las
muestras.

Consecutivamente, se realizd un estudio con microscopia electrénica de barrido y microanalisis
quimico por espectroscopia de energia dispersiva de rayos X para, de esta forma, poder
determinar las fases presentes en la aleacién, ya que MO no permite identificarlas con facilidad.

2.6.3 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y MICROANALISIS QUIMICO POR
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAYOS X (EDS)

Cada una de las muestras, previamente pulidas y atacadas, fueron analizadas con las técnicas
de microscopia electréonica de barrido (MEB) y microandlisis quimico por espectroscopia de
energia dispersiva de rayos X (EDS). Dichas técnicas permiten observar la morfologia
microestructural presente en cada sistema, asi como también conocer la distribucion de fases
en el material, ademas que al emplear el EDS se puede realizar un analisis quimico, lo cual, sirve
como un apoyo para conocer la composicion de cada material, mostrando los elementos que
componen cada fase presente en el mismo.

Complementando los datos obtenidos por el EDS y conjuntamente confirmar las fases que se
pueden encontrar en cada aleacion, se utilizo la técnica de Difraccidon de Rayos X.

2.6.4 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

Con el propdsito de conocer las fases presentes en cada una de las aleaciones se utilizd
difraccién de rayos X. Para poder llevar a cabo esta técnica fue necesario que las aleaciones
fueran cortadas y preparas como se menciona en la seccién PREPARACION METALOGRAFICA:
DESBASTE, PULIDO . Esta metodologia permite que el material presente una superficie
completamente plana, ademas de evitar la presencia de 6xidos en la superficie de la muestra.
Consecutivamente, los materiales fueron analizados en un difractdmetro de rayos X modelo
Bruker D8 y se utilizé una radiacién Ka de Cu (A=1.5418A) a 35Kw y 25 mA, con un barrido de
15° a 90° con tamafio y tiempo de paso de 0.017° 26y 155.7 segundos, respectivamente.

Con las técnicas de caracterizacion antes mencionadas, se pueden determinar las fases con las
que cuentan las aleaciones, asi como también, la distribucién que éstas pueden llegar a
presentar. Lo cual es importante tener en cuenta, ya que ello llega a modificar las propiedades
mecanicas de los materiales.

2.6.5 PRUEBAS MECANICAS

El objetivo principal del ensayo de traccién es obtener informacién relacionada con la
resistencia, rigidez y ductilidad de un material. Para esto, a la muestra, se le aplica una carga
uniaxial a una velocidad constante, hasta llegar a la fractura de la misma [19] [18] [66].

Los datos obtenidos por éste ensayo permiten hacer una comparacion de la aleacion base con
las muestras que contiene Hf y asi poder determinar el efecto que presenta dicho elemento en
las propiedades mecanicas de los sistemas en estudio.
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A continuacién se muestran los pasos que se siguieron para lleva acabo el ensayo de traccion
para cada una de las aleaciones.

2.6.5.1 FABRICACION DE PROBETAS

Posterior al tratamiento térmico de recocido, se continué con la fabricacion de las probetas, 3
por cada sistema de estudio, esto con el propdsito de ser utilizadas en el ensayo de traccion.
Para ello, fue empleado un equipo de control numérico computarizado (CNC), en el cual se
utilizé la geometria mostrada en la Figura 2.5. Posteriormente, a cada una de las probetas se les
colocd una galga extensométrica, esto con la finalidad de obtener los datos de las
microdeformaciones que presentd cada aleacién.

8,63 8,63
9,37 14,00 9,37

16,00
D

6,50
3,00

8,00

2,63

6,00 38,00

50,00

Figura 2.5 Plano de probeta para ensayo de traccion.

2.6.5.2 INSTRUMENTACION DE GALGAS EXTENSOMETRICAS

Las galgas extensométricas son dispositivos utilizados con el fin de medir la deformacién
directamente sobre la muestra; esto se puede realizar ya que al deformar la probeta con Ila
galga pegada sobre ella esta ultima sufre un cambio de resistencia eléctrica asociado a una
deformacion y por lo tanto a un esfuerzo. Esta bien establecido que el cambio en resistencia
eléctrica se relaciona proporcionalmente a la deformacién y esto puede ser monitoreado por
un circuito eléctrico conocido como el Puente de Wheatstone. Para medir los cambios en la
resistencia, las galgas fueron conectadas en configuraciones de % de puente [67].

Para seleccionar una galga extensométrica se requiere revisar; longitud y el patrén que sefalan
la geometria de la muestra y revisar donde se colocara la galga para que la misma sea de facil
instalacidn, la serie se selecciona considerando la duracién y temperatura a la que se llevara a
cabo la prueba, la resistencia se encuentra en ohm (Q) y el nimero STC corresponde al material
gue se estd estudiando. En la Figura 2.6 se muestran cada uno de los pasos que se requieren
para seleccionar una galga [68].

Pasos para seleccionar una galga extensiométrica

Serie Longitud Resistencia

1 1 1
EA-13-062AQ-350

1l

Numero STC  Patrén

Figura 2.6 Pasos para seleccionar una galga extensométrica.
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En el presente trabajo fue seleccionada la galga EA-13-062AQ-350, la cual fue colocada en la
probeta siguiendo el procedimiento de pegado de galgas que se muestra en el documento No.
11127 de Micro-Measurements [69]. Posteriormente, se conectd la galga a un puente de
Wheatstone modelo P3 Strain Indicator and Recorder (Figura 2.7).

(b)

Figura 2.7 (a) Puente de Wheatstone modelo P3 Strain Indicator and Recorder, (b) Galga
extensométrica.

2.6.5.3 ENSAYO DE TRACCION

Contando ya con las probetas previamente instrumentadas, como se muestra en la Figura 2.8,
se procedié a realizarles el ensayo de traccién a cada una de ellas. Dicho ensayo fue llevado a
cabo en un equipo MTS modelo Minibionix 828 el cual cuenta con un controlador MTS 407
encargado de realizar la captura de datos. En el equipo fueron colocadas las probetas y se les
aplicé una carga uniaxial de acuerdo a los pardmetros reportados por O. Molina [11].

Figura 2.8 Probeta instrumentada y
colocada en el equipo de ensayo de
traccion.
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2.6.6 PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

Como ya se habia mostrado previamente en el marco tedrico, las aleaciones base Mg presentan
baja resistencia a la corrosién, por tal motivo es importante estudiar el efecto que mostrara el
Hf en el comportamiento de la degradacion de las muestras. Aunado a lo anterior, es
importante tener presente dicho estudio ya que la corrosién del material puede afectar de
manera significativa las propiedades mecdanicas del mismo.

