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RESUMEN

Este trabajo se basa en el estudio de la influencia de las propiedades fisicas y mecanicas,
en el comportamiento triboldégico de recubrimientos duros aplicados por proyeccion
térmica para herramientas de corte y procesamiento de polietileno.

La aplicacion de dos diferentes recubrimientos por proyeccion térmica por combustion:
ALO;-TiOy/Ni y WC-Ni/Ni fue realizada con dos diferentes antorchas: Terodyn 2000 y
SuperJet Eutalloy. Tres diferentes polvos fabricados por la firma Eutectic Castolin®,
fueron usados para obtener los recubrimientos: ProXon 21021 (Ni-10%Al), fue usado
como capa de anclaje entre el metal base AISI Ol y la capa superior de naturaleza
Ceramica o Cermet; la cual fue obtenida a partir del polvo Metaceram 25060 (Al,Os-
40%TiO;) y Tungtec 10112 (WC-40%Ni). Los polvos fueron caracterizados
morfoldégicamente mediante Microscopia Electronica de Barrido (MEB) y quimicamente
mediante Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) y Difraccion de Rayos X (DRX).

Los cuatro tipos de recubrimientos fueron caracterizados morfologicamente mediante la
técnica de MEB y quimicamente mediante EDS y DRX. Las propiedades mecénicas
fueron medidas en su seccion transversal: la dureza fue obtenida a partir de ensayos de
indentacion Vickers, el moédulo de elasticidad fue medido a partir de indentaciones
Knoop, aplicando el modelo de Lawn-Noma-Marshall y la tenacidad a la fractura fue
determinada a partir de indentaciones Vickers con una carga superior a la critica para
inducir a la propagacion de grietas radiales en los vértices de las huellas. La tenacidad a
la fractura de la capa superior de los recubrimientos fue calculada a partir de la longitud
de las grietas producidas por la microindentacion, utilizando el modelo de Lawn, Evans y
Marshall (LEM). Finalmente, para evaluar el comportamiento tribologico, se realizaron
ensayos de pin (recubrimiento sobre acero O1) sobre disco (polietileno) con el fin de
reproducir las condiciones mecanicas y el ambiente de una herramienta de corte de
polietileno. Los ensayos fueron realizados a una velocidad de deslizamiento de 1.047
m/s, a una presion de contacto de 0.5 MPa con una distancia de deslizamiento de 2800 m
y con una fuente de calor que proporciona al disco una temperatura entre 108 y 112°C.

Los resultados obtenidos muestran que el recubrimiento de Ni-WC (depositado con la
antorcha SuperJet Eutalloy) presentd el mejor comportamiento triboldgico en contacto
con polietileno y esto fue influenciado por su baja porosidad (20.81%) y sus buenas
propiedades mecénicas en especial su buena tenacidad a la fractura (4.57 MPavm).
Ademas, este comportamiento se pudo ocasionar por la posible deformacién plastica que
exhibe el niquel en las condiciones triboldgicas a las que fue ensayado, lo que retarda la
generacion y propagacion de grietas en el recubrimiento, reduciendo asi la tasa de
desgaste por desprendimiento de particulas. El otro recubrimiento cermet aplicado con la
otra antorcha (Terodyn 2000) también presentd un buen comportamiento triboldgico
gracias a sus propiedades mecénicas y su baja porosidad, y ademas presentd propiedades
similares a las del recubrimiento anteriormente mencionado.
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El recubrimiento ceramico (Al,03-Ti0;) que mejor se comporto en el ensayo de desgaste
fue el aplicado con la antorcha SuperJet Eutalloy y esto se debi6 a sus buenas
propiedades, en especial a su buena tenacidad a la fractura (5.82 MPavVm) y a su baja
porosidad (17.57%) reflejo de su buena sinterizacion en el proceso. En cambio, el
recubrimiento cerdmico aplicado con la otra antorcha (Terodyn 2000), presentd el peor
comportamiento tribolégico (pérdida de volumen cinco veces mayor que su similar), lo
cual fue influenciado por su alta porosidad (49.6%) y sus pobres propiedades mecénicas
como la dureza (9.5 GPa), modulo de elasticidad (129 GPa) y su baja tenacidad a la
fractura (1.85MPavm), que reflejan gran rigidez y alta fragilidad de la capa.

En conclusion, los recubrimientos ceramicos y cermet estudiados tienen una gran
influencia de las propiedades fisicas y mecanicas en el comportamiento tribolégico en
contacto con el polietileno y esto es principalmente ocasionado por el efecto de la
tenacidad a la fractura, modulo de elasticidad, dureza y estructura.
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Recubrimientos ceramicos y cermets, recubrimiento Al,O3-TiO,, recubrimiento Ni-WC,
Proyeccion térmica por combustion, Propiedades mecanicas, Tenacidad a la fractura,
modulo de elasticidad, Microdureza Vickers, Comportamiento tribologico, Herramientas
de corte.
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1. INTRODUCCION

La demanda de materiales mas resistentes y de mejores propiedades para aplicaciones en
procesos industriales en condiciones de desgaste, ambientes corrosivos y expuestos a
altas temperaturas, cada vez estd creciendo y gracias a los avances en el campo de la
ingenieria de superficies se han desarrollado una amplia gama de procesos que permiten
satisfacer este tipo de necesidades, aun en las condiciones mas agresivas.

Dentro de procesos industriales en los cuales se requiere de alto desempefio de la
superficie de los materiales se puede citar el de obtencion de pellets y piezas de
polietileno, en el cual, las herramientas de corte y conformado que se encargan de cortar
el espagueti que sale de la extrusora o los dados de extrusion, sufren un desgaste severo
en corto tiempo debido a las condiciones a las que se realiza el proceso, perdiendo su
capacidad de corte y disminuyendo la calidad del producto obtenido, lo que genera
pérdidas en la productividad del proceso y disminucion de la competitividad del
polietileno con productos similares que son importados.

Hace varios afios se viene estudiando las causas del deterioro acelerado de las
herramientas de corte y conformado de polietileno en busca de opciones a este problema,
dentro de las cuales se plantea el uso de tratamientos superficiales de los materiales
afectados, especificamente, mediante la aplicacion de recubrimientos duros.

Como alternativa tecnoldgica en esta tesis se estudiaron los recubrimientos duros de
ALO;-TiO; y WC-Ni depositados mediante proyeccion térmica, los cuales fueron
caracterizados en laboratorio para determinar la influencia de sus propiedades fisicas y
mecanicas en su comportamiento tribologico, con el fin de seleccionar el recubrimiento
de mejor desempefio en el proceso de corte de polietileno.

Con el desarrollo de esta tesis se espera contribuir al entendimiento de las influencia de
las propiedades fisicas y mecanicas, en el comportamiento tribolégico de recubrimientos
aplicados por proyeccion térmica y ademas hacer un diagnostico de los recubrimientos
obtenidos en la Universidad de Antioquia que permitirdn, aumentar la vida util de
componentes y desarrollar su uso en diversas aplicaciones industriales sobre todo en la
industria Colombiana.

El contenido de esta tesis consta de cuatro partes:

En la primera parte se realiza todo el desarrollo teérico que esta plasmado en el Capitulo
2. En este capitulo se hace una breve descripcion tedrica de la técnica de proyeccion
térmica enfocandose en el proceso de proyeccion por llama (flame spray).
Posteriormente, se hace una descripcion de las propiedades fisicas (microestructura y



porosidad), mecanicas (dureza, modulo de elasticidad y tenacidad a la fractura) y
triboldgicas de recubrimientos obtenidos por esta técnica.

En la segunda parte se realiza una descripcion de la metodologia utilizada para la
realizacion de la tesis que consta de la preparacion y caracterizacion de los sustratos, la
caracterizacion morfologica y quimica de los polvos utilizados para obtener los
recubrimientos, la aplicacion de los recubrimientos por la técnica de proyeccion térmica
por llama o combustion, y finalmente, la caracterizacion fisico-quimica, mecanica y
triboldgica de los recubrimientos obtenidos.

En la tercera parte, que contiene el capitulo 4, se realiza la descripcion, discusion y
analisis de los resultados, entre ellos: la caracterizaciéon quimica del sustrato AISI Ol
utilizado, la caracterizacion morfologia y quimica de los polvos empleados para obtener
los recubrimientos, asi como la caracterizacion fisico-quimica, mecéanica y tribologica de
los recubrimientos obtenidos.

La cuarta parte consta del: capitulo 5, donde se concluye acerca de los aspectos mas
relevantes de este trabajo y en el capitulo 6 se realizan algunas recomendaciones para
continuar en este campo de estudio.



2. MARCO TEORICO

En este capitulo se hace una breve descripcion de la técnica de proyeccion
térmica enfocandose en el proceso de proyeccion por llama (flame spray).
Posteriormente, se hace una descripcion de las propiedades fisicas,
mecanicas y tribologicas de recubrimientos obtenidos por esta técnica.

La demanda de un mejor rendimiento y aumento de la vida til en componentes y
dispositivos de maquinas que estdn sometidos a altas exigencias, estd continuamente
creciendo y como consecuencia de estos requerimientos, se ha avanzado en los tltimos
afios en el estudio de una alternativa de solucion como lo son los recubrimientos
aplicados por proyeccion térmica representando una opcion para aumentar el desempefio
de los materiales ',

Con la técnica de proyeccion térmica se pueden obtener recubrimientos con un espesor
que puede oscilar entre 50 y unos cientos de micrémetros, que pueden ser de alta dureza,
y que se depositan sobre materiales con el fin de mejorar sus propiedades o el desempefio
superficial bajo condiciones de desgaste, no obstante, su uso como medio de proteccion
ante la corrosion, el deterioro por alta temperatura y como medio de restauracion
dimensional de piezas y componentes de equipos es cada vez mas importante ). La
condicion de alta dureza que debe cumplir este tipo de recubrimientos hace que la gran
mayoria sean producidos a partir de compuestos ceramicos tales como carburos, nitruros,
oxidos, cermets y algunos materiales metaestables.

A continuacion se hace una descripcion de los aspectos mas importantes del proceso de
proyeccion térmica y de los recubrimientos obtenidos a través de esta.

2.1 PROYECCION TERMICA

La proyeccion térmica” es una técnica de aplicacion de recubrimientos que es considerada
como una potencial alternativa para proteger componentes de maquinas y dispositivos
que estan sometidos a altas exigencias en ambientes de desgaste, corrosion y a altas
temperaturas . El uso de la proyeccion térmica para la aplicacién de recubrimientos
duros se debe principalmente a la versatilidad de esta técnica y a la disponibilidad de un
buen niimero de materiales a depositar, lo que permite aplicar recubrimientos de
composicidon quimica variada, sobre sustratos de diferente tamafo y forma.

En la técnica de proyeccion térmica se basa en el calentamiento del material (en forma de
polvo o alambre) hasta fundirlo o semifundirlo y luego propulsarlo a una alta velocidad

Y También esta técnica es conocida como Termo rociado, Aspersion  Térmica, Metalizacion o
mundialmente conocida en inglés como Thermal Spray.



hacia el material a recubrir para asegurar una buena adherencia y apilamiento de las
particulas, hasta formar el recubrimiento cuyas propiedades dependen de la energia
térmica y cinética utilizada en el proceso, asi como de la solidificacion y/o sinterizacion
de las particulas proyectadas *!. En la Figura 2.1 se observa las etapas para la obtencién
de un recubrimiento aplicado por proyeccion térmica.
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Figura 2.1. Esquema del proceso de aplicacion de recubrimientos por proyeccion térmica.

Una vez que las particulas son calentadas y proyectadas adoptan una forma esférica, pero
al impactar con el substrato o entre si, adquieren forma laminar o de disco que les permite
apilarse con facilidad conformando una estructura laminar o de finos granos equiaxiales
(%31 (Ver Figura 2.2).
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Figura 2.2 (a) Principios de Formacion de un recubrimiento. (b) Estructura laminar de un recubrimiento de
80Ni-20Cr obtenido por Oxigeno combustible de alta velocidad (HVOF) P!,

En la actualidad las técnicas mas utilizadas para la aplicacién de recubrimientos mediante
proyeccion térmica son:

* Proyeccion térmica mediante llama (Flame Spray).

* Antorcha de detonacién o D — Gun TM (Detonation Spray).

* Proyeccion térmica a partir de oxigeno combustible a alta velocidad (HVOF).
* Proyecciodn térmica por arco eléctrico.

 Proyeccion térmica mediante plasma (Plasma Spray) .



Cada una de estas técnicas se diferencia en el tipo y magnitud de la energia térmica
utilizada para el calentamiento del material a aplicar y de la energia cinética que se utiliza
para su propulsion de las particulas fundidas o semifundidas hacia el sustrato, por lo que
se pueden clasificar de acuerdo como la energia térmica es suministrada, como puede
observar en la Figura 2.3.

TECHICAS DE PROYECCIOM TERMICA

| SamindEine de calor mediante

Swmindsine de calor medante
elaigis eldrncs

enaigia guimica

p—
Flarme gpray HYOF | O-Gun mw |
Hroyecol i s Hroyncolin
meetdiznie &room bamics madianie
fldCicn Plassna
I
I
Plasma atmosférics o Plasitn d@ vacin &
POF AFCO R0 pOv TO
transferids traiialaiido (PTR

Figura 2.3. Clasificacion de las técnicas de proyeccion térmica, de acuerdo a la fuentes de calentamiento
del material a depositar 12!,

La seleccion de una técnica apropiada de proyeccion térmica es tipicamente determinada
por los requerimientos de desempeno del recubrimiento, del material deseable en el

recubrimiento, de factores econdmicos y del tamafio y transporte de los dispositivos [°!.

Entre las ventajas mas destacables de la proyeccion térmica se encuentran:

* @Gran diversidad de materiales que pueden ser proyectados.

* Puede recubrirse cualquier tipo de material, piezas de tamafos y formas muy
diferentes.

* Obtenciodn de capas finas de recubrimiento.

* El sustrato no sufre modificaciones ni en su forma ni en sus propiedades
mecanicas, salvo un aumento de su dureza cerca a la superficie (aprox. 125 pm).

* Los procesos son flexibles en cuanto a su posicién de operacion y el medio en el
que se aplica. Estos procesos también son facilmente reproducibles.

* Esun proceso facilmente automatizable.

Pueden recuperarse componentes desgastados !,



En la Tabla 2.1 muestra una comparacion de las propiedades que pueden obtenerse en los
recubrimientos en funcidn de los procesos de proyeccion térmica y del material

empleado.
PROYECCION TERMICA
Tipo de
Recubrimiento Por Por Por Arco Plasma
Combustion | Combustion HVOF Eléctrico
(Alambre) (Polvo) (Alambre)
Temperatura de la Fuente de Calor, 10° °C

Toda Clase de 3 3 2.3 N/A 12-16

Recubrimientos
Adherencia MPa
Metales Ferrosos 14-28 14-21 48-62 28-41 22-34
Metales No- 734 7-34 48-62 14-28 14-28
Ferrosos
Ceramicos | = ----- 14-32 | - | e 21-41
Carburos | = -—--- 34-48 +83 | - 55-69
Densidad, % equivalente al material solido
Metales Ferrosos 85-90 85-90 95-98+ 85-95 90-95+
Metales No- 85-90 85-90 95-98+ 85-95 90-95+
Ferrosos
Cerdmicos | = ----- 8095 | - | - 90-95+
Carburos | = -—--- 85-90 9598+ | @ - 90-95+
Dureza

Metales Ferrosos 84Ry-35R, 80Ry-35R, 90R-45R, 80R,-40R, 80R,-40R,
Metales No-
Ferrosos 90R,-40R, 30R,-20R, 100R,-55R, 40R,-35R, 45R,-55R,
Cerdmicos | = ----- 40-65R, | @ - | e 45-65R,
Carburos | = -—--- 45-55R., 55-712R, | - 50-65R,

Tabla 2.1 Propiedades de recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica en funcién de sus procesos de

aplicacion !\,

En la Tabla 2.2 se muestra una comparacion de las caracteristicas generales de los
diferentes sistemas de proyeccion y de los recubrimientos obtenidos.




Temperatura Velocidad
de salida de  Transferencia de

Tipo de la llama, de calor al impacto Con’te.mdo Porosidad .
: de 6xidos o Adherencia
Sistema arco o sustrato de la (%) (%)
plasma °C) particula .
| ¢C) (m/s)
Detonacion 3550 50.150 Max.  800-1000 0,1 0,11 ~ Fxtremadamente
(D-Gun) alta
Jet
(HVOF) 25003100 500700 500-800 0,2 1-10 Muy alta
Plasma 5550 6300 700-1000  200-600  0,1-1 1-10 Muy alta
Spray
Wire Arc 4000-6000  500-800 240 0,5-3 10-20 Alta
Flame 5003000 500-700 30-180 4-6 10-30 Baja
Spray

Tabla 2.2 Comparacion de los parametros de proyeccion térmica.

De las técnicas de proyeccion térmica, el proceso que utiliza la combustion (Flame spray)
es la mas seleccionada, versatil y economica *), a pesar de las desventajas que tiene como
el porcentaje de poros y adherencia con respecto a las otras técnicas de proyeccion
térmica.

2.1.1 PROYECCION TERMICA MEDIANTE COMBUSTION (FLAME SPRAY)

La técnica de proyeccion térmica por combustion convencional fue el primer proceso
desarrollado (1910) y aun sigue siendo usado. Las modernas antorchas han cambiado
poco desde el afio 1950. P! y esta técnica aprovecha la temperatura que se alcanza por la
combustion de una mezcla gaseosa para calentar el material el cual es simultineamente
proyectado sobre el sustrato para formar el recubrimiento. La llama utilizada para el
calentamiento del material a depositar es producida por una mezcla de oxigeno y gas
combustible generalmente acetileno, propano, propileno o metilacetilenopropadieno, en
proporciones que van desde 1/1 hasta 1.1/1, lo cual genera atmosferas desde carburantes
hasta oxidantes y temperaturas de la llama entre 3273 a 3623 °C. 1?1,

El material de fabricacion del recubrimiento puede estar en forma de finas particulas
(polvo) o de alambre, y una vez calentado es proyectado sobre el sustrato a una velocidad
entre 80 y 100 m/s, manteniendo una distancia de la antorcha al sustrato que varia entre
120 y 250 mm, con un 4ngulo de 90° y en una atmésfera de aire ! (Ver Figura 2.4).



Figura 2.4 Antorcha de proyeccion térmica por combustion.

Los recubrimientos obtenidos mediante esta técnica alcanzan espesores que generalmente
varian entre 100 y 250 um (inclusive un espesor mayor) y tienen porosidad entre 10 y
20% en volumen y el esfuerzo de adhesion y cohesion que se puede obtener es
relativamente menor que el logrado por las otras técnicas de proyeccion térmica; sin
embargo, mediante una buena preparacion del sustrato y una adecuada seleccion del
material a depositar en lo que respecta a forma y granulometria permite obtener valores
de adherencia de hasta 60 MPa "%,

Los equipos utilizados en la proyeccion térmica por combustion se clasifican de acuerdo
a las caracteristicas del material a depositar y de las condiciones de calentamiento y
proyeccion de las particulas que conforman el recubrimiento. Segin estos factores los
equipos de proyeccion térmica por combustion se clasifican en:

* Proyeccion y fusion a gas (Spray & Fuse).

* Proyeccion de material cerdmico en forma de varillas (Ceramic Rod Flame
Spraying).

* Proyeccion de polvo (Powder Flame Spraying).

2.1.1.1 TECNICAS DE PROYECCION Y FUSION A GAS
2.1.1.1.1 Equipos de proyeccién y fusion a gas (spray & fuse)

Los equipos de proyeccion y fusion a gas funcionan con una mezcla de acetileno y
oxigeno como fuente de energia y con material de aporte en forma de polvo; estan
dotados de un venturi que produce la succion necesaria para introducir el polvo desde un
depdsito colocado en la misma antorcha. La cantidad de material alimentado es
controlado con una valvula manual y posteriormente es arrastrado por los gases hasta la
boquilla, donde alcanza el cono de la llama y se funde gracias a su pequefio tamafio
(malla 140 o mas fino); finalmente las particulas proyectadas alcanzan la pieza la cual
debe ser precalentada por la misma llama produciéndose una unién fuerte entre el
sustrato y la capa base que debe ser de una aleacion metalica rica en niquel; en algunos
casos esta union es completamente metalurgica y con unas caracteristicas muy similares a
las de la soldadura a gas. Para esta técnica existen equipos con los que se producen



recubrimientos con caracteristicas diferentes, determinadas por variaciones en disefio del
equipo que repercuten en el flujo de material de aporte, calor de la llama, velocidad con
la que se puede recubrir un 4rea determinada, entre otras. Ver Figura 2.5.

X

(&) Boguilla, (B y C] Ewensiin de boguilia, (0] Venturi, (E v &) Yakda cordrol de
matenal, (F) Deposio de malenal, [H. |, J) Wakuls pars @ conlol de g (1)
Soporie de la andorcha, (L) Ductos de alimerdacian de gases

Figura 2.5. Antorcha para proyeccion y fusion a gas %I,

2.1.1.1.2 Equipos de Proyeccion de Material en Forma de Polvo (Powder Flame
Spraying)

En este tipo de equipos el material utilizado para depositar el recubrimiento es
suministrado en forma de polvo y es alimentado a la antorcha desde un deposito colocado
en la parte superior de esta y aspirado por la succidon creada por parte el oxigeno al pasar
por un venturi, o desde un alimentador externo, el cual mejora el flujo del polvo y lo
alimenta a la antorcha a través de una manguera *!. El polvo es transportado hasta la
llama donde se funde y es proyectado hacia el sustrato por los gases de combustion y en
algunos casos con la ayuda de aceleradores o jets de aire que aumentan la velocidad de
las particulas. Ver Figura 2.6.
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Figura 2.6.Equipos de proyeccion de material en forma de polvo 1.



A pesar de la alta porosidad obtenida en los recubrimientos depositados con este tipo de
antorchas (hasta del 10% en volumen o mayores), a causa de la baja velocidad con que
son proyectadas las particulas y que no estan disefados para fusiéon posterior del
recubrimiento, son utilizados para depositar materiales ceramicos, con el fin de recuperar
dimensionalmente y mejorar la resistencia superficial de superficies desgastadas, gracias
a su versatilidad operacional y a la alta velocidad de aplicacion del recubrimiento .

2.2 PROPIEDADES DE LOS RECUBRIMIENTOS APLICADOS POR
PROYECCION TERMICA

Es necesario conocer las propiedades de los recubrimientos aplicados por proyeccion
térmica y entender la relacion que pueden tener estas con su desempeilo en las
condiciones en las que van a ser utilizados.

También es importante conocer cuales son los pardmetros del proceso que tienen que ser
aplicados para obtener propiedades determinadas, debido a que las propiedades de los
recubrimientos dependen de la magnitud de la energia térmica y energia cinética, la
interaccion de esta energia con el material particulado y la interaccion de las particulas

con el sustrato utilizados en el proceso "%

Es por esto, que uno de los principales intereses en investigacion es conseguir las
variables Optimas del proceso para poder obtener un determinado recubrimiento con
buenas propiedades, para que se desempefie y cumpla con una determinada funcion en el
ambito industrial. Las principales variables del proceso de la proyeccion térmica son:

* En cuanto a la antorcha (equipo para la aplicacion), hay que tener en cuenta la
geometria de la antorcha (didmetro de la boquilla), composicion y flujo de los
gases.

* En cuanto a la corriente de proyeccion se debe tener en cuenta el perfil de
temperatura, velocidad de la corriente, distancia de proyeccion y el ambiente.

* En cuanto al material de alimentacioén (polvo) se debe tener en cuenta el tamafio y
forma de las particulas, asi como las propiedades fisicas y quimicas del material
de alimentacion.

* En cuanto al sustrato se debe tener en cuenta su rugosidad, la temperatura de
precalentamiento, su coeficiente de dilatacion térmica y las propiedades fisicas y
quimicas del sustrato.

Cuando la energia total (cinética + térmica) o las variables mencionadas no son
adecuadas, se pueden producir defectos como porosidad y particulas sin fundir, lo que
afectaria su desempefio, especialmente ante la aplicacion de esfuerzos sobre los
recubrimientos, cuando son sometidos a contacto con otra superficie. Por otro lado, si la
velocidad de enfriamiento después de aplicado el recubrimiento no es controlada
adecuadamente, los esfuerzos residuales formados pueden generar grietas en su estructura
o su desprendimiento del sustrato '?. En la Figura 2.7 se muestran los defectos
estructurales que se presentan en los recubrimientos depositados por proyeccion térmica
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y el desprendimiento de un recubrimiento que puede ser ocasionado por los esfuerzos
residuales y por la diferencia en los coeficientes de dilatacion térmica entre el
recubrimiento y el sustrato. También los defectos estructurales son caracteristicos de cada
técnica de proyeccion térmica como se fue observado en la Tabla 2.2.

(@) (b)

Figura 2.7 Defectos producidos en los recubrimientos en el proceso de proyeccion térmica. (a) Defectos
estructurales. (b) Desprendimiento del recubrimiento.

2.2.1 PROPIEDADES FISICAS DE LOS RECUBRIMIENTOS APLICADOS
POR PROYECCION TERMICA

2.2.1.1 MICROESTRUCTURA

La investigacion de la microestructura es un paso intermedio y necesario entre el
procesamiento de los recubrimientos y el logro de buenas propiedades para una
determinada aplicacién. La descripcion completa de la microestructura de un
recubrimiento deberia contener la siguiente informacion:

= Composicidon quimica a nivel macro y micro.

Morfologia de las particulas fundidas y su orientacion.

Defectos, tales como poros o segundas fases o inusualmente descripcion de micro
defectos como el contenido y distribucion de las fallas de apilamiento o dislocaciones.

La distribucion de las caracteristicas anteriores a diferentes profundidades del
recubrimiento "',

Las caracteristicas microestructurales de un recubrimiento aplicado por proyeccion
térmica combinadas con otras caracteristicas (como propiedades mecanicas, tribologicas,
etc.) determina las propiedades de recubrimiento y éstas abarcan la estructura de:
particulas laminares, particulas no fundidas o resolidificadas, poros, inclusiones de
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oxidos, fases, grietas e interfases de enlace. Asi estos recubrimientos constan de una
estructura densa y resistente, altamente anisotropica, consistente en la union de particulas
fundidas en forma laminar (“splats”) que se orientan paralelamente a la superficie del
sustrato y otra que consta de los espacios vacios o poros y las grietas interlaminares
presentes en éste [,

2.2.1.1.1 Splat

“Splat” es un término dado a la estructura aplanada que se obtiene cuando las particulas
proyectadas golpean al sustrato como se muestra en la Figura 2.8(a). Muchas de estas
laminas se traslapan y se adhieren unas con otras, solidificindose y formando el
recubrimiento. Asi, es como el Splat, es la estructura basica de la construccion de un
recubrimiento depositado por proyeccidon térmica que son creadas cuando las particulas
son fundidas y aceleradas e impactan en una superficie preparada. Las gotas fundidas que
llegan son generalmente esféricas, y al impactar con la superficie del sustrato se
extienden y llenan los intersticios subyacentes (espacios). Si estos intersticios no son
llenados quedan espacios entre las laminillas, lo que se va a convertir en poros que van a
hacer parte del recubrimiento . En la Figura 2.8(b) se muestra la estructura laminar
superficial de un recubrimiento de Al,O; — TiO, aplicado por proyeccion térmica por
combustion de oxigeno-acetileno.