Para conocer el comportamiento de degradaciéon de las aleaciones base Mg se realizaron
pruebas electroquimicas de Extrapolacion de Tafel y Resistencia a la Polarizacién (RP). Por tal
motivo en la siguiente seccién se darda una breve introduccion para poder interpretar los
resultados obtenidos en las pruebas electroquimicas.

2.6.6.1 CURVAS DE POLARIZACION

Para poder realizar estudios de la velocidad de corrosion a partir de la densidad de corriente de
corrosion (icorr) €s empleado un potenciostato.

El potenciostato es un instrumento electrénico el cual permite aplicar una corriente a un
material y asi poder controlar el potencial. Para poder realizar esta medicidn, se requiere de
una celda electrolitica o de corrosion, en la cual es colocado un electrodo de trabajo (material
en estudio), un electrodo de referencia el cual permite tener un potencial estandar conocido,
un contra electrodo (grafito o platino) y ademas se le afiade a la celda de corrosiéon un
electrolito. Las conexiones de los electrodos en la celda de corrosién y el potenciostato se
muestran en la Figura 2.9. Posteriormente, a la muestra, mediante una fuente externa, se le
aplica un potencial mayor a partir del Potencial de corrosidon (Ecr) lo cual permitird que la
misma se comporte como anodo. Si a la muestra se le disminuye el potencial aplicado con
respecto a su E., ésta se comportara como catodo. Estas modificaciones de potencial al
momento de recolectar los datos generados permiten obtener un diagrama o curva de
polarizacién potenciostatica [70] [71] [72].

Poten::iostato
)

Electrodo de referencia
\ |
) I
Contra electrodo Electrodo de trabajo

Figura 2.9 Conexiones entre los electrodos en una celda de
corrosion.
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2.6.6.2 MEDICION POR EXTRAPOLACION DE TAFEL

A principios del siglo XX en el aflo 1904 Julios Tafel, a partir de la ecuacién de Butler-Volmer,
encontré en forma experimental que el flujo neto de corriente variaba linealmente con la
magnitud de la desviacion que tiene el potencial de equilibrio, n, a través de la relacion de Tafle
[73] [70]. A continuacién se describe dicha relacién:

n=a+blogi
a=—2303BIni
b =2303B
(1)

En donde n es el sobrepotencial, i corresponde a la densidad de corriente anddica o catédica y
B es el valor de la pendiente Tafel, la cual dependiendo de la direccién de polarizacion
corresponde a la pendiente anddica o catédica. Las pendientes Tafel estdn dadas por la
ecuacion 2.

_ 23RT 2.3RT

Ba F ¢ F

()

Las ecuaciones 2 se pueden describir en una grafica, a las cuales, utilizando una extrapolacion
geomeétrica se logra determinar la densidad de corriente de corrosion (icorr) Y por lo tanto asi se
logra determinar la velocidad de corrosidon de un material [74] [75]. En la Figura 2.10 se muestra
en forma grafica lo descrito por las ecuaciones anteriores.

~ Curva anodica

Potencial aplicado

corr

.......A,‘,“,,'Curva catodica

Log. Densidad de corriente

Figura 2.10 Curvas de Polarizacién, para realizar la
extrapolacion de Tafel.
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La medicidén por extrapolacién de Tafel nos puede permitir obtener la velocidad con que se
llegan a degradar ciertos materiales; sin embargo, pueden existir algunas complicaciones para
gue esta técnica se lleve a cabo. A continuacidén se mencionan algunos casos:

1. La formacion de o6xidos pueden llevar o no a la pasivacion del metal, lo cual llega a

alterar la superficie de la muestra y por ende afecta los valores de las constantes de
Tafel.

2. Ladisolucién preferencial de un componente puede modificar la superficie del material.
La presencia de mds de una reaccion anddica o catddica (control mixto), puede
complicar el modelo.

Esto representan algunas de las causas de la no linealidad de las graficas de Tafel y por tal
motivo todos los datos obtenidos deben ser utilizados con mucho cuidado. Sin embargo existe
la técnica de resistencia a la polarizacion que puede permitir realizar mediciones para este tipo
de casos [73] [71].

2.6.6.3 MEDICION POR RESISTENCIA A LA POLARIZACION

La Resistencia a la Polarizacion (Rp) o la polarizacién lineal, se define como la tangente a la
curva de polarizacion en el potencial de corrosion E., en el caso de una reaccién sencilla
controlada por transferencia de carga [72]. Es un método electroquimico versatil ya que
permite determinar la velocidad de corrosidon de elementos ademads de diversos materiales
como hormigédn y pinturas [76].

Stern y Geary desarrollaron en 1957 la siguiente ecuacion la cual lleva su nombre:

] B
leorr = R_p
(3)
o (bab)
[2.303(b, + b,)]
(4)

En donde b, y b.son las pendientes de Tafel anddica y catddica [76] [75].

Como se puede observar al existir la presencia de las pendientes de Tafel se podria sugerir que
se realice una extrapolacién. Sin embargo, de acuerdo a diversos investigadores y considerando
los documentos del Dr. J Genesca, se ha determinado que la mayor parte de las pendientes se
encuentran entre los 60 y 120 mV/década, por tal motivo se ha decidido definir al segundo
valor como una aproximacidon de ambas. Esto permite obtener una B=26 mV. Tanto al utilizar
las pendientes reales, como el valor de B previamente mencionado, los resultados de la
velocidad de corrosién seran comparables y del mismo orden de magnitud [76] [77] [75].
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2.6.6.4 OBTENCION DE LA VELOCIDAD DE CORROSION

Para poder obtener la velocidad de corrosidn, se utiliza la densidad de corriente de corrosién
(icorr), 1a cual puede ser obtenida tanto en la extrapolacion de Tafel y en la resistencia a la
polarizacién. Para esto pueden emplearse las ecuaciones 5y 6 [78]:

) 1C 1leq 1mol 1
V.C = icorrX X X XP.M.X—
A-s F n p
(5)
VoC Ve lin 1 mpy 3600s 24h 365dias
Cmpy) =V X e o X Tx103im < 1hr “1dia < Taho
(6)

En donde:

icorr = Corriente de corrosion (A)

B=26 mV

Rp= Resistencia a la polarizaciéon (Ohm)

V.C.= Velocidad de corrosion (cm/s)

F=Constante de Faraday (96500 C)

n= Numero de equivalentes electroquimicos (eq/mol)
P.M.= Peso molecular del material (gr/mol)

P = Densidad del material (gr/cm3)

Area = 4rea de exposicién de trabajo (cm3)

Contando con el conocimiento de cada una de las técnicas, utilizadas en este estudio, para
medir la velocidad de corrosién. Se continuara a describir la metodologia utilizada para llevar a
cabo pruebas del estudio de corrosidn para las aleaciones AZ31 con Hf.