Magricalicn, |00

Pr—
(a) (b)

Figura 2.8 (a) Estructura laminar o Splat, tipica de la proyeccion térmica ). (b) Superficie de un
recubrimiento de Al,O; — TiO,, aplicado por proyeccion térmica por combustion (x350).

La forma de las laminillas en la microestructura de un recubrimiento es un indicativo del
grado de fusiéon logrado por las particulas. En el proceso de proyeccion térmica, cuando
la velocidad de las particulas aumenta y/o la viscosidad disminuye entonces el grado de
esparcimiento de las laminillas se incrementa. Esto refleja aparentemente, que un alto
aplanamiento de las particulas formara un recubrimiento con baja rugosidad superficial,
mientras que un bajo aplanamiento de las particulas formara un recubrimiento con una
alta rugosidad. De acuerdo con Vardelle, cuando la velocidad y temperatura de la
particula aumentan, el grado de aplanamiento de las particulas incrementa ', Con todo
lo anterior, establece que el grado de aplanamiento y de fusion de las particulas laminares
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(splats) en los recubrimientos determina la cohesidén, porosidad y subsecuentes
propiedades del recubrimiento ).

Otro efecto que tiene las particulas cuando impactan contra el sustrato, es que durante su
solidificacion y posterior enfriamiento, la particula experimenta multiples esfuerzos
térmicos que afectan la adhesion entre ellas y por ende la integridad estructural del
recubrimiento. Ademas, estos esfuerzos se pueden convertir en esfuerzos residuales que
va a influir en las propiedades mecdanicas, tribologicas, a la corrosion y a la fatiga del
recubrimiento. Los procesos de aplicacion se caracterizan por calentar y proyectar el
material y luego impactar las particulas fundidas o semifundidas formando laminillas por
la solidificacion y apilacion de éstas sobre el sustrato. Estas pequefias particulas se
solidifican rapidamente debido a que chocan con una gran masa y area del sustrato y el
calor es liberado rapidamente transfiriéndolo a éste y al ambiente. Un claro ejemplo son
las altas velocidades de solidificacion para los metales que estan entre de 10° a 10® °C/s.

En la mayoria de los recubrimientos, las propiedades son las mismas en los planos x — y,
paralelos a la superficie del sustrato. Sin embargo, en el plano z, perpendicular a la
superficie del sustrato, las propiedades varias significativamente con las propiedades de
los planos x —y ', por lo que se considera que su comportamiento es anisotropico.

2.2.1.1.2 Porosidad

La porosidad es otra caracteristica importante que influye fuertemente en las propiedades
finales del recubrimiento. En la mayoria de casos es considerada perjudicial por
disminuir las propiedades, sobre todo las propiedades mecéanicas. En la microestructura
de los recubrimientos, las laminillas que no tienen una totalidad de contacto entre ellas
mismas, forman regiones de no contacto, que segin R.S. Lima son poros fisicamente
reducidos poros con tamafos aproximadamente entre 0.01-0.1 pm y con areas reales de
contacto de un 20% %!, De acuerdo a esto, estos poros reducidos y los poros que forman
las laminillas (splats) van a influir como concentradores de esfuerzos y van a ocasionar
en el recubrimiento que las propiedades mecanicas disminuyan, es por €so que es muy
importante controlar o poder disminuir el porcentaje de poros y aumentar el area real de
contacto de las laminillas para obtener buenas propiedades mecanicas ['*. Esto quiere
decir, que hay una influencia de los factores microestructurales en las propiedades
mecénicas del recubrimiento, donde el comportamiento mecanico es determinado por el
grado de contacto entre las laminillas o por la fuerte cohesion que tengan estas laminillas
y por la adhesion entre las laminillas con el sustrato. Es logico que otros factores
estructurales como 6xidos (en un recubrimiento metalico) o particulas sin fundir, también
van a influir en el comportamiento mecdnico de los recubrimientos, por la misma
situacion, actuarian como concentradores de esfuerzos.

Con respecto a la influencia en otras propiedades, la porosidad crea una pobre cohesion
entre los splats que permite tasas de desgaste y de corrosidn mas altas. La pobre cohesion
entre las particulas o laminillas conduce a un prematuro agrietamiento, delaminacion y
descascaramiento del recubrimiento. Una porosidad abierta puede interconectar el
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recubrimiento con el sustrato, permitiendo que sustancias corrosivas ataquen no solo al
recubrimiento si no también al sustrato. También, la porosidad disminuye la dureza y
contribuye a un pobre acabado superficial, asi disminuird la resistencia al desgaste de
recubrimientos sometidos a estas condiciones y generard fragmentos de este que
comenzardn a actuar como agentes abrasivos, incrementando asi las ratas de desgaste.
Para evitar esto, en muchas aplicaciones, la superficie dejada por el proceso de aplicacion
debe ser rectificada antes de ponerlo en servicio.

Un numero de estudios han conducido a establecer que el analisis de imagen (Al) es un
método confiable de caracterizacion de la porosidad en recubrimientos aplicados por
proyeccion térmica ', Considerando limites en la resolucién de las iméagenes, la
porosidad en una microestructura puede ser facilmente detectada por analisis de
imagenes, debido al alto grado de contraste entre las zonas oscuras (poros) y las zonas
mas reflectantes que hacen parte de la seccion trasversal del recubrimiento. Fowler et al.
demostr6 que los andlisis de imagenes son reproducibles y puede detectar y medir
caracteristicas microestructurales (poros, grietas, etc) a recubrimientos aplicados por
proyeccion térmica. La confiabilidad de estos métodos para determinados experimentos y
condiciones metalograficas fue estadisticamente probado, proporcionando un nivel de
confianza del 95% !"*!. Los resultados obtenidos !"*! demuestran que la tendencia obtenida
usando Al son consistentes con las obtenidas usando la técnica de Barrido de neutrones
con un pequeio angulo (SANS, por sus siglas en ingles: Small Angle Neutron
Scattering), una de las técnicas mdas confiable, avanzada y costosa que determina la
distribucion del area superficial de las grietas, poros interlaminares y poros esféricos
incluso a escala nanométrica !'*"],

2.2.1.1.3 Inclusiones de Oxidos.

Las inclusiones de 6xidos se producen en recubrimientos metéalicos y generalmente tienen
aspecto de fases oscuras, son alargados y se encuentran orientados paralelamente a la
interfaz con el sustrato.

Los 6xidos son producidos por la interaccion entre particula/atmoésfera y/o el calor de la
superficie del recubrimiento durante su aplicacion. La interaccion de las particulas
calientes con su ambiente circundante, generalmente aire, conduce a peliculas del 6xido
y/o peliculas de nitruros (en el caso de los recubrimientos depositados por plasma) en
superficie de la particula .

Si hay demasiada concentraciéon de oxidos conectados, estos pueden interferir con la
cohesion entre las laminillas conduciendo a disminucion de la fuerza cohesiva de la capa.
Las inclusiones del 6xido o del nitruro a menudo se consideran perjudiciales para el
desempefio que va tener el recubrimiento metélico, sin embargo, en algunos usos se
desean las inclusiones de o0xido y/o de nitruros, porque pueden aumentar resistencia al
desgaste o bajar conductividad térmica del recubrimiento.
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2.2.1.2 SUPERFICIE DE LOS RECUBRIMIENTOS

Las superficies en ingenieria estan lejos de ser idealmente suaves, y estas exhiben mas o
menos una determinada rugosidad. Uno de los conceptos que se usa para describir las
irregularidades de la topografia de una superficie es la rugosidad. Las caracteristicas de la
textura de una superficie son descritas por el arreglo, forma y tamafo de elementos
individuales de rugosidad tales como las asperezas (picos y valles a una escala
micrométrica). En la Figura 2.9 se muestra esquematicamente la topografia de una
superficie '), Los perfiles de la superficie pueden ser obtenidos por la seccion vertical a
través de la superficie.

Superficie Topografica
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Figura 2.9 Representacion esquematica de las irregularidades de una superficie (6],

Diferentes métodos Opticos y mecéanicos estan disponibles para la medida de las
caracteristicas geométricas a nivel macroscopico y microscopico de las superficies. En
perfilometria, un dispositivo en forma de una punta fina (stylus) es ampliamente usado
para obtener los perfiles de rugosidad. La fina punta de diamante (stylus) entra en
contacto con la superficie, la recorre y registra los movimientos verticales o las
diferencias de altura realizadas. Finalmente, estas diferencias y movimientos son
convertidos en sefales eléctricas que se traducen y se obtiene un perfil graficado de la
superficie (Figura 2.10) " Asi, este perfil representa solamente una pasada en una
direccion lineal a través de la superficie tridimensional, pero con muchas lecturas, el
contorno en 3D de la textura de la superficie puede ser dibujado.

La Figura 2.10 representa secciones de perfilometria de recubrimientos de SiC y SiC-Ni
aplicados por proyeccion térmica.
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Figura 2.10 Perfilometria de Recubrimientos aplicados por proyeccion térmica. (a) SiC-Ni. (b) SiC.

En general, los pardmetros utilizados para cuantificar la rugosidad puede interpretarse
como parametros propios de una distribucion estadistica de alturas del perfil (valles y
picos) de la superficie que esta bajo el analisis ",

Frecuentemente los parametros mas usados para la caracterizacion de la rugosidad en
ingenieria son: Rugosidad promedio (Ra), la Rugosidad rms (Rq; 0 Rims, root mean
square), la altura de los picos y valles (Rt) y la maxima altura del pico al valle (Rmax).
La medida mas utilizada es Ra, que es el promedio aritmético de los valores absolutos de
las alturas y(x) medidas a partir de una linea central (Figura 2.11), y esta definida por la
Ecuacion 2.1.

x=L

Ra=1 J‘y (x) dx Ecuacion 2.1
L x=0

12]

Donde L es la longitud de muestreo o de medida !

Figura 2.11 Representacion esquematica de la medicion de la rugosidad promedio Ra de una superficie.

A su vez Rrsm se define en la Ecuacién 2.2.

R, = \/i f:: [y (x)]2 dx Ecuacién 2.2
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Rrsm, representa el promedio de las desviaciones cuadraticas con respecto a la altura
media, es decir, es la desviacion estandar de la distribucion estadistica de las alturas
(Figura 2.12). Generalmente Rrsm también es nombrado como Rq.

AN
T

[~ L 2

Figura 2.12 Representacion esquematica de la rugosidad Rq o Rrms de una superficie.

En relacién con los recubrimientos proyectados térmicamente, la rugosidad de su
superficie puede reflejar el grado de fusion y la fuerza con que las particulas llegan al
sustrato, es decir, refleja el grado de compactacion y aplanamiento de las particulas
durante la formacion de la capa. Por lo tanto, una rugosidad suave es el reflejo de un buen
aplanamiento de las particulas, lo que permite un mejor contacto y anclaje entre ellas (a
nivel microscopico) incrementando la cohesion entre capas del recubrimiento y
disminuyendo su porosidad '

2.2.2 PROPIEDADES MECANICAS DE RECUBRIMIENTOS APLICADOS
POR PROYECCION TERMICA

Las propiedades mecanicas de los recubrimientos dependen fuertemente de su estructura,
especialmente, de la porosidad y de la forma y contacto real entre las laminillas (splats)
que la conforman, asi como de las fases presentes. Entre mayor sea el numero de contacto
entre las ldminas, mas compacta es la estructura y por lo tanto, menor sera la porosidad; y
estas caracteristicas ligadas a la composicion quimica del material depositado y a los
pardmetros de proceso (estas dos ultimas determinan las fases presentes en el
recubrimiento), son las que definen la mayor parte de las propiedades de los
recubrimientos, entre ellas la dureza, la tenacidad y la resistencia al desgaste. Es por eso
que los resultados de las propiedades mecanicas siempre deben ser mostrados con los
detalles del procedimiento de aplicacion del recubrimiento M.

A continuacién se va a realizar una descripcion de algunas de las propiedades mecanicas
relacionadas con el tema de trabajo tales como la microdureza, médulo de elasticidad y
tenacidad a la fractura, haciendo una breve introduccion de las definiciones importantes
de cada propiedad y luego como estas propiedades influyen en los recubrimientos
aplicados por proyeccion térmica.
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2.2.21 MICRODUREZA

Para el concepto de dureza no hay una definicion universal, como tampoco un método
que sirva para medirla en todo tipo de materiales. Es dificil dar un significado fisico de
dureza que especifique y que incluya todas las caracteristicas de los materiales, pero
podria definirse como la resistencia que oponen los cuerpos a la penetracion.

Ademéds, dependiendo de la forma de medirla, la dureza tiene significados, escalas y
unidades distintas. Los ensayos de dureza en general, se clasifican en tres categorias
principales: indentacion estatica, rayado, y rebote. Entre estos tres ensayos de dureza, el

ensayo de indentacion estatica es el método mas usado y mejor establecido 22!,

Los ensayos de dureza estatica mas usados son Vickers, Berkovich, Knoop, y Rockwell.
Todos estos ensayos consisten en empujar o penetrar un indentador de una geometria
dada y un tipo de material, como una esfera, un cono, o una piramide fabricada de acero o
diamante, contra una superficie plana de un so6lido. Para este método de medida, la dureza
se entiende como la resistencia de un material a ser penetrado por otro. Para medir la
dureza mediante estos métodos se aplica una carga controlada (P) sobre un material a
través del indentador (penetrador) que tiene una geometria determinada. Para obtener el
valor de dureza bajo este parametro se usa la Ecuacion 2.3 que relaciona la carga aplicada
P con el area de contacto o el area proyectada dejada por la huella 2,

H=a i Ecuacion 2.3
2

d

En donde d es la longitud caracteristica de la huella dejada por la indentacidn; o un factor
de geometria del indentador. Para la indentacion Vickers, Berkovick, Rockwell y Brinell el
indice a esta relacionado con la superficie real de contacto y para la indentacién Knoop
con la superficie proyectada de contacto. Sin embargo, hoy en dia existe la tendencia al
uso del area proyectada, debido a que tiene el significado fisico de la presion media de
contacto. Es claro que el estudio de la huella es lo que nos permitira obtener el valor de
dureza, que se calcula mediante la Ecuacion 2.4.

P

H= "% Ecuacién 2.4

A

proyectada

Donde P, es la carga a profundidad maxima y Apoyeciada €8 1a proyeccion del area de
contacto *. En funcion de esta carga aplicada o profundidad de penetracién se pueden
diferenciar tres tipos de escalas: macroindentacion, microindentacion y nanoindentacion.
Existen diferentes criterios para determinar el rango de cada una de ellas.

En la Tabla 2.3 se representa la clasificacion mas usual utilizada para los tres tipos de
escalas de indentacion.
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Escala de Indentacion Carga (N) Profundidad (micras)

Macro 2 —30.000
Micro Menor a 2 Mayor de 2
Nano Menor de 2

Tabla 2.3 Rango de las diferentes escalas o técnicas de indentacion en funcion de la carga y la profundidad
de la huella 2%,

La microindentacion es un subgrupo de los ensayos de dureza, que es particularmente
sensible a las propiedades mecénicas cerca de la superficie indentada, debido a que la
fuerza aplicada sobre el material es muy baja (menor a 1 Kgf). Esta caracteristica hace
que la microindentacion sea una importante herramienta para determinar las
caracteristicas superficiales de los materiales, especialmente, cuando poseen tratamientos
térmicos y recubrimientos **. El propésito del ensayo de microindentacion es obtener un
valor numérico que va a distinguir entre la capacidad relativa del material a resistir una
penetracion controlada por un tipo de indentador, el cual es méas duro que el material que
se esta ensayando. Los valores numéricos obtenidos por las técnicas de microindentacion
representan la dureza relativa (respecto al tipo de indentador y condiciones del ensayo) y
dependen de una combinacion de sus propiedades (Por ejemplo, moddulo eléstico,
esfuerzos de compresion, propiedades mecanicas, anisotropia y otras) que interactuan
bajo el estado de esfuerzos impuesto por el indentador. Las dos técnicas de

S SRR . 24
microindentacion més utilizadas son Vickers y Knoop *%.

La técnica de microindentacion Vickers, es mas utilizada a nivel mundial que la Knoop,
para determinar la dureza de los materiales. En este ensayo, un indentador piramidal de
base cuadrada de diamante y con una geometria especifica, es forzado a penetrar la
superficie de la muestra a ensayar >, como se observa en la Figura 2.13 (a). Luego, la
carga se aplica suavemente, sin impacto, y se mantiene por 10 o 15 segundos. La calidad
fisica del indentador y la exactitud de la carga aplicada (definida en la Norma ASTM
E384) se debe controlar para conseguir los resultados correctos. Después de que se quite
la carga, las dos diagonales de la huella se miden, generalmente con un micrémetro filar,
cuya sensibilidad sea del orden de 0,1 um, y después se hace un promedio (Ver Figura
2.13 (a)). La dureza de Vickers (Hv) es calculada por la Ecuacion 2.5.

Hv =1854.4 % Ecuacion 2.5

d

Donde P es la carga en gramos fuerza y d es la diagonal de la huella de la indentacion en
micras.
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Figura 2.13 Ensayo de Microdureza Vickers. (a) Representacion esquematica del indentador piramidal de
base cuadrada usado para ensayo Vickers y un ejemplo de la indentacion que este produce. (b)
Indentaciones Vickers hechas a un acero inoxidable AISI/SAE 430 usando (de izquierda a derecha) 500,
300, 100, 50 y 10 gf a 250x .

La técnica de microindentacién Vickers ha comenzado a ser un paso necesario en la
investigacion de las propiedades mecanicas de los recubrimientos depositados por
proyeccion térmica. La muestra para el ensayo Vickers debe estar preparada
metalograficamente a un acabado superficial de pulido. La mayoria de las medidas son
hechas en la seccion longitudinal y puede ser observada la huella mediante microscopia
Optica, aunque también es posible hacer medidas en la seccion transversal, de acuerdo
con el interés del ensayo.

Para el caso especifico de los recubrimientos depositados mediante proyeccion térmica es
importante tener en cuenta que estos generalmente poseen un comportamiento
anisotropico, generalmente son mas duros en la direccidon perpendicular a su superficie
(medidas en la seccidon transversal) que en la direccion paralela a la superficie del
recubrimiento (medida en la seccidon longitudinal), por lo que los resultados de ambas
direcciones no pueden ser comparados. Por otra parte, el espesor de los recubrimientos
debe ser[l%% menos diez veces mas grueso, que la profundidad dejada por la indentacion
Vickers ' .

Los resultados de las pruebas de microdureza son a menudo usados como una primera
aproximacion de la determinacion de la resistencia al desgaste de un recubrimiento, la
cual es, para muchos, la propiedad mecénica mas importante a conocer, dada la amplia
utilizacion de los recubrimientos depositados por proyeccion térmica en aplicaciones
tecnoldgicas. Adicionalmente, las medidas de microdureza también hacen posible una
répida estimacion de la calidad estructural de los recubrimientos, ya que los poros y otros
defectos estructurales, generalmente disminuyen la dureza del recubrimiento "'*.
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2.2.2.2 MODULO DE ELASTICIDAD

En la mayoria de los so6lidos como los materiales cristalinos, metales, cerdmicos y
amorfos, la relacion entre el esfuerzo y deformacion en la zona eléstica es lineal y la
pendiente de esta recta corresponde al modulo de elasticidad o modulo de Young %,

Al igual que la dureza (H), el modulo elédstico (E) es uno de los parametros mas
representativos del comportamiento mecéanico de los materiales.

En el célculo del modulo de Young o médulo de Elasticidad, una de las contribuciones
que mas repercusion ha tenido en los ultimos afios es el método para interpretacion de
ensayos de nanoindentacion, elaborado en 1992 por Oliver y Pharr. A continuacion se
estudia el comportamiento de los materiales al ser indentados para llegar a la relacion

para hallar el modulo de elasticidad mediante indentacion 2°/,

2.2.2.2.1 Comportamiento de los materiales al ser indentados

La Figura 2.14 representa los efectos que tienen lugar en la superficie de la muestra al
interactuar con la punta de un indentador, en un proceso de indentacion con un
indentador axisimétrico de un perfil arbitrario .

P
I N n 7. A
superficie despues P
de la descarga 1 Superficie
Indentador inicial

ho || ~ Superficie
durante la carga

Figura 2.14 Representacion esquematica de un proceso de indentacion 27,

Al penetrar el indentador en el material, ocurren procesos de deformacion eléstica y
pléstica, produciendo en el proceso de carga una huella conforme a la forma del
indentador a una profundidad de penetraciéon 4,,,,. Esta profundidad 4, es el resultado
de la suma de la profundidad de contacto 4., y del desplazamiento de la superficie a lo
largo del perimetro de contacto, A (Figura 2.14). En el proceso de descarga, P llega al
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valor maximo de carga y el indentador es retirado (midiendo de nuevo en tiempo real y
simultineamente la profundidad del indentador y la carga aplicada), quedando solo la
deformacion pléastica generada por el indentador, es decir la profundidad residual hy 7.

Cuando un material con un comportamiento totalmente eldstico es indentado, la forma de
la curva de carga coincide perfectamente con la curva de descarga. Al retirar el
indentador la deformacion sobre la superficie de la muestra desaparece completamente,
como se puede apreciar en la Figura 2.15.

P
A Carga l
Traccion Traccion
s X
£ Curva de Compresién
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= descarga elastica
s T
o Descarga
<
o
Curva de
carga
Profundidad de penetracion
(a) (b)

Figura 2.15 Esquema de indentacion de un material completamente elastico con un indentador piramidal,
(a) Curva de Carga vs Desplazamiento, P-h. (b) Efectos de carga y descarga en el material *°.

Cuando el material entra en contacto con una carga y excede el limite elastico del
material de la muestra, ocurre una deformacion irreversible o pléastica que se forma por el
incremento de las dislocaciones y su movimiento. En la indentacion en un material con
un comportamiento completamente plastico, cuando se retira el indentador del material
queda la huella permanentemente igual a la formada a la maxima profundidad
penetracion del indentador con la méxima carga aplicada *®). En estas situaciones las
curvas de carga y descarga son similares a las mostradas en la Figura 2.16.
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Figura 2.16 Esquema de indentacion de un material completamente plastico con un indentador piramidal,
(a) Curva de Carga vs Desplazamiento, P-h. (b) Efectos de carga y descarga en el material *°.
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La deformacion elastoplastica es aquella en la que en un mismo volumen coexisten una
deformacion plastica y una deformacion elastica del material, por lo que el volumen
deformado plasticamente muestra una cierta recuperacion elastica cuando se retiran los
esfuerzos exteriores, en este caso en las curvas de Carga-desplazamiento (P-h) presentan
una forma muy parecida como se muestra en la Figura 2.17. En los materiales fragiles
(como los ceramicos) generalmente ocurre la deformacion elastopldstica cuando son
penetrados con un indentador piramidal, incluso con muy pequefias cargas [26]
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4 Carga L

Traccion

Traccion

=
=
E Compresion
E
<
£ Curva de
o ’ ~ Descarga -
~ carga S~ -
. ~ -
Curvade — ~~_ -
descarga N
> eformacio
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Figura 2.17 Esquema de indentacion de un material elastoplastico con un indentador piramidal, (a) Curva
de Carga vs Desplazamiento, P-h. (b) Efectos de carga y descarga en el material [26],

La respuesta de una deformacion elastoplastica del material sigue la relacion descrita por
la ley de Kick, definida en la Ecuacion 2.6.

2
P=Kh Ecuacion 2.6

Donde P es la carga de indentacion, 4 es la profundidad de penetracion medida desde la
superficie, y K es una constante que depende de la geometria del indentador y las
propiedades mecanicas de material 2% %%,

La capacidad del indentador para producir deformacién plastica, y por lo tanto la forma
de las curvas carga-desplazamiento, depende del radio efectivo de la punta empleada.
Cuanto mas puntiaguda sea ésta, menos carga sera necesaria para deformar el material
plasticamente.

La Figura 2.18 representa una curva tipica de carga-desplazamiento P-4, de respuesta a la
indentacion puntiaguda de un material elastoplastico.
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Figura 2.18 Representacion esquematica de la informacion disponible en una curva P-h en un proceso de
indentacion.

Con los datos obtenidos de la curva P-h se podra determinar la profundidad hc que sera
usada de acuerdo con la forma del indentador para establecer el drea proyectada de
contacto A en Py >/ Para esto el método que ha planteado Oliver y Phar lo utilizé para
hallar la Ecuacion 2.7".

A4=245 hé Ecuacién 2.7

Con la altura de contacto hg, se puede obtener el modulo de elasticidad a través de la
Ecuacion 2.8 %

g olm S
" 2B A

Donde E, es el modulo elastico reducido, 3 es una constante que depende de la geometria
del indentador y S es la rigidez de contacto definida como la pendiente S=dP/dh de la
porcidn inicial de la curva P-h. Este modulo reducido utilizado en la anterior ecuacion,
corresponde al efecto de la deformacion eldstica del indentador y del recubrimiento
estudiado. El modulo elastico £ del material se calcula gracias a la correccion de la
solucién de Sneedon propuesto por Hay etal P**! a través de la Ecuacion 2.9.

Ecuacion 2.8

1 _1-v'  1-v/
E E E,

r 1

Ecuacion 2.9

" Valida solo para indentadores piramidales con geometria correspondiente al indentador Vickers y al
indentador Berkovish, los cuales tienen un area equivalente.
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Donde E y v son el médulo elasticidad y de Poisson del material indentado y E; y v; son
el médulo elastico y de Poisson del indentador respectivamente *°). Esta ecuacion es
derivada de las teorias del contacto Hertziano 2.

Existe otra forma de medir el mddulo de elasticidad mediante indentacién. El método se
basa en la medida de la recuperacion eldstica de la superficie en una indentacion Knoop.