2.6.6.5 METODOLOGIA EMPLEADA PARA REALIZAR LAS PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

Para conocer la degradacion que presentara cada uno de los sistemas en estudio, las muestras
AZ31, AZ31+0.15 %Hf y AZ31+0.75 %Hf fueron cortadas con dimensiones de 2cmx2cm, para
continuar con el desbaste y pulido como se describié en secciones anteriores. Esto se realizd
con el propdsito de eliminar todos los residuos que pudieran estar en la superficie de las
aleaciones, ademas se lavaron las muestras con isopropanol en ultrasonido.

Para realizar el estudio de la corrosidon de las aleaciones, se llevaron a cabo las mediciones de
extrapolacion de Tafel y resistencia a la polarizacién, en donde se utilizdé un arreglo de tres
electrodos, empleando un electrodo de calomel saturado (ECS) como referencia, electrodo de
trabajo (AZ31, AZ31+0.15 %Hf y AZ31+0.75 %Hf) y un contra electrodo de grafito. Las pruebas
electroquimicas se realizaron en un potenciostato BioLogic modelo VMP-300 (ver Figura 2.11),
empleando como electrolito 300 ml de Solucién de Fosfato-Buffer (PBS). Los componentes del
PBS se pueden observar en la Tabla VII.
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Tabla VIl Componente la Solucion de Fosfato-Buffer de PBS

1X PBS buffer
8 gr de NaCl
0.2 gr de KCI
1.44 gr de Na2HPO4
0.24 gr de KH2PO4
800 ml de agua destilada H20
Ajustando el pH con 7.4 HCl y
H20. Esterilizado por autoclave.

AN IWIN|E

Figura 2.11 Potenciostato BioLogic modelo VMP-300.

Para realizar las curvas de polarizacion, se llevd a cabo un barrido a una velocidad de 0.166
mV/s, y con respecto al potencial de corrosion se utilizaron parametros de operacién de -0.2 V
alv.

Se tomo la decisidon de analizar sélo la region anddica, ya que se observd una modificacién en la
superficie de las aleaciones en el momento de realizar los estudios de biocompatibilidad, lo cual
de acuerdo a la literatura estudiada, al existir una modificacion en la superficie de la muestra,
es decir la formacion de 6xidos, esto puede llevar o no a la pasivaciéon de la misma [73] [71].
Afadiendo a esto que la observacidn de la curva anddica permite detectar la presencia de una
capa protectora en la superficie del material [22].

Por lo tanto al no existir una linealidad graficas de Tafel, lo cual puede afectar a los valores de
las constantes, se opta por obtener la velocidad de corrosion midiendo la Resistencia a la
polarizacién (Rp) conforme ala norma ASTM G59-97 [79], con parametros de operaciéon de
+ 25 mV con respecto al potencial de corrosién (E..), a una velocidad de barrido de 0.166
mV/s en donde, utilizando los datos obtenidos en RP, se determind la velocidad de corrosion en
términos de la densidad de corriente de corrosién (i) usando la ecuacion de Sterny Geary
(ver ecuacion 3). Y la velocidad de corrosion (V.C), presentada en milésimas de pulgada por afio

(mpy).
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2.7 ESTUDIOS PRELIMINARES DE BIOCOMPATIBILIDAD

Para conocer si el material es viable para ser utilizado como biomaterial es necesario realizar
pruebas de biocompatibilidad. Para esto se pidid colaboracion de la Dra. Cristina Velasquillo del
Instituto Nacional de Rehabilitacién (INR).

Ya que el equipo de trabajo del INR no estaba familiarizado con el estudio de biocompatibilidad
para aleaciones metalicas, fue necesario llevar a cabo diversas experimentaciones con el
propésito de determinar la metodologia mds adecuada para conocer si las muestras son viables
para ser utilizadas como biomaterial.

Para realizar las pruebas experimentales de biocompatibilidad, las aleaciones AZ31,
AZ31+0.15%Hf y AZ31+0.75%Hf fueron cortadas con dimensiones de 5x5x2 mm,
posteriormente se les realizé un desbaste y un pulido como se menciona en la seccién 2.6.1.
Con el propdsito de esterilizar las muestras empleadas en las experimentaciones, se utilizé una
cabina de seguridad bioldgica. En ésta fueron colocados los materiales y se aplicé una radiacion
UV por un periodo de 30 minutos por cada cara de mayor area superficial.

A cada una de las aleaciones colocadas en la caja, se le afadié 40-60uL de medio de cultivo con
60,000 células de fibroblastos obtenidos de abdominoplastia de humano. Posteriormente, la
caja de pocillos fue colocada en una incubadora durante 2hr a una temperatura de 37°C, en
ambiente de 5% de CO, y una humedad relativa de 85%. Una vez transcurridas las 2h, se
adiciond medio de cultivo en cada pozo hasta cubrir la aleacidon aproximadamente 200uL de
medio DMEM-F-12 (Dulbecco's Modified Eagle Medium). Se varié el porcentaje afiadido de SFB
(Suero Fetal Bovino) con el propdsito de conocer el comportamiento del mismo en la aleacion,
los porcentajes utilizados fueron de 10%, 5% y 1%. La caja, con las muestras ya preparadas, fue
colocada de nuevo en la incubadora, utilizando los mismos parametros de ambiente. Con el
propdsito de observar la viabilidad celular, fueron utilizados los marcadores de calceina vy
homodimero de etidio en los dias 1,3, 7 y 14.

Las aleaciones base Mg, fueron analizadas en Microscopia de Fluorescencia y Microscopia
Electrénica de Barrido, en cada uno de los dias que se observd la viabilidad celular.
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3 RESULTADOS

3.1 MICROSCOPIA OPTICA (MO)

Al contar con las muestras previamente preparadas con la metodologia descrita en la seccidn
2.6.1 se tomaron imagenes de microscopia Optica, con el propdsito de realizar un andlisis de
cada una de las muestras. Se estudiaron los materiales obtenidos después del laminado en
caliente y después del tratamiento térmico de recocido. Sumando a esto, las imagenes
obtenidas, tanto antes del tratamiento térmico de recocido y después del mismo, fueron
estudiadas por medio del programa Carnoy lo cual permitié cuantificar el tamafio de diametro
de algunos de los granos de la aleacidn, siempre cuidando obtener medidas representativas de
toda la muestra. Sin embargo, al observar que existid una variacién en la medicién de los
tamafios de diametro de grano medidos se decidid mostrar dichos resultados en forma de
histograma, lo cual permitié observar los diferentes tamafios obtenidos, asi como también la
cantidad de granos muestreados.