En un estado completamente bajo carga en una indentacién Knoop, la relacion de las
dimensiones de las diagonales, a y b, en la huella dejada por el indentador es de a/b =
7,11. No obstante, bajo la descarga, la recuperacion elastica reduce la longitud de la
diagonal mas corta de la huella dejada por la indentacion (asi como la profundidad de la
indentacion), mientras que la diagonal mas larga se sigue manteniendo sin ser afectada
por la recuperacion. Entonces, el grado de recuperacion depende de la relacion dureza-
modulo eléstico; una recuperacion es grande en materiales altamente elasticos (alto H/E)
y cero para materiales rigidos (bajo H/E). Por lo tanto, la distorsion de la huella,
caracterizada por la relacion de sus dimensiones, b’/a’, proporciona una medida de H/E,
por lo tanto, conociendo previamente la dureza del material se puede estimar el modulo
de elasticidad **¥. La formula para determinar el modulo de elasticidad (E, en Pa) es:

pe (-a H)
(b' _ bj Ecuacion 2.10
a a

Donde a es una constante (0.45), H es la dureza (en Pa), a’y b’ son las longitudes de la
mayor y menor diagonal de la huella obtenida por la indentacion y a/b = 7.11 B34,

Es importante sefialar que el modelo fue desarrollado para materiales isotropicos °*. En
el caso de los recubrimientos aplicados por proyeccion térmica, el modulo de elasticidad
es muy diferente al de los materiales densos (Bulk) utilizados para fabricar el

recubrimiento [,

Otros métodos experimentales que pueden ser utilizados para medir el modulo elastico
efectivo de recubrimientos o materiales densos, son el ensayo de tension uniaxial, ensayo
de flexion a cuatro puntos, y prueba de ultrasonido. Los poros y los limites de las
laminillas (splats) de los recubrimiento aplicados por termorrociado constituyen la mayor
disminucién del modulo. También, la no homogeneidad de fases, impurezas y esfuerzos
residuales probablemente contribuye a seguir disminuyendo el médulo de Young. Debido
a su microestructura, estos recubrimientos pueden ser modelados como un material
isotopico transversalmente ') (Figura 2.19).
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Figura 2.19 Esquema de la microestructura de una recubrimiento aplicado por proyeccion térmica, donde
EL es el modulo elastico longitudinal medido a lo largo de la direccion de proyeccion y Er es el modulo
elastico transversal ['*,

Numerosos esfuerzos se han hecho para evaluar la constante elastica efectiva
influenciada por los poros y las grietas. De estos analisis resultan dos categorias: modelos
no interactuados e interactuados. El primer modelo se basa en asumir que los poros
vecinos no influencian la deformacion del otro poro y que el efecto total puede ser
obtenido por la suma de los efectos individuales de cada poro. Este modelo es preciso
cuando la porosidad es baja. Varios métodos aproximados han sido desarrollados para
evaluar las propiedades efectivas de la interaccion de los poros y problemas de grietas.

Algunos métodos comunes son el auto-consistente, el diferencial y el esquema de Mori-
Tanaka "), Zhao etal han presentado un método hibrido que combina el método de Mori-
Tanaka y la soluciéon de Eshelby para inclusiones elipsoidales para resolver las
propiedades mecanicas efectivas de una arreglo elipsoidal de poros. Para materiales con
este tipo de poros, el modulo elastico longitudinal (E;) medido a lo largo de la direccion
de proyeccion y el modulo eléstico transversal (Et) puede ser estimado por:

_E,(1-p)
L 1+27Tp Ecuacion 2.11
£ = E,(1-p)

Ecuacion 2.12

r - -2
1+2mp a

Donde, E,, es el moédulo de la matriz, p la porosidad, p (= Zai / A) es la densidad de la

1/2
grieta, y a (= (C ai2 / Zbiz) ) es la relacion del aspecto promedio de los poros, donde

A es el 4rea total y a; y b; es el mayor y menor diametro del poro '),
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Nakamura para obtener un resultado significativo estadisticamente, estructur6 45
modelos separados aleatoriamente, con una porosidad global entre 2 a 10%. El modulo
elastico efectivo computarizado, el Ep y el Er, fueron normalizados con la matriz como es
mostrado en la Figura 2.20. El modulo de Poisson fue de vy, = 0.25 para todos los casos.

Una tendencia general revelada en la figura es que el modulo disminuye a medida que
aumenta la porosidad. Sin embargo, para el modulo a lo largo de la direccion proyectada
(EL), los resultados son dispersos y similares a cualquier nivel de porosidad.
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Figura 2.20 Moédulo elastico efectivo de modelos con varios poros, normalizado por el modulo de la matriz
(En) y es mostrado en funcion del porcentaje de porosidad. Cada circulo representa un modelo de modulo
de un recubrimiento individual, hay 48 modelos "',

Kroupa y Dubsky, estudiaron el comportamiento eldstico de materiales aplicados por
proyeccion térmica en compresion y tension, en las direcciones paralela y perpendicular
al plano de proyeccion. Es interesante como en su modelo clasifico los defectos
microestructurales en tres familias: poros esféricos distribuidos aleatoriamente,
microgrietas perpendicular al plano de proyeccion con forma circular alargada a las
cuales llamo6 microgrietas horizontales; y la ultima familia fueron de la misma forma pero
estaban orientadas verticalmente a las que llamd microgrietas verticales. El estudio

demostré que las grietas mas alargadas son decisivas en el comportamiento elastico '

2.2.2.3 TENACIDAD A LA FRACTURA

La tenacidad a la fractura caracteriza la resistencia de un material a la propagacion de las
grietas. Esta resistencia es una propiedad especifica del material y es igual a una energia
critica por unidad de 4rea (llamada Gjc) necesaria para propagar una grieta. La tenacidad
a la fractura K¢ es relacionada con Gyc por la Ecuacion 2.13.
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Ecuacion 2.13

G, E
KIC: IC2

1-v

Donde £ y v son el Mddulo de Young y la relacion de Poisson, respectivamente. El
indice 1 es adicionado para mostrar que el esfuerzo aplicado es de tension y hace
propagar la grieta por modo abierto.

El esfuerzo de fractura para materiales fragiles depende de Gjc siguiendo la conocida
ecuacion de Griffith:
0,5
E G,

7Tl

Ecuacion 2.14

Uf:

Donde / es la longitud de la grieta que inicia la fractura ')

Los materiales poseen defectos como grietas o fisuras, y hay que tenerlos presente a la
hora de estudiar cualquier tipo de falla mediante un andlisis de tensiones segun la teoria
de la elasticidad. Para la propagacion de una grieta, el examen se puede concentrar en la
punta de la misma de ésta, en una porcion que es pequefia comparada con todo el
segmento, pero es suficientemente grande con respecto a las dimensiones atomicas de
modo que se pueda aplicar la teoria de la elasticidad lineal ",

La punta de una grieta se encuentra rodeada de ciertas tensiones las cuales se pueden
dividir segun tres modos de carga que generan ciertos desplazamientos de las superficies
de la grieta. Los modos de cargas se clasifican en:

* MODO I: de abertura o de traccidn, las superficies de las grietas se apartan. Ver
Figura 2.21.a.

*  MODO II: de deslizamiento o cizallamiento (Figura 2.21.b).

«  MODO III: de rasgado o cizallamiento antiplanar **! (Figura 2.21.c).

El gran interés de los materiales cerdmicos esta basado en su peso ligero combinado con
su resistencia a altas temperaturas, alta dureza, estabilidad quimica y elevada resistencia
al desgaste, pero su fragilidad los pone en desventaja con respecto a los metales y
compuestos. Es por eso que la metodologia y modelamiento de disefios precisos son
necesarios para ayudar a predecir el comportamiento de los materiales fragiles como los
ceramicos, teniendo en cuenta que la fractura de estos materiales es usualmente
controlada por el modo I de fractura .
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Figura 2.21 Modos de carga. (a) Modo I. (b) Modo II. (¢) Modo III.

Los valores de tenacidad a la fractura (Kjc) son ampliamente usados para caracterizar la
resistencia a la fractura de materiales ceramicos y fragiles, la cual se puede evaluar a
través de métodos normalizados como el SEPB (ASTM Estandar C 1161). Sin embargo
estos métodos son dispendiosos, costosos y solo producen un resultado por probeta >,

Otro método es el de fractura por indentacion (IF), muy frecuentemente usado por su
facilidad y su simplicidad de aplicar y por el pequefio volumen de material requerido para
determinar el K¢ 1361,

La microindentacion Vickers ofrece un método facil, apropiado y util para la evolucion de
la tenacidad a la fractura de materiales fragiles como los ceramicos. Las indentaciones
realizadas a cargas superiores a los valores criticos tienden a desarrollar grietas radiales
(particularmente en materiales fragiles) durante el ciclo de descarga de la indentacion
debido a los esfuerzos residuales de tension y otros defectos *7). Las longitudes de las
grietas creadas de esta forma (Figura 2.22), son usadas con relaciones semi-empiricas
para establecer la tenacidad a la fractura del material. Aunque este método de estimacion
de la tenacidad a la fractura ha estado de moda por varios afios, éste es poco fiable y los
resultados son solamente confiables entre un 60-75%. Meza fue un poco mas alld y
obtuvo valores de tenacidad a la fractura del material ceramico Titanato de Bario por
microindentacioén, donde obtuvo errores menores al 30% con respecto a los reportados en
la literatura ¢,
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Figura 2.22 Geometria del contacto con indentador Vickers producido en materiales fragiles. (a) Corte a
través de la impresion o huella (b) vista en planta de la impresion o huella, donde a es la longitud de la
diagonal medida del centro de la indentacion y C es la longitud de la grieta 1*°).

Para calcular el K¢ por microindentacién Vickers se han desarrollado varias ecuaciones,
las cuales requieren del conocimiento del modulo de Young y del modulo de Poisson
para su utilizacion. Las ecuaciones se dividen en tres grupos: teodricas, empiricas y
semiempiricas. Entre las semiempiricas est4 los estudios de Anstis etal, donde empled un
analisis de la mecénica de la fractura en dos dimensiones y obtuvo la Ecuacién 2.15.

1/2
K,=0 L E Ecuacion 2.15
C3/2 H

Donde P es la carga en Newton, C es la longitud de la grieta desde el centro de la huella
del indentador en metros, £ es el médulo de Young en GPa y H es la dureza Vickers en
GPay 8 =0,016 + 0,004 1,

Si en la anterior ecuacion se desconoce la relacion entre el médulo de Young y la dureza
(E/H) se puede sustituir por el valor de 25 que es un promedio para los materiales
ceramicos *°2, Segun Lawn etal en modelo LEM (Lawn-Evans-Marshall), el patron de
grietas radiales pueden correlacionarse con la carga aplicada, geometria del indentador y
la rigidez del material, mediante la Ecuacion 2.16.

P
K,- =0.0752 F Ecuacion 2.16

En la Figura 2.23 se muestra los patrones superficiales tipicos encontrados para sistemas
recubrimiento-sustrato.
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Figura 2.23 Algunos tipos de grietas producidos durante los procesos de indentacion con indentadores tipo
piramide. (a) Formacion de grietas tipo anillo, y diferencia en los patrones dependiendo de la cantidad de
apilamiento en el sustrato. (b) Vista en planta de los patrones de grietas reportados en la literatura >,

Otra aplicacion que ha tenido la indentacion como herramienta para determinar la
tenacidad, es la que se utiliza para medir la adherencia sustrato - recubrimiento por
ejemplo: Chiang et al en 1982 utilizaron las grietas laterales obtenidas por indentaciones
en la interfase para medir la adherencia de capas ceramicas de ZnO sobre sustratos de Si,
asi mismo Li X et al en 1997 las utilizaron para determinar la adhesién de capas de
carbon amorfo sobre sustratos de silicio. Pharr et al 1994 encontraron que para algunos
capas ceramicas a cargas bajas, tipicas de nanoindentacion, y usando indentadores tipo
esquina de cubo, que producen esfuerzos mucho mayores que un indentador Vickers a la
misma profundidad, se pueden generar grietas radiales como las mostradas en la Figura
2.23. Con esto se evita la influencia del sustrato y se puede medir K¢ de la capa .

La Figura 2.24 se muestra el comportamiento general de los procesos de indentacion a
medida que se aumenta la carga, aqui solo se estudia en detalle, el caso de recubrimientos
duros y fragiles sobre sustratos blandos %, donde Hc es la dureza medida al sistema
recubrimiento-sustrato, Hf es la dureza del recubrimiento y Hs es la dureza del sustrato.
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Las principales etapas que se muestran son:

* Deformacion elastoplastica del recubrimiento en la region la y Ib.

* Transicion mixta del recubrimiento-sustrato con fractura del recubrimiento en la
region Ila.

* Transicion mixta dominada por el sustrato (Region I1b)

« Respuesta totalmente dominada por el sustrato (Region IIT) .

L

b

Dureza H,

¥

Profundidad de indentacion

Figura 2.24 Esquema de los principales mecanismos de deformacion durante la indentacion de un sistema
recubrimiento-sustrato *°.

De otro lado, las otras técnicas existentes para la medida del Kjc en materiales en
volumen, como son la técnica de doble torsiéon (DT %, la barra de doble cantilever
(DCB™), 1a barra con muesca en V en el sélido (SEVPB™) han sido desarrolladas sobre
las bases de la mecanica de la fractura y se especifican en la normas ASTM (C1161 y
E399) '8 1as cuales son los estandares mas utilizados para tal fin; sin embargo, en esta
no establece el procedimiento a seguir para la medida del Kjc de recubrimientos y/o
peliculas delgadas. Es por eso que la técnica de fractura por indentaciéon ha sido utilizada
para evaluar el Kic en recubrimientos y peliculas delgadas 2.

En el caso de los recubrimientos en general y recubrimientos depositados por proyeccion
térmica la fabricacion de las muestras requeridas para las pruebas de DT y DCB para la

“Double torsion.
™ Double cantilever Beam.

= Single-Edge-V-Notched Beam.
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medida Kjc es compleja debido a la pequefia dimension, fragilidad, cambios en la
microestructura y esfuerzos residuales que pueden presentar estos recubrimientos **.

El estudio de la tenacidad a la fractura en los recubrimientos depositados por proyeccion
térmica es primordial ya que su falla con frecuencia es el resultado de la propagacion y
conexion de las microgrietas y de los microporos que estan presentes en la
microestructura, como se puede observar en la Figura 2.25.

Figura 2.25 Grietas en la seccion transversal del recubrimiento de de NiAl-ALO; aplicado por APS ¥

Como se observa en la Figura 2.26, cada microgrieta translaminar en instante antes de la
formacion de la grieta, conecta dos poros existentes en la microestructura facilitando un
crecimiento mas rapido de ésta. Entonces, la falla ocurre cuando los suficientes
microporos son conectados entre si por las microgrietas y separan la region del resto
produciéndose el desprendimiento del recubrimiento ),

Es asi como dos caracteristicas microestructurales de los recubrimientos facilitan el
mecanismo de falla, la primera es debido a la pre-existencia de microgrietas superficiales
e internas en la mayoria de los recubrimientos, consecuencia del pequefio contacto entre
las laminillas y la segunda caracteristica es la orientacion y tamafo de la microporosidad.
Paraddjicamente, mientras la microporosidad es la responsable de la baja tenacidad a la
fractura de este tipo de recubrimientos, en algunos casos €sta es una razén de sus
excelentes comportamientos en ambientes de operacion. La propagacion de la
microgrietas y la conexion de los poros relajan los esfuerzos locales, dejando
relativamente sin alterar el volumen (bulk) del recubrimiento. Estos esfuerzos locales
pueden ser inducidos por choques térmicos, fatiga térmica, cargas mecanicas en el
sustrato, productos de oxidacion y/o corrosion. En contraste, si el recubrimiento fuera
monolitico y no tuviera microgrietas, estos esfuerzos serian transmitidos a través de la
totalidad del recubrimiento y resultaria una fractura masiva **.
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Figura 2.26 Representacmn esquematica de los mecanismos de propagacion de las grietas en recubrimiento
aplicados por proyeccion térmica. (a) Configuracion inicial de la macrogrieta en la posicion A. (b)
Propagacion de una pequefia microgrieta de la posicion A a la posicion B, dando como resultado una
extension en la macrogrieta C ©**

Muchos trabajos utilizan el método de indentacion aplicando el modelo de LEM o
modelo de Evans y Wilshaw (que son muy similares) para hallar valores de tenacidad a la
fractura en recubrimientos aplicados por proyeccion térmica. Generalmente, estos valores
son inferiores a los que presenta la bibliografia para materiales idénticos obtenidos por
procesos de sinterizado ). Guilemany y Vizcaino afirman que el agrietamiento no se
produce en todas las esquinas de la huella dejada por los ensayos realizados a igual carga
y tiempo de aplicacion, ya que éste solamente es apreciable en la direccion paralela al
sustrato (! (Figura 2.27 (a)). Este fenémeno indica una importante influencia de la
anisotropia en las propiedades (en este caso en la tenacidad) de los recubrimientos. La
propagacion de grieta es mas sencilla que se produzca a través de las intercaras de las
laminillas (splats) que constituyen el recubrimiento que atravesando las propias
laminillas, tal y como se muestra en la Figura 2.27 (b).

50 prm

(@) (b)

Figura 2.27 (a) Agrietamiento de un recubrimiento Cr;C,-NiCr, aplicado por HVOF. (b) Esquema del
proceso de agrietamiento durante la indentacion. Obsérvese la propagacion de grieta que se facilita en la
intercara entre particulas [*!

Esta conclusion es muy valida y otros autores como Murthy y Venkataraman midieron la
tenacidad a la fractura donde fue utilizado el indentador Vickers, de tal forma que la
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huella quedara en el centro de la seccion transversal del recubrimiento y ademas que una
de las diagonales del indentador fuera paralela a la interfase sustrato-recubrimiento. Esta
ultima parte se realizoé con el fin de generar grietas paralelas a la interfase, ya que son
mas faciles de producir en comparacion con grietas en la direccion perpendicular a la
interfase sustrato-recubrimiento [*). En la Figura 2.28 se muestra que solo hay generacion
de grietas en la direccion paralela a la interfase del recubrimiento.

Figura 2.28 Agrietamiento después de la indentacion en la seccion transversal de recubrimientos de Cr;C,-
20(NiCr) aplicados por (a) HVOF, (b) DS %1,

Murthy y Venkataraman observaron que en algunos ensayos de indentacion las grietas no
se formaban. Esto se debe a que en la mayoria de los casos [*2] las grietas no iniciaron en
las esquinas de la indentacidon donde el esfuerzo era el mas alto pero estas eran originadas
en las caras o costados de la indentacion. Esto fue atribuido a la no uniformidad de la
microestructura de los recubrimientos aplicados por proyeccion térmica. Sin embargo,
Lima efal afirmaron que las grietas transversales son usualmente observadas a muy altas

cargas de indentacion *.

2.2.3 PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE RECUBRIMIENTOS APLICADOS
POR PROYECCION TERMICA

Actualmente, existe un considerable conocimiento tedrico acerca de las propiedades
tribologicas de superficies recubiertas y hay un consenso muy general de los mecanismos
fisicos y quimicos basicos que ocurren ['***). Sin embargo, el conocimiento en el campo
practico es muy disperso debido a innumerables trabajos donde los pardmetros de prueba
de cada sistema generan medidas que son efectuadas con diferentes aparatos, diferentes
geometrias de contacto, diferentes ambientes, etc; lo que hace dificil comparar o
establecer el desempefio de un recubrimiento con base en la informacidn existente.

Las propiedades tribologicas de los recubrimientos modernos son, en general, muy
importantes en sus aplicaciones y usualmente son muy diferentes de las propiedades
triboldgicas de los materiales en volumen que forman las piezas recubiertas. También son
bastante distintos los procedimientos utilizados para la caracterizacion de las propiedades
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tribologicas de los recubrimientos cuando se comparan con los procedimientos de

caracterizacion clasicos empleados en la ingenieria o en los materiales convencionales !'*
26, 32]

2.23.1 TRIBOLOGIA

La tribologia” es la ciencia que estudia la friccién, el desgaste y la lubricacion que tiene
lugar durante el contacto entre superficies sdlidas en movimiento. Puntualmente, la
tribologia se centra en el estudio de tres fendémenos:

* La friccion entre dos cuerpos.
* El desgaste como efecto natural del fenémeno de friccion.
e La lubricaciéon como medio alternativo para evitar el desgaste.

Para entender la tribologia y sus interacciones superficiales se requiere el conocimiento
de varias disciplinas como fisica, quimica, matematicas aplicadas, mecénica de solidos,
mecanica del contacto, transferencia de calor, lubricacion, tecnologia de materiales, entre

otras [16,32,44] )

En sus inicios, la tribologia estudid exclusivamente problemas relacionados con el
deslizamiento lubricado porque este habia sido el unico que permitia aplicaciones
tecnologicas practicas. El rapido desarrollo de la tribologia sin lubricacion se debe a la
aparicion de los recubrimientos duros en los ultimos afios y ésta debe en gran parte a la
disponibilidad de procesos para fabricar recubrimientos como la proyeccién térmica,
PVD y CVD, con los cuales se pueden lograr propiedades que antes eran
inalcanzables!' >4,

2.2.3.1.1 Friccion

.., wk . . .. ..,
La friccion  es la resistencia al movimiento de un cuerpo sobre otro cuerpo. La friccion
juega un papel importante en un niimero significativo de actividades diarias y en la
mayoria de procesos industriales [°'.

Las leyes experimentales fundamentales que gobiernan la friccion de cuerpos solidos son
muy simples. Estas cominmente fueron nombradas por Coulomb, quien las formul6 en
1875, basadas en trabajos mas antiguos de Leonardo da Vinci y Amontons. Las leyes son
definidas en los siguientes términos:

* La friccion estatica debe ser mas grande que la friccion cinética (o dindmica).
* La friccidn es independiente de la velocidad de deslizamiento.
* La fuerza de friccion es proporcional a la carga aplicada.

 La fuerza de friccion es independiente del area de contacto [ *°.

“Del griego Tribos que significa “rozar” o “frotar”
Del latin Fricate que significa frotar.
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Debe quedar claro que estas “leyes” son muy generales y que, mientras ellas son
aplicables en muchas circunstancias, también hay numerosas condiciones bajo las cuales

estas se rompen [6.45]

La friccion es comUnmente representada por el coeficiente de friccion, el cual
generalmente se simboliza como W 6 f. El coeficiente de friccion es la relacion entre la
fuerza de friccion (F) y la carga normal (N) expresado en la Ecuacién 2.17.

U=

Ecuacion 2.17

F
N

El coeficiente de friccion tipicamente tiene rangos desde 0.03 para una superficie muy

lubricada y de 0.5 a 0.7 aproximadamente para deslizamientos en seco '°.

Actualmente, es ampliamente aceptado que la friccién es el resultado de complejas
interacciones entre el contacto de dos cuerpos, los cuales incluyen efectos de la
deformacion de las asperezas de la superficie, una grave deformacion plastica del
material mas blando ocasionada por asperezas duras o desgaste por otras particulas y las
interacciones moleculares dejando una adhesion entre los puntos de intimos contacto. Un
numero de factores, tales como las propiedades mecanicas y fisicoquimicas de los
materiales en contacto, topografia superficial y el medio en que ocurre determina la

importancia de cada uno de los componentes en el proceso de friccion ¢!,

La friccion siempre es asociada con la disipacion de energia y un nimero de estados que
pueden ser identificados en el proceso de la pérdida de energia. Estos estados son:

* Estado uno. La energia mecanica es introducida en la zona de contacto, resultando
la formacion de un area real de contacto.

* Estado dos. La energia mecéanica es transformada con el area de contacto,
principalmente a través de deformacion elastica, deformacion pléstica, apariciones
de surcos y adhesion en las superficies.

* Estado tres. La disipacion de energia mecénica, la cual se realiza principalmente a
través de: disipacion térmica (calor), almacenamiento en todo el cuerpo
(generacion de defectos, grietas, estado de esfuerzos, transformaciones plésticas)
y emisiones (actstica y térmica) 1*%).

Hoy en dia, cuando se esta analizando el contacto entre dos cuerpos en movimiento hay
que tener en cuenta el contacto de dos superficies ingenieriles y que estas superficies
estan formadas por asperezas individuales que tiene una distribucion de alturas aleatoria y
se estan deformando eléstica y plasticamente bajo determinadas cargas. La suma de todos
estos micro-contactos creados por individuales asperezas constituyen el area de contacto
real, que solamente es una pequefia fraccion del area de contacto aparente (Figura 2.29).

La relacion entre area real y el drea aparente de contacto puede ser tan baja como 107 [*¢),
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area aparente de contacto

J | L
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Figura 2.29 Diferencia entre (a) area aparente de contacto y (b) area real de contacto

area real de contacto

[16]

Hay dos grupos de propiedades que caracterizan las propiedades de deformacion de los
materiales en contacto y las caracteristicas de la topografia de las superficies, las cuales
definen la magnitud del area real de contacto bajo una carga normal W. Las propiedades
de deformacion incluyen: modulo elastico (£), presion (P) y dureza (H). Los parametros
importantes de la topografia superficiales son: distribucion de las asperezas, radio de las
puntas (f3), desviacion estandar de las alturas de las asperezas (0), e inclinacion de las
asperezas (@) [*4,

Generalmente, la friccion y el desgaste de dos superficies en contacto sin lubricacion
dependen del tipo de deformaciéon de las irregularidades de la superficie. Greenwood y
Williamson proponen un indice de deformacién, el cual describe la transicion de la
deformacion elastica a la deformacion plastica de las asperezas de la superficie !®:

(// = E’\F Ecuacion 2.18
H VR

Con

— El E2
E,(1-v)+E, (1-v,%)

r Ecuacion 2.19

Donde H es la dureza del material menos duro, E;, E, son los médulos de elasticidad y
Vi, V, la relacion de Poisson de los cuerpos en contacto, R es el radio de las asperezas (las
cuales son asumidas la misma para todas) y S es la desviacion estandar de la distribucion
de la altura de las asperezas. Si P<0,6 el contacto que predomina es elastico mientras que
P>1 la deformacion plastica es dominante ['®. Whitehouse y Archard implantaron un
modelo mdas general para el factor de plasticidad Y*, el cual permite tener una
distribucion de la curvatura de los picos de las asperezas, el cual se muestra en la
Ecuacion 2.20.
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E S*
Y*=0,69 —— Ecuacién 2.20

H B

Donde S* es el valor de Rys de la superficie y B esta relacionado la distancia de las

asperezas de la superficie "%,

2.2.3.1.2 Desgaste

El desgaste es un proceso de dafo superficial que se produce por efecto del contacto
mecanico entre dos materiales, que involucra pérdida y/o dafio del material debido al
movimiento de las superficies ['%).

La solucion de un problema especial de desgaste depende de la identificacién exacta de
su naturaleza, para lo cual pueden ser usados sistemas de andlisis que permitan identificar
los parametros del sistema tribologico (tribosistema). Dependiendo de los parametros de
un tribosistema, pueden ocurrir diferentes mecanismos de desgaste.

Los mecanismos describen las interacciones energéticas y de material entre los elementos
de un tribosistema. Los tipos de movimientos entre los cuerpos en contacto también
pueden ser usados para clasificar los diferentes procesos de desgaste. Diferentes técnicas
son aplicadas para examinar el desgaste y en contraste a otras pruebas o ensayos
mecanicos, no hay una norma general o estandar para examinar o probar el desgaste, pero
un nimero de técnicas han sido ampliamente aceptadas en los laboratorios alrededor del
mundo. La razén de la gran variedad de técnicas para examinar el desgaste es por la gran
diversidad de sistemas de desgaste que ocurren en la préctica.

Las aplicaciones de sistemas de analisis (tribosistemas) pueden ser muy dutiles para
describir procesos tribologicos ['**%. El diagnoéstico de la friccién y del desgaste de
tales tribosistemas o configuraciones de ensayos de laboratorio y muestras en prueba
requieren una atencidon especial debido a que se debe tener en cuenta numerosas
caracteristicas, parametros y factores que afectan estos sistemas. Esto es debido al hecho
que la friccion y desgaste no son propiedades intrinsecas de los materiales, y deben estar
relacionadas a toda la interaccion de los componentes de un sistema, particularmente se
debe tener en cuenta el par de materiales y elementos interfaciales entre ellos.