La Figura 3.1 a), c) y e) muestra cada uno de los sistemas obtenidos después del proceso de
laminado en caliente; mientras que las imdgenes mostradas en la Figura 3.1 b), d) y f)
corresponden a la aleacidn con tratamiento térmico de recocido. La imagen 3-1 a) corresponde
a la aleacién AZ31 en la cual se puede apreciar un grano equiaxiado cuyo tamafio de didametro
predominante se encuentra entre 25 a 40 um, también se observa granos con mayor tamano,
sin embargo, éstos se encuentran en menor cantidad en la muestra; en la Figura 3.1 c) se
observa la microestructura de la aleaciéon AZ31+0.15%Hf, la cual presenta valores semejantes a
los obtenidos para la AZ31; y en la imagen e) se muestra que la aleacion AZ31+0.75%Hf
presenta una microestructura en donde predomina un tamafio de grano de 35 a 42 um.
Ademas, en estas figuras se logré apreciar la presencia de maclas, las cuales son provocadas por
la deformacidon mecdanica causada por el laminado.

En los materiales policristalinos, para que pueda existir una deformacion homogénea sin la
generacion de grietas son necesarios 5 sistemas de deslizamiento independientes. Sin embargo,
en el caso de las aleaciones base magnesio sélo se cuenta con 3 sistemas de deslizamiento
independientes, por lo tanto, las aleaciones soportan poca deformacion plastica y tienden a
formar maclas [3] [4] [8]. Normalmente la formaciéon de las mismas se da en materiales
trabajados en frio, a pesar de esto en estudios previos se muestra que pueden existir maclas en
materiales trabajados en caliente, tal es el caso de D.L. Yin et. al. [47] quienes en su trabajo,
“Warm deformation behavior of hot-rolled AZ31 Mg alloy”, muestran imagenes obtenidas
después de un proceso de laminado en caliente en donde se observé la presencia de maclas.
En ésta publicacion se propone que la aparicion de las mismas podria atribuirse al incremento
de la tasa de deformacién.

Al observar que el material contaba con la presencia de maclas, se optd por realizar un
tratamiento térmico de recocido, esto con el propdsito de eliminar los esfuerzos residuales y
permitir la formacidn de granos libres de maclas.

Se continud con un analisis del material obtenido después de dicho tratamiento térmico por
medio de imagenes obtenidas por microscopia éptica, éstas imagenes corresponden a la Figura
3.1 b), d) y f); la imagen 3-1 b) muestra la microestructura obtenida después del recocido
realizado a la muestra AZ31, en ella se observan granos libres de maclas con tamafos de grano
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predominantes cuyo didmetro va de 28 a 34 um; la microestructura correspondiente a la
aleacion AZ31+0.15%Hf se puede observar en la Figura 3.1 d), en ella se aprecian diferentes
tamafios de granos libres de deformacidn, en los cuales se puede notar que existen valores
preferentes que van de las 20 a las 28 um. En la imagen f) se puede apreciar que existe una
disminucion en el tamafio de grano en comparacion a las muestras anteriores, ésta muestra
cuenta con 0.75% de Hf lo cual podria favorecer a un mayor refinamiento de grano de la
muestra.

Los tamafos grano basados en el didametro promedio obtenidos en las muestras antes del
tratamiento térmico de recocido presentaron valores semejantes entre si. Sin embargo,
posterior al tratamiento térmico de recocido se notd una disminucion en el tamafo de
diametro de grano, lo cual puedo ser provocado durante la fase de recristalizacion del material
en el tratamiento térmico utilizado.

En los antecedentes, de LAMINADO EN CALIENTE, se menciona que el tratamiento térmico de
recocido consta de tres etapas importantes en las cuales se encuentran: la recuperacién, la
recristalizacion y el crecimiento de grano. En este proceso se permite la generacién de nuevos
granos, en donde se forman nudcleos muy pequefios y crecen hasta que reemplazan por
completo el material deformado. Dependiendo de las condiciones, temperatura y tiempo, que
se le den al mismo puede existir un crecimiento de grano o bien un refinamiento del mismo.
Por lo tanto, se podria deducir que los parametros utilizados en este trabajo, para el
tratamiento térmico de recocido, favorecen al refinamiento de grano causado por la
recristalizacion del material.

Ademas de realizar el estudio de MO también se realizé el estudio por medio de Espectroscopia
por Dispersién de Energia (EDS), esto con el propdsito de conocer la composicion de cada una
de las aleaciones y asi poder confirmar la presencia del Hf en cada una de las muestras.
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AZ31+0.15%HF

AZ31+0.75%HF

Antes de Tratamiento
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Figura 3.1 Microestructura de las aleaciones AZ1, AZ31+0.15%Hf.
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3.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROSCOPIA POR
DISPERSION DE ENERGIA (EDS)

La espectroscopia por dispersiéon de energia se realizd en un principio con el propdsito de
confirmar la composicidén quimica de la aleacidon AZ31, para lo cual la muestra fue preparada
previamente de acuerdo a lo descrito en la seccidon 2.6. Afadiendo a esto, se observaron las
muestras por medio de microscopia electrénica de barrido, con el fin de conocer la
composicion y distribucién de los precipitados en las aleaciones.

En la Figura 3.2 se muestran los estudios obtenidos de EDS de la aleacion AZ31, en los cuales se
aprecia que se cuenta con una matriz rica en Mg, la cual se puede identificar por la regidn en
color gris.

Element | Weight% | Atomic%
Mg K 96.67 97.43
AlK 2.48 2.25
ZnlL 0.85 0.32
Totals 100.00

Figura 3.2 EDS y MEB de una aleacién AZ31.

En otro andlisis realizado, también se logrd identificar la presencia de pequeiias particulas las
cuales podrian ser atribuidas a la fase -Mgi7Al1; (verFigura 3.3). Con esto se puede confirmar
gue la aleacién estudiada corresponde efectivamente a una AZ31 ya que los resultados son
congruentes de con lo reportado en la literatura [21].