En la Figura 2.30 en la parte central, se puede observar los parametros estructurales de un
tribosistema. El andlisis de los pardametros estructurales debe identificar primero, los
componentes envueltos en un determinado problema de friccion y desgaste. Usualmente
la estructura del tribosistema consiste de cuatro elementos: cuerpo solido (triboelemento),
el contra cuerpo (triboelemento), elementos interfaciales y el medio ambiente [*'% (Ver
Figura 2.30).

Los pardmetros operacionales caracterizan las condiciones de un tribosistema y estos
pueden ser considerados como variables independientes que pueden ser alteradas durante
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un ensayo tribologico para obtener datos experimentales de friccion y/o desgaste. Los
parametros basicos operaciones se pueden observar en la parte izquierda de la Figura
2.30. Las caracteristicas tribométricas son medidas como resultado de las interacciones
interfaciales de las superficies en el tribosistema o en un ensayo de friccion y/o desgaste

(Ver Figura 2.30, parte derecha) [6.16],
Pardimeiros Estruemens de la Caracteristicas
- Exrhgpmrmcady ol iribométricas
Oiperscionales Test
Tipo - Movimiento Fuerza de Friccidn
{4 p
Carga, Fy ,:3] .i' Coef. de Friceidn
Velocidad, v - Vibraciones
(1) Trboelemenio
{2} Trboelemenio
Temperatura, T {3) Lubsicante Temperatura
{4} Arviwbafera
Lruracida, © I‘.Iﬂ:g:u.ro

Cond. de Contacto

Carnctenstices Superficiales

Topografia

Composicidn

Figura 2.30 Caracteristicas de un ensayo de friccion y desgaste [,

2.2.3.1.2.1 Mecanismos de Desgaste

Como se mencion6 anteriormente, el desgaste puede ocurrir cuando hay pérdida de
material o dafio en la superficie. Un gran nimero de términos son utilizados en la relacion
a las caracteristicas de superficies desgastadas y a los modos o mecanismos de desgaste.
Segiin Zum Gahr "% Stolarsky [* y de acuerdo con la norma DIN 50320 los cuatro
principales mecanismos de desgaste o alguna combinacion de ellos, son los siguientes:

40



* Abrasion: Remocion de material debido al rayado u otra accion, generalmente
ocasionado por las duras asperezas de una superficie o particulas libres duras que
se deslizan sobre una superficie mas blanda (Figura 2.31 (a)).

» Adhesion: En los puntos de contacto de dos superficies en deslizamiento, puede
ocurrir una adhesion momentdnea entre las asperezas de cada superficie y con el
movimiento, los contactos son cortados *°!. Es decir, este mecanismo de desgaste
se basa en la formacién y rompimiento de uniones adhesivas en las interfases
(Figura 2.31 (b)).

» Fatiga superficial: Fatiga y formacion de grietas en regiones de la superficie
debido a esfuerzos ciclicos que posteriormente ocasionan la separacion del
material (Figura 2.31 (¢)).

» Reaccion triboquimica: Formacion de productos de reacciones quimicas como
un resultado de interacciones quimicas entre los elementos del tribosistema o
cuando ocurre el deslizamiento de dos superficies en ambientes que atacan las
superficies (Figura 2.31 (d)). También es conocida como desgaste quimico o
corrosivo, aunque algunos expertos en corrosion afirman que este campo no hace
parte de la tribologia, ni del desgaste, cuestion que no se entrara a discutir.

La deformacion plastica generalmente no es clasificada como mecanismo de desgaste
pero ésta juega un papel importante en muchos procesos de desgaste.

Otras clasificaciones de los mecanismos de desgaste son muchos mas amplios, en las que
adicionalmente se incluyen las siguientes categorias de mecanismo de desgaste:

» Desgaste por impacto: Comprende dos tipos de fenomenos de desgaste: el
erosivo y el de percusion. La erosion puede ocurrir por chorros y flujos de
particulas solidas pequefias transportadas dentro de un fluido, en general aire o
agua, y todo este conjunto golpea la superficie (Figura 2.31 (e)). La percusion
ocurre por impactos repetitivos de cuerpos solidos de mayor tamafio *°'.

» Desgaste por cavitacion: El fendémeno de cavitacion ocurre cuando pequeiias
cavidades de vacios (burbujas) se forman en un fluido sometido a grandes
velocidades u ondas de gran energia y golpean a la superficie provocando su
erosion debido a grandes presiones transitorias especialmente durante el colapso
de las burbujas (Figura 2.31 (f)).

» Desgaste por vibraciones (“fretting”): Ocurre cuando hay movimiento

oscilatorio de baja amplitud en la direccion tangencial entre las superficies de

contacto que estan nominalmente en reposo *%!.

Algunas de estas categorias son incluidas en los cuatro principales mecanismos.
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Figura 2.31 Mecanismos de desgaste. (a) Abrasion. (b) Adhesion. (c¢) Fatiga Superficial. (d) Reaccion
triboquimica. (e) Erosion (desgaste por impacto). (2645461 (f) Cavitacion P&*54¢),

2.2.3.1.3 Abrasion

El desgaste por abrasion es el desplazamiento de material causado por la presencia: de
particulas duras, embebidas o incrustadas en una o ambas superficies en movimiento, o
por la presencia de protuberancias duras en las superficies en movimiento. También las
protuberancias como las asperezas de una superficie maquinada pueden actuar como
“particulas duras” si la superficie es mucho mas dura que la superficie en contacto!'®4¢.
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Generalmente, el desgaste por abrasion ocurre cuando un cuerpo duro se desliza sobre
una superficie blanda, al aplicar un esfuerzo normal se graba en ésta una serie de surcos
caracteristico de este mecanismo de desgaste [**]. Entonces, la pérdida de material en las
superficies o superficie depende de las caracteristicas de cada una de ellas, la presencia
de abrasivos entre las superficies, la velocidad de contacto y otras condiciones del

entorno (6] .

Los dos modos basicos de desgaste por abrasion pueden ser clasificados en: abrasion de
dos cuerpos y abrasion de tres cuerpos [****1. En el desgaste por abrasion de dos
cuerpos, la superficie con duras asperezas o particulas rigidas mantenidas en la superficie
pasan sobre otra superficie como una herramienta de corte [16] (Figura 2.32 (a)). En el
desgaste abrasivo de tres cuerpos, las particulas duras libres ruedan y ademas se desliza
sobre las superficies 431 (Figura 2.32 (b)). El desgaste abrasivo de tres cuerpos es de 2 a
10 veces menos intenso que el de dos cuerpos "%, debido a que solamente una pequefia
porcion de las particulas abrasivas entre las superficies causa el desgaste y debido a las
variaciones en el &ngulo de ataque de las particulas libres.

(a)

Figura 2.32 Dos modos de desgaste por abrasion. (a) Desgaste de dos cuerpos. (b) Desgaste de tres cuerpos.

* Mecanismos del desgaste abrasivo.

Inicialmente se pensé que el desgaste abrasivo por particulas o asperezas duras sobre una
superficie blanda, se asemeja al proceso de corte que realiza una herramienta a un
material. Sin embargo, examenes microscopicos revelan que el proceso de desgaste
abrasivo se aproxima y puede ser simulado por el corte que realiza la aspereza mas
afilada de la superficie dura sobre la superficie blanda. Es asi, como el desgaste por
abrasion conforme a la interaccion de las asperezas duras con el material blando se
subdivide en los siguientes micromecanismos: microarado (“microploughing”),
microcorte, microfractura, fatiga acelerada por repetidas deformaciones y
microagrietamiento !®* (Figura 2.33).
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Figura 2.33 Micromecanismos de desgaste por abrasion [45].

* Modelos analiticos para el desgaste por abrasion

Uno de los mas simples y viejos modelos se basa en una rigida aspereza modelada por la
indentaciéon provocada con un cono que atraviesa la superficie como se muestra en la
Figura 2.34 *). La esencia del modelo de desgaste por abrasion describe como una dura
aspereza conica con pendiente () bajo la accidon de una carga (W), recorre una superficie
blanda y se asume que todo el material desplazado por el cono es perdido en forma de
fragmentos o residuos del desgaste. La cantidad de material removido en este proceso se
puede estimar mediante la Ecuacién 2.21 y Ecuacion 2.22 ¢,

_2tan©® Ecuacién 2.21
Simplificada: Vabrasion = T H WL
3/2
Refinada: V., . = 0’ ﬂ Ecuacion 2.22
abrasion

2 3/2
K, H

Figura 2.34 Esencia del desgaste por abrasion.
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Donde n es el factor de endurecimiento por trabajo, P, es el esfuerzo y Veprasion €5 €l

volumen de la pérdida de material ocurrida por el proceso M.

Esta hipotesis propone que el micromecanismo de desgaste por abrasion es el que
determina la proporciéon de material perdido en la superficie (Ver Figura 2.33). Sin
embargo, la ecuacion simplificada ha sido usada como una medida de la eficiencia de la
abrasion para calcular la relacion del desgaste tedrico con el medido experimentalmente.

Un modelo més elaborado y exacto de desgaste por abrasion de dos cuerpos ha sido
recientemente desarrollado ). En este modelo se reconoce que durante el desgaste
abrasivo el material no hace una simple desaparicion del surco y en cambio, una gran
parte del material del surco es considerado como un desplazamiento a los lados del surco.
Si el material es ductil este desplazamiento queda como un par de muros en los bordes
del canal. Un corte transversal idealizado de un surco ocasionado por desgaste abrasivo
en un material dactil se muestra en la Figura 2.35 [16.43]

Material Ductil

Figura 2.35 Modelo de remocién y desplazamiento de material diictil en desgaste por abrasion ),

Un nuevo parametro “f;;”, se define como la relacion de la cantidad de material removido
de la superficie por el paso de una aspereza con el volumen del surco ocasionado por el
desgaste, y esta definido en la Ecuacién 2.23.

A + A A —(A4, +A4
(IAZ) o f =”(Alz) Ecuacion 2.23

\4 v

fab =1-

Donde A, es el area de un surco desgastado medido en la seccion transversal del surco y
(A1+A;) son las areas del material empujado al borde del surco por deformacion plastica
(Figura 2.35) ['*%*]. Se puede deducir de esta ultima expresion que en un mecanismo ideal
de microarado resulta cuando el parametro f,;, = 0 y que un mecanismo de microcorte
ideal el parametro £, = 1.

Se observa que el valor del parametro f;; tiene una estrecha relacion con las propiedades
del material pero este también depende de las caracteristicas del mecanismo de abrasion.
Para el modelamiento del desgaste por abrasion de materiales fragiles el parametro “f;,”
es modificado para permitir que la tendencia del material desgastado por abrasién pueda
romperse o quebrarse en fragmentos en los bordes del surco como lo es mostrado en la
Figura 2.36 [**],
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Material Fragil

Figura 2.36 Modelo de remocion en material fragil sometido a desgaste por abrasion.

En este caso las areas “A;” y “A,” son negativas debido a que el material fragil no se
apila a los lados como si ocurre en un material dictil pero en cambio la fractura amplia
aun mas el surco y la expresion “f,,” se convierte en la Ecuacion 2.24.

:1_‘A1+A2‘
A

\4

Ecuacion 2.24

fab

* Control del desgaste por abrasion

Desde que el desgaste por abrasion es la forma mas rapida de desgastar los materiales y
causa los mas grandes costos en la industria, varios métodos han sido desarrollados para
minimizar estas pérdidas [**). El método basico para controlar o suprimir el desgaste
abrasivo es aumentar la dureza de la superficie desgastada hasta un valor que sea al
menos 0.8 la dureza de las asperezas de la superficie dura. Ninguna otra forma de
desgaste permite tal simple razén para su prevencion. Por supuesto, que también hay
otras complicaciones tales como la prevencion de la tenacidad a la fractura, ya que
cuando aumenta la dureza, ésta debe alcanzar un cierto grado permitido [*),

El desgaste por abrasion es generalmente eliminado o controlado en gran parte con la
aplicacion de un material duro o de un recubrimiento duro. La mayoria de los materiales
duros son mas costosos que los materiales tradicionales, asi que la primera pregunta que
se debe responder es: ;Cual es la esencia del inconveniente causado por el desgaste por
abrasion?; si el asunto es la duracion y la vida uatil del material que estd sometido a
desgaste entonces la solucion es la eleccion de un material resistente a la abrasion que
siempre estara determinado por el costo del reemplazo. Por esto se acostumbra a
depositar capas delgadas de alta dureza, sobre la superficie de las piezas o componentes
que protege. Esto permite equilibrar el componente econdémico, mediante el uso de un
pequeiio volumen (por ser capa delgada depositada sobre una superficie) del material
costoso y aumento de la vida util del componente, aunque estos recubrimientos sean un
poco mas costosos que los materiales habituales **!.

Los materiales mas comunes para depositar como recubrimientos por proyeccion térmica
son aleaciones de cobalto, niquel y hierro con varias cantidades de particulas duras de
oxidos, boruros y/o carburos. Recubrimientos de Ni-WC son ampliamente usados para
aplicaciones de resistencia al desgaste para incrementar la vida de trabajo de
componentes tribologicos *°). Altas fracciones de particulas de carburos incrementan la
dureza mientras que la matriz de niquel proporciona una deseable tenacidad. Particulas de
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WC son duras (1800-2500 Hy) y estables e incluso no se descomponen a altas
temperaturas. La dureza de recubrimientos de Ni-WC depende de los pardmetros
microestructurales tales como la fraccion de la matriz y del tipo, cantidad, forma, tamano
de particulas de carburo .