Atomic%
Mg K
Al K

SiK

Fe K
ZnL
Totals

13 4
‘U8 Scale 35047 cts Cursor:3 660 (44 cts)

Figura 3.3 Precipitados de la fase $-Mg17Al12.

En las aleaciones AZ31+0.15 %Hf y AZ31+0.75 %Hf se realizé el estudio de EDS con el propdsito
de confirmar la existencia del hafnio dentro de la aleacidon AZ31.

Al estudiar la Figura 3.4 se puede observar la presencia de la fase Mg, en donde no se muestra
con exactitud la presencia del Hf.
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Element | Weight% | Atomic%
Mg K 96.05 97.08
AlK 2.67 2.43
ZnlL 1.28 0.48
Totals 100.00

Figura 3.4 EDS y MEB de la matriz de la aleacion AZ31+0.15%Hf.

Sin embargo en la Figura 3.5 se presenta el analisis por EDS de un bloque, color blanco, el cual
corresponde al Hf. Se notd que alrededor de dichos bloques se encuentran pequenas particulas
correspondientes al elemento de Hf, estudiando esta distribucién presente en la Figura 3.5
permite suponer que al momento de realizar el laminado a la muestra los bloques de Hf, se van
guebrando y dispersando sobre la matriz de Mg. Dicho comportamiento también fue observado

por Bo-Ping Zhang et. al. [21] en su trabajo “Preparation and characterization of as-rolled AZ31
magnesium alloy sheets”.

Element Weight% Atomic%
Mg K 84.69 94.72
Al K 2.73 2.75

Si K 0.44 0.42

Zn L 0.99 0.41

Hf M 11.1 51.70
Totals 100.00

1 2 3 4 s
ull Scale 32735 cts Cursor:4.571 (40 cts)

Figura 3.5 Particula de Hf de la aleacion AZ31+0.15%Hf.

Al laminar las aleaciones se presenta una deformacidn en el lingote, ya que existe una fuerza

gue permite la deformacidon del material, se podria suponer que las particulas del Hf se van
guebrando y distribuyendo a lo largo de la matriz.
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Element Weight% Atomic%
Mg K 67.69 90.15
AIK 3.51 4.21
ZnL 1.33 0.66
HfM 27.4 84.98
Totals 100.00

H
ull Scale 34554 cts Cursor:4.571 (43 cts]

Figura 3.6 Particula de Hf de la aleacion AZ31+0.75%Hf.

Element | Weight% | Atomic%
Mg K 95.93 96.94
ALK 2.86 2.60
ZnL 1.21 0.45
Totals 100.00

s ——————
b 1 2 3 4 s 5 7 8 9 10 20 ”’m
JFull Scale 34554 c1s Cursor:4.571 (24 et KoV

Figura 3.7 Particula de fase $-Mg17Al12 de la aleacion AZ31+0.75%Hf.

Para el estudio realizado por EDS para las aleaciones AZ31+0.75 %Hf se observa en la Figura 3.6
la presencia del Hf en forma de bloque, tal como se presentd en la aleacidn con 0.15% de Hf, asi
como también se observa una deformacion en el mismo. En la Figura 3.7 se analizd una
particula pequefia muy cercana al limite de grano, en esta se logra identificar los elementos
correspondientes a los precipitados B-Mgi7Al;;. Se observan particulas semejantes a la
estudiada, las cuales se encuentran la mayoria cerca a los limites de grano como lo presentan
algunos autores [21].

Estos estudios obtenidos por medio de EDS sdlo permiten identificar los elementos presentes
en la aleacion; sin embargo, para comprobar la presencia de la fase Mg, $-Mgi7Al1; o bien la
formacién de nuevas fases con el Hf dentro de la aleacién, es necesario llevar a cabo un estudio
de Difraccion de Rayos X.
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3.3 ESTUDIO POR DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

En la Figura 3.8 se muestran los patrones de difraccidon de rayos X obtenidos para los materiales
en estudio AZ31, AZ31+0.15 %Hf y AZ31+0.75 %Hf. En dicha imagen se puede observar que los
picos que presentan las aleaciones coincide con la ficha JCP2 nimero 35-0821 la cual
corresponde a la fase a-Mg que presenta una estructura hexagonal compacta, ademas se
sefialan cada uno de los planos relacionados a cada reflexidn. En este estudio de DRX también
se logré identificar la fase B-Mg17Al12 que es caracteristica de las aleaciones AZ31, dicho dato
fue conseguido comparando estos resultados con los obtenidos por W.P. Li [21], [80].

Con el propdsito de determinar si existid la formacién de una nueva fase, fueron estudiadas las
muestras con 0.15% y 0.75% en peso de Hf, en donde no se logré identificar alguna reflexion
relacionada al Hf. Esto se podria deber a que dicho elemento se encuentra en pequefias
concentraciones dentro de las aleaciones, ademads que la técnica de DRX Unicamente permite
realiza un analisis global de la muestra en estudio.

Contando con la caracterizacion microestructural de las muestras se procedid a realizar
estudios del comportamiento mecanico de las mismas, en la siguiente seccidn se comentaran
los resultados obtenidos.
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Figura 3.8 Difraccion de Rayos X de las aleaciones
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3.4 PROPIEDADES MECANICAS

Con el fin de conocer el comportamiento mecanico de las aleaciones AZ31 y AZ31+XHf, se llevd
a cabo un ensayo de traccidon universal y al mismo tiempo se emplearon galgas extensométricas
con el fin de conocer las microdeformaciones que presenta el mismo y determinar el médulo
elastico del material.

Los resultados obtenidos de dichas pruebas fueron curvas tipicas de esfuerzo deformacién que
se muestran en la Figura 3.9 asi como también de manera andloga se obtuvieron tres graficas
gue muestran los datos experimentales de extensometria eléctrica (Figura 3.10 a,b,c,d).

Con el propésito de facilitar el estudio del comportamiento mecanico de las aleaciones en
estudio, se realizd6 una tabla comparativa donde se muestran Modulo de Young, esfuerzo
maximo y deformacién mdaxima (Tabla VIII).

Los datos obtenidos de este estudio permitieron conocer la influencia que presentd el Hf en las
la aleacion AZ31, se observd que el Hf presenta una influencia directa en las propiedades
mecanicas del material. Al comparar la muestra con mayor porcentaje de Hf, con las otras dos,
permitié determinar que existié un incremento del 23 % en el mddulo de Young en
comparacion a la aleacién AZ31 y con respecto a la muestra con 0.15% de Hf se observd un
incremento del 6%.

En el estudio del esfuerzo ultimo a la tensién se puede ver que las aleaciones que cuentan con
Hf presentan un notable incremento en comparacion a la aleacion AZ31. Dicho
comportamiento se atribuye a que en el momento en que el material presenta un tamafo de
grano menor, el limite eldstico tiende a incrementar. Esto va relacionada a la ecuacién de Hall-
Peach ya que muestra la dependencia que existe entre el tamano de grano y el limite eldstico
de un material, lo cual se puede describir mediante la siguiente ecuacion: o, = gg + kyd_l/2
en donde d es el diametro medio del grano, y oo y K, son constantes que dependen del
material, por lo tanto cuando decrece el tamafio de grano el esfuerzo que presenta éste serd
mayor [51], [81], [6].

Sin embargo, en la deformacién maxima no se observd algin cambio significativo ya que se
obtuvieron porcentajes de deformacién alrededor de un 6% en cada una de las muestras
estudiadas.
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Figura 3.9 Curvas esfuerzo deformacién.
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Figura 3.10 Graficas que muestran los datos experimentales de extensometria eléctrica con los cuales fue posible
determinar el médulo de Young de cada sistema

Tabla VIII Propiedades mecanicas

AZ31+0.15%Hf AZ31+0.75%Hf
Médulo de Young 35+0.88 43 +1.2 46 £ 0.87
(Gpa)
Esfuerzo Maximo 210.479 218.151 216.939
(Mpa)
Deformacion 5.82% 6.1% 6.0%
Maxima
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3.5 PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

3.5.1 CURVAS DE POLARIZACION

Al modificar el potencial de cada una de las muestras, se obtuvieron varios datos los cuales
permitieron graficar una curva de polarizacidn para cada una de las aleaciones en estudio. En la
Figura 3.11 se puede notar que se obtuvo principalmente la regidén anddica de las aleaciones
AZ31, AZ31+0.15%Hf y AZ31+0.75%Hf.

Para la curva de polarizacién de la aleacién AZ31+0.15%Hf, se puede observar una modificacion
en el potencial de la muestra, lo que podria indicar una pasivacién de la aleacidn. S. Zhang et.
al. [22] en su articulo “Research on an Mg-Zn as a biodegradable biomaterial” observaron un
rompimiento de potencial en la regidén anddica en las curvas de polarizacidn, la lo cual indica la
existencia de una capa protectora en la superficie del material. Por lo tanto se podria atribuir
esta modificacion de potencial a la formacion de una capa, que logra proteger un poco al
material.

0.0
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< -05 — AZ31+ 75Hf
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®
2
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~15 \

~0003 -0.002 -0001 0000 0.001

logi (A)
Figura 3.11 Curva de Polarizacién de las aleaciones AZ31, AZ31+0.15%Hf
y AZ31+0.75%Hf.

Sin embargo, solo se logré comprobar la existencia de pasivacion de la aleacion AZ31 con un
contenido con 0.15% de Hf. Para las muestras AZ31 y AZ31+0.75%Hf no se notd algun
rompimiento que indique una modificacion en el potencial relacionada con la modificacidon de
la superficie de las aleaciones.

Para confirmar la existencia de la pasivacion de la superficie de las aleaciones AZ31 con 0.15% y
0.75% de Hf seria necesario continuar con mas estudios que profundicen en el tema. Por lo
tanto, solo se podria deducir que de acuerdo a la literatura, al existir una modificacién en la
superficie de la muestra, es decir la formacidn de dxidos, esto puede llevar o no a la pasivacion
del material. Mostrado una de las causas antes mencionadas de la no linealidad de las graficas
de Tafel, lo cual puede afectar a los valores de las constantes de Tafel [73] [71].

Ya que por este método se corre el riesgo de no obtener valores adecuados de las constantes,
se optd por realizar un estudio de Resistencia a la Polarizacion, con el propdsito de determinar
la densidad de corriente de corrosion icor.
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3.5.2 MEDICION POR RESISTENCIA A LA POLARIZACION

Para la medicion de resistencia a la polarizacidn se obtuvieron varios datos experimentales de
las cuales se graficaron las curvas Rp, esto se realizd para cada una de las aleaciones base Mg,
con el propdsito de determinar el valor de la velocidad de corrosién de las muestras. En la
Figura 3.12 se pueden observar las graficas obtenidas para cada aleacidon AZ31, AZ31+0.15%Hf y
AZ31+0.75%Hf.

Con el fin de calcular el valor de Rp, se procedio a linealizar cada una de las graficas y como se
puede observar en la ecuacion 7, la Rp se puede determinar en funcién del desplazamiento del
potencial, lo cual se podria definir como la pendiente de la curva linealizada [82].

AE
RPZE

Los resultados calculados de resistencia a la polarizacién de las aleaciones AZ31, AZ31+0.15%Hf
y AZ31+0.75%Hf, fueron de 215.676 Qcm?, 709.591 Qcm? y 984.348 Qcm?, respectivamente.
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Figura 3.12 Graficas de E vs. i de las aleaciones (a) AZ31, (b) AZ31+0.15%Hf, (c) AZ31+0.75%Hf y (d)
Grafica comparativa de las muestras.

Con el propésito de continuar con los calculos para determinar la velocidad de corrosidn se
utilizé la ecuacién de Stern y Geary, la cual permite determinar el valor de i.,. Para ello se
empled una B=26 mV y se sustituyeron cada uno de los valores de Rp con el propdsito de
obtener el i, correspondiente para cada una de las aleaciones. Los valores tanto de Rp € i,
para cada una de las muestras, se pueden observar en la Tabla IX.
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A continuacion se presentan los calculos realizados para la muestra AZ31, en donde utilizando
la ecuacion:

] B

lCOOT - Rp
Se sustituyen los valores de By Rp en la ecuacion de Stern y Geary:

26mV
. _ _ mA
leorr = 515676 peme — 0120557/

Utilizando el resultado i Yy sustituyendo en la ecuacién 5, se tiene:

mA 1x10734 1C leq 1mol 24.7946gr cm3

V.C.= 0.12055 X X X X X X
cm? mA A-s 96500C 2 1mol 1.8228gr

En donde se obtiene una velocidad de corrosion de:
V.C =8.496x107° cm/s

Y para convertir la V.C en milésimas de pulgadas por afio, se continud con las siguientes
conversiones:

V.C.(mpy) = 8.496x10~° " Lin 1mpy 3600s 24h 365dias
.C. = 8. X % x % y y
Y s  254cm 1x1073in 1hr 1dia 1 afio

Lo cual da como resultado para la aleacidon AZ31:

V.C.(mpy) = 105.488 mpy

Tabla IX Resultados de Rp, Icorr y Velocidad de la corrosion de cada una de las muestras en estudio.

Nombre muestra

AZ31+0.15%Hf AZ31+0.75%Hf
Rp (Qcm’) 215.676 709.591 984.348
Icorr (A) 1.20551x10" 3.66408x107 2.6413 x10”
V.C. (mpy) 105.488 32.0619 23.1108

Como se puede observar en la Tabla IX se presentan los resultados obtenidos, tanto de Rp, icorr
y Velocidad de corrosion. Presentando que la velocidad de degradacion obtenida para la
aleacion AZ31 fue de 105.488 mpy, para la muestra AZ31+0.15%Hf se calculé un valor de
32.0619 mpy y la aleacién AZ31+0.75%Hf alcanzé una V.C de 23.1108 mpy. Por lo tanto se
podria determinar que al existir la presencia del Hf, con un porcentaje de 0.75%, se puede
lograr una disminucién del 75.62% en la velocidad de corrosidn, esto en comparacion a la
aleacion AZ31 la cual no tiene la presencia de Hf dentro de su sistema.
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3.6 PRUEBAS DE BIOCOMPATIBILIDAD

3.6.1 MICROSCOPIA DE FLUORESCENCIA

En los estudios realizados para conocer la viabilidad celular fue utilizada la Microscopia de
Fluorescencia, en donde, para revelar las células fueron utilizados los marcadores de calceina
por homodimero de etidio.

En la Figura 3.13 se presentan las imagenes tomadas por Microscopia de Fluorescencia de las
aleaciones AZ31, AZ31+0.15%Hf y AZ31+0.75%Hf. En esta se puede observar las variaciones de
porcentaje de Suero Fetal Bovino, asi como también los dias en que fueron tomadas las
mismas.

En la mayoria de las imagenes se logra apreciar una fluorescencia en la superficie de la muestra,
la cual no favorece a la facil interpretacion de las imagenes, ya que se presta a la confusion de
la existencia de células ya sean vivas o dafiadas.

Sin embargo en la micrografia tomada para la aleaciéon AZ31 con 10% y 5% de SFB se logran
observar algunas células marcadas con calceina indicando que las células se encuentran vivas.
No obstante, para el caso del 1% de SFB se identificaron algunas células tefidas por
homodimero de etidio (lo cual le da una coloracién rojiza) mostrando que existen células
dafadas. En ésta imagen se presentan algunas zonas que podrian confundirse con células
marcadas por calceina.

Para las aleaciones AZ31+0.15%Hf y AZ31+0.75%Hf en el primer dia de estudio se aprecid la
existencia de una fluorescencia por calceina en la superficie de la muestra lo cual no permitid
definir claramente la existencia de células vivas, no obstante, se aprecian en la mayoria de las
muestras algunas esferas rojas que pueden ser atribuidos a células muertas.

Se observa a partir del dia 7 que la calceina permite la fluorescencia de la superficie de las
muestras, ademas se aprecia una evolucion de las areas indicadas por este marcador. Se
decidié omitir las imagenes tomadas el dia 14, ya que no muestran informacion relevante de las
células vivas o dafiadas, sdlo presentan superficies fluorescentes como en las muestras
tomadas el dia 7.

Al momento de iniciar los experimentos con el medio de cultivo y los diferentes porcentajes de
SFB, se observé una reaccion (efervescencia) en donde se noté que la superficie del material
cambio de coloracién, pasando de un gris metdlico a una coloracién opaca. Por tal motivo
podria decirse que existid una modificacidén de la superficie de las muestras lo cual ocasioné la
fluorescencia de la misma. Por lo tanto, se decidio realizar estudios por MEB para conocer que
posible reaccion pudiera estar presente en los componentes utilizados para las pruebas de
biocompatibilidad y asi poder conocer el efecto que estdn generando los mismos en la
superficie de las aleaciones.
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Figura 3.13 Estudio de la viabilidad celular en los dias 1,3 y 7 a diferentes porcentajes de suero
fetal bovino (SFB)
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3.6.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y MICROANALISIS QUIMICO POR
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA DE RAYOS X (EDS) PARA LAS MUESTRAS DE
BIOCOMPATIBILIDAD

Las muestras después de ser analizadas por Microscopia de Fluorescencia, fueron observadas
en Microscopia Electrénica de Barrido, esto con el fin de conocer el efecto del medio de cultivo
y el SFB en la superficie de la aleacion.

En la Figura 3.14 a) y b) se muestra una micrografia tomada por MEB de una aleacién
AZ31+0.75%Hf con 5% de SFB después de estar por dos semanas en contacto con el medio de
cultivo. Se puede apreciar que se presenta la formacion de cristales en la superficie de las
muestras. Notando que existen algunos huecos entre la formacién de los mismos. V.I. Garcia-
Pérez et. al. [83] observaron la formacidn de cristales en la superficie de una aleacion base Mgy
menciona que ésta formacion se debe a la reactividad electrolitica del Mg con los medios de
cultivo.

Figura 3.14 Aleacion AZ31+0.75%Hf con 5% de SFB después de estar en el medio de cultivo por dos
semanas.

En la mayoria de las muestras expuestas al medio de cultivo se aprecid la formacién de cristales
en la superficie. Al realizar un acercamiento, como se muestra en la Figura 3.14 b), se logra ver
como los cristales permiten dejar algunos espacios libres en superficie del material, ademds de
permitir la formacion de algunas cavidades entre cada uno de ellos. Esto podria favorecer al
crecimiento celular entre los huecos generados. Sin embargo, para poder confirmar esto seria
necesario realizar estudios mas detallados para poder establecer una metodologia adecuada
gue permita conocer el comportamiento biolégico y crecimiento celular en las aleaciones base
Mg.

La muestra una imagen tomada por MEB y un andlisis por EDS de una aleacion AZ31 después
de ser expuesta en el medio de cultivo. Se aprecia una capa formada en la muestra, a la cual se
le podria atribuir el cambio de una superficie brillante a una opaca. El punto donde se realiz6 el
EDS permitié demostrar que bajo la capa formada se mantiene la aleacidén, ya que se logran
detectar los elementos correspondientes a la aleacidon AZ31 (ver Figura 3.15).
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Figura 3.15 Superficie de la aleacion AZ31 después de la reaccion con el medio de
cultivo DMEM con SFB, analisis de la superficie del material.

El analisis por EDS, realizado a la capa formada en la superficie de la aleacidn, se presenta en la
Figura 3.16, en donde el estudio dio como resultado, que existe la presencia de calcio (Ca),
fosforo (P) y oxigeno (0), asi como también los elementos presentes en la aleacion. Algunos de
los elementos detectados en los productos de corrosién pueden ser obtenidos por los
componentes del medio de cultivo y la aparicién del carbono (C) puede atribuirse al medio
ambiente donde se encontraban las muestras [29]. En diversos estudios realizados mencionan
gue los elementos del Ca y P generados como productos de corrosion favorecen a la formacién

del hueso natural [2] [27].
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Figura 3.16 Superficie de la aleacién AZ31 después de la reaccién con el medio
de cultivo DMEM con SFB, analisis por EDS de la capa formada.

S. Zhang [22] en su trabajo “Research on an Mg—Zn alloy as a degradable biomaterial”
muestran micrografias obtenidas por MEB, en donde la superficie se encuentra cubierta por
una capa protectora de productos de corrosion. Los resultados reportados en el trabajo citado
anteriormente presentan una gran similitud a las mostradas en el presente estudio. Por lo
tanto, enla yla Figura 3.16, se podria atribuir que la capa detectada, tanto en microscopia de
fluorescencia como MEB, es formada por los productos de corrosidon que son generados al
momento en que la muestra esta en contacto con SFB y el medio de cultivo.

Para complementar el estudio de los productos de corrosion obtenidos al tener la aleacion en el
medio de cultivo por 2 semanas, se decidid utilizar la técnica de Difraccion de Rayos X con el
propdsito de determinar las fases presentes en la capa.
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3.6.3 DIFRACCION DE RAYOS X DE LAS MUESTRAS DE BIOCOMPATIBILIDAD

Los materiales después de ser expuestos al medio de cultivo se les realizdé un estudio por DRX,
con el propdsito de determinar las fases presentes en la capa formada en la superficie de los
mismos. En la Figura 3.17 se muestran los patrones de difraccién de rayos X obtenidos para los
materiales en estudio, AZ31, AZ31+0.15 %Hf y AZ31+0.75 %Hf, en contacto con el medio de
cultivo. En ésta imagen se aprecian algunos picos que corresponden a la fase a-Mg (ficha JCP2
numero 35-0821), también se observa la presencia de picos que coinciden con la ficha 1-1008
gue corresponde a la hidroxiapatita (HA) y ademas se detecté una fase llamada nesquehonite a
la cual le pertenece la ficha nimero 70-1433.

La hidroxiapatita ha sido estudiada debido a su semejanza con la fase mineral del hueso, lo cual
le ha permitido ser utilizada como biomaterial, ya que es un material de adecuada
osteointegracion [84]. La férmula quimica de la HA es (Caip(PO4)¢(OH),), lo que permite
relacionar los resultados obtenidos de DRX con los de EDS, ya que, la capa formada en la
superficie de la aleacion se encuentra rica de elementos de Ca, P y O, [14]. Ahadiendo que
también se encontrd el elemento carbono, se puede referirse a la nesquehonite como otra fase
presente. La nesquehonite estd compuesta por 30.22 a 31.81 % de CO,, 29.22 a 29.13% de MgO
y 40.32 a 39.06% de H,0 [85].

Ademas se puede observar el inicio de un pico amorfo en el patron de difraccidn de la muestra
AZ31, la cual de acuerdo a S. Zhang et. al. [22] podria deberse a productos de corrosion
amorfos.

AZ 31
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AZ 31+ 0.75% Hf
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Figura 3.17 Patron de DRX de las aleaciones AZ31, AZ31+0.15 %Hf y
AZ31+0.75 %Hf después de ser expuestas al medio de cultivo
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4 CONCLUSIONES

En este trabajo se estudié una aleacidon AZ31, la cual fue dopada utilizando 0.15% y 0.75% de
Hafnio. Para ello fue necesario establecer la metodologia adecuada para realizar la fabricacién
de las muestras y posteriormente se realizé el analisis de la microestructura, las propiedades
mecanicas, velocidad de corrosidn y viabilidad celular de las aleaciones fabricadas.

Todo esto fue con el propdsito de determinar el efecto que causa el Hf en las aleaciones AZ31y
asi poder conocer si este elemento es capaz de incrementar las propiedades mecanicas,
ademas de disminuir la velocidad de degradacion que presentan las aleaciones base Mg. Esto
con el fin de conocer si es posible utilizar, en un futuro, estas aleaciones en aplicaciones
médicas.

Al utilizar 0.75% de Hf en la aleacidon AZ31 se observd que existid una disminucion del tamafio
de grano, lo cual permitié un incremento en las propiedades mecanicas de la aleacién. Ademas,
al tener valores pequefios de tamafio de grano existe un incremento en los limites de grano,
permitiendo asi la formacion de una barrera que retarda la velocidad de corrosién en las
aleaciones.

Los resultados obtenidos para el modulo de Young sugieren que es posible que exista una
buena osteointegracion utilizando la aleacién AZ31 con Hf, ya que se obtuvieron valores de 35-
46 GPa los cuales son cercanos al tejido 6seo que van 10-30 GPa. Por tal motivo estas
aleaciones podrian ser mecanicamente viables para ser utilizadas en la regeneracion de tejido
0seo.

Para los resultados obtenidos en la velocidad de corrosidn, se observd que existid una
disminucion de la degradacion del mismo con forme se incremento el porciento de Hf.
Considerando que el hueso se regenera de 3 a 6 meses y conociendo la velocidad con la que se
degradan las aleaciones se podria considerar a la aleacién como candidato para dar soporte en
el tiempo de regeneracion del hueso; sin embargo, para asegurar su aplicacion seria necesario
realizar estudios mas detallados.

En las pruebas realizadas para biocompatibilidad, se observé la formacién de cristales en la
superficie de las aleaciones; dichos cristalses podrian ocultar las células vivas en las muestras.
Ademads se realizd un estudio por EDS lo cual permito conocer los elementos que presentes por
debajo de los cristales; es decir, en la superficie de las aleaciones. Los resultados indicaron la
presencia de Ca, P y O, los cuales podrian provenir de los componentes del medio de cultivo.
Posteriormente, en el estudio de Difraccidon de Rayos X realizado a esta muestras ensayadas en
viabilidad celular, se detectaron picos correspondientes a la hidroxiapatita. Esto podria ser el
primer indicio de que estos materiales favorecen la osteointegracidn; sin embargo, es necesario
realizar mas investigacion al respecto enfocandose en la biocompatibilidad del material.
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