Recientemente se han hecho esfuerzos por estudiar la resistencia al desgaste por abrasion
de recubrimientos de Ni-WC bajo diferentes condiciones. Ghosh et al investigaron la
influencia del tratamiento térmico sobre la microestructura y el comportamiento del
desgaste por deslizamiento en seco de recubrimientos de Ni-WC aplicados por
proyeccion térmica y concluyd que el incremento de la temperatura del tratamiento
térmico reduce la fraccion volumétrica de las particulas de carburo y mejora la dureza y
resistencia al desgaste de estas capas **%. Krishna etal investigaron la influencia de la
relacion del oxigeno — combustible en la llama de recubrimientos de Ni-WC y reportd
que la pérdida de carbono durante el proceso en un exceso del 45% ocasiona un

reduccion en la dureza y la resistencia al desgaste de los recubrimientos >,

Kim et al investigaron el desgaste abrasivo en recubrimientos a base de Niquel reforzado
con WC aplicados por combustion y fundidos superficialmente encontrando que el
recubrimiento de 35% y 40% de WC con NiCrBSiC muestra la mejor calidad (la més alta
dureza y mas baja porosidad). Sin embargo, con una adicion del 40% de WC proporciona
la mejor resistencia al desgaste en el ensayo de desgaste de rueda de caucho con
particulas de arena incrustadas 2.

Otro tipo de recubrimiento aplicado por proyeccion térmica, que es muy conocido por su
resistencia al desgaste, son los recubrimientos de Alimina-Oxido de Titanio (Al,O5-
TiO;). La Alimina es un recubrimiento duro (ceramico) usado para aplicaciones
triboldgicas en partes mecanicas. Este material, sin embargo, experimenta varias
modificaciones cristalograficas durante el enfriamiento de la capa en la aplicacion por
proyeccion térmica. Estas transformaciones metaestables disminuyen las propiedades
mecanicas del recubrimiento, tales como la tenacidad a la fractura y reduce sus
aplicaciones tribologicas. Adiciones de ZrO, y TiO; son conocidas para mejorar la

tenacidad a la fractura y resistencia al desgaste y esto fue corroborado por V. Fervel et al
[53,54]

Habib et al evaluaron la microestructura, propiedades mecéanicas y comportamiento
tribolégico de recubrimientos de Al,O3- TiO, aplicados por proyeccion térmica por
combustion concluyendo que el incremento de porcentaje de TiO,, disminuye la dureza, y
que la tenacidad a la fractura depende de diferentes factores. Es interesante en cuanto a la
resistencia al desgaste, que el recubrimiento de 60/40 (Al,Os- TiO;) tiene tres veces
mayor resistencia comparado con el recubrimiento de 97/3 (ALOs- TiO,) P¥.

2.3 HERRAMIENTAS DE CORTE

La base de mecanizar piezas con desprendimiento de material es utilizar un elemento con
mayor resistencia y dureza llamado herramienta. Una herramienta de corte debe reunir
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algunas caracteristicas con el objeto de hacer un buen trabajo operativo de forma
econoOmica y eficiente. Estas son: alta resistencia al desgaste, conservacion de la dureza a
altas temperaturas, buena tenacidad, reducido coeficiente de friccion, estabilidad quimica,
alta resistencia a la compresion y rotura por flexion y conductividad térmica apropiada
segun condiciones de aplicacion .

La resistencia al desgaste determina la duracion de la herramienta y conservacion de la
geometria. El calor generado en los desprendimientos de material es el mayor enemigo de
las propiedades fisicas y quimicas de las herramientas de corte, por eso es muy
importante que se conserve la dureza a altas temperaturas ).

En todo proceso de corte sucede un fendmeno inevitable que es el desgaste de la
herramienta, siendo las tres principales causas: el desgaste por abrasion, por adhesion y
por difusion (quimico), en donde la velocidad de corte es el factor que mas influye en
estos fenémenos °°!. Principalmente, el desgaste en las herramientas de corte es
producido debido a las altas cargas normales que se generan y desplazan rapidamente
sobre la superficie de la herramienta, la accion de corte y de friccion producida en la
superficie incrementan la temperatura del material de la herramienta, la cual acelera los
procesos fisicos y quimicos asociados con el desgaste de la misma %),

Los tipos de materiales utilizados para la fabricacion de herramientas de corte son: aceros
rapidos que son mas aplicados que los aceros al carbono y aleaciones a base de cobalto,
molibdeno, tungsteno, vanadio y cromo, que permiten mayores temperaturas de trabajo,
por lo que se pueden emplear a mayores velocidades de corte. Estas ultimas herramientas
se conocen con el nombre de “HSS” correspondientes a iniciales en ingles de High Speed
Steel, que significa: aceros de alta velocidad. Estos aceros proporcionan una dureza entre
60y 67 Rc y buena resistencia al impacto °>!.

Sin embargo, para aumentar la dureza y mejorar las propiedades de corte del material se
utilizan recubrimientos. Los recubrimientos utilizados son mas duros y resistentes al
desgaste que los materiales anteriormente mencionados, que generalmente son hechos de
nitruro de titanio (TiN), carburo de titanio (TiC) y 6xido de aluminio (Al,O3) aplicados
por técnicas de PVD o CVD sobre aceros rapidos. Otras técnicas de aplicacion de
recubrimientos como la proyeccion térmica, electrodeposicion, electroplateado también
son utilizadas.

Otros materiales utilizados para herramientas de corte son los materiales duros fabricados
por pulvimetalurgia, proceso que se basa en la mezcla de diferentes polvos de elementos
aleantes como Tungsteno, Carbono, Cobalto, Tantalio y Titanio; se compactan y luego se
sinterizan. En la sinterizacion se forman compuestos como WC, TiC y Carburo de
Tantalio (TaC), los cuales retinen caracteristicas como: conservacion de la dureza a altas
temperaturas, elevada dureza, resistencia a la compresion, buena resistencia al desgaste y
baja conductividad térmica, pero por su naturaleza cerdmica tienen desventajas como
poca resistencia al impacto, baja resistencia a la flexion y alta fragilidad .
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La metodologia experimental para el trabajo se realizd6 mediante el procedimiento
mostrado en la Figura 3.1.

ALO;-TiO, y Ni-WC
SUSTRATOS

POLVOS - Caracterizacion
morfolégica y quimica.

- Preparacion

- Caracterizacion

PROYECCION TERMIC#
POR COMBUSTION DI
LLAMA:

APLICACION DE LOS RECUBRIMIENTOS - Flujo de Gases.

- Tiempo de Deposicién.
- Temperatura de la llama
@ - Distancia al sustrato

Controlar Tensiones.
ENFRIAMIENTO CONTROLADO {

Mejorar la adhesién

para evitar agrietamientos
CARACTERIZACION DE LOS RECUBRIMIENTOS

PROPIEDADES PROPIEDADES PROPIEDADES
FISICO-QUIMICA MECANICAS TRIBOLOGICAS
- Rugosidad o —
- Modulo de Elasticidad Coeficiente de Friccid
. - Dureza -Coeficiente de Friccion
- Porosidad - Tenacidad a la fractura - Resistencia al Desgaste
- Espesor ~

! It

INFLUENCIA DE LAS INFLUENCIA DE LAS PROPIEDADES
PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS MECANICAS EN EL
EN LAS PROPIEDADES MECANICAS COMPORTAMIENTO TRIBOLOGICO

Figura 3.1 Metodologia experimental.
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La metodologia experimental se llevd a cabo mediante las etapas que se describen a
continuacion, buscando obtener la informacion que conduzca a establecer si los
recubrimientos de AlO3-TiO, y Ni-WC depositados por proyeccion térmica por
combustidn, tienen la capacidad de aumentar la vida util de las herramientas de corte y
procesamiento de polietileno.

3.1 PREPARACIONY CARACTERIZACION DE SUSTRATOS

Las probetas a recubrir fueron fabricadas con acero de herramienta AISI O1, maquinadas
para las diferentes pruebas a realizar y luego fueron tratadas térmicamente. El tratamiento
térmico realizado se baso en calentar el material a 820 °C, con una rata de calentamiento
de 13.33 grados/minuto, un tiempo de sostenimiento de una hora y luego enfriado
rapidamente en aceite. El acero AISI/SAE O1 fue protegido contra la oxidacion mediante
silice. El material de entrega tenia una dureza de 15+1 Rc y después del tratamiento
térmico se obtuvo una dureza de 61+1 Rc.

Todo esto se hizo con el fin de reproducir el estado y el material en que se ha obtenido la
mayor vida util (25 dias) de las cuchillas y herramientas de corte de polietileno sin
recubrimiento y que ademads es acorde con las condiciones en las que se obtiene buena
compatibilidad con los recubrimientos de Al,03-TiO; y Ni-WC aplicados por proyeccion
térmica.

La caracterizacion quimica del material de fabricacion de las probetas se realizo mediante
Espectrometria de Emision Optica (EEO) en el Laboratorio de Fundicion de la
Universidad de Antioquia.

Una vez fabricadas las probetas fueron preparadas superficialmente mediante chorro
abrasivo de Corindon donde se obtuvo una rugosidad superficial (Ra) aproximadamente
de 10 pm, con el fin eliminar 6xidos, grasas y otras impurezas de la superficie a recubrir
y obtener buena adherencia entre el recubrimiento y el acero.

3.2 CARACTERIZACION DE LOS POLVOS PARA OBTENER LOS
RECUBRIMIENTOS.

3.21 ANALISIS QUIMICO DE LOS POLVOS

Se realizd analisis quimico mediante difraccion de rayos X (DRX) y andlisis de energia
dispersa (EDS) a los materiales utilizados para la obtencion de los recubrimientos, con el
fin de corroborar la composicion de los polvos ProXon 21021 (Niquel), TungTec 10112
(Niquel-Carburo de Tungsteno), MetaCeram 25060 (Alumina-Oxido de Titanio) de la
marca Eutectic-Castolin y establecer su grado de pureza.
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3.2.2 ANALISIS MORFOLOGICO DE LOS POLVOS

El anélisis morfologico se realizd mediante la técnica de microscopia electronica de
barrido (SEM), con el fin de determinar la forma y tamafio de los materiales utilizados
para obtener el recubrimiento y con el objetivo de conocer y predecir como serd su
comportamiento durante y después del proceso de aplicacion de los recubrimientos. En
los analisis de los resultados de DRX, la identificacién de las fases presentes de cada
polvo fue hallada por comparacion directa de las intensidades y posicion de los picos con
los patrones de la base de datos de Internet Mincryst y la ayuda software de Panalitical.

3.3 AI?LICACIC')N DE LOS RECUBRIMIENTOS POR PROYECCION
TERMICA DE COMBUSTION

El proceso de aplicacion se basa en el calentamiento del material (en forma de polvo)
hasta fundirlo o semifundirlo y luego propulsarlo a una alta velocidad para asegurar una
buena adherencia y apilamiento de las particulas, hasta formar el recubrimiento cuyas
propiedades dependen de la energia térmica y cinética utilizada en el proceso, asi como
de la solidificacion y/o sinterizacion de las particulas proyectadas.

Las antorchas utilizadas para la aplicacion de los recubrimientos por combustion fueron
las antorchas Super Jet Eutalloy y Terodyn 2000 de la marca comercial Eutectic-Castolin
(Figura 3.2). Los gases utilizados para los procesos fueron oxigeno y acetileno a una
presion de salida de 50 psi y 20 psi respectivamente.

(b)

Figura 3.2 Antorchas de proyeccion térmica por combustion: a) Terodyn 2000 y b) Super Jet Eutalloy

Para obtener los recubrimientos, primero se precalento el sustrato (acero AISI O1) hasta
alcanzar una temperatura aproximada de 150 °C y luego se deposité una capa base de
niquel (21021) que sirve como material de unidon o anclaje entre el sustrato y los demas
recubrimientos a depositar. Posteriormente se aplicaron las capas de de Niquel-Carburo
de Tungsteno y Alimina-Oxido de Titanio con cada antorcha de proyeccion térmica.
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En la Tabla 3.1 se observan las condiciones de aplicacion para la capa de Niquel (ProXon
21021) con las dos antorchas utilizadas. Es importante resaltar que la antorcha SuperJet
Eutalloy no tiene un dispositivo para regular el flujo de particulas, dispositivo que en la
antorcha Terodyn 2000 corresponde a la Valvula T. También se debe resaltar que la
antorcha Terodyn 2000 tiene un dispositivo para inyectar aire a presion, para ayudar a
darle velocidad a las particulas, dispositivo que tampoco lo tiene la antorcha SuperJet
Eutalloy. Debido a esto en las Tabla 3.1 y Tabla 3.2 no aparecen registrados las
condiciones para la presion de aire y valvula T de la antorcha Eutalloy.

TEMPERATURADE | prasign — — Flujo (ge gases
PRE- : alvula Istancia ft/h
MATERIAL | ANTORCHA CALENTAMIENTO de A_Ire T (cm)
(°C) (psi) 0O, CoH;
ProXon Eutalloy 150 -- -- 10 46.2 13.6
21021 Terodyn 150 20 5 12 73.5 59.84

Tabla 3.1 Condiciones de aplicacion para la capa de niquel.

Posteriormente al depodsito de Niquel, se aplicaron las capas superiores de Carburo de
Tungsteno - Niquel y Alumina-Oxido de Titanio con dos antorcha de proyeccion térmica
(Terodyn 2000 y SuperJet Eutalloy) obteniendo cuatro tipos de recubrimientos.

La capa base (Niquel, ProXon 21021) fue aplicada hasta obtener un espesor mayor a 50
um y sobre ésta se depositdé la capa superior, de naturaleza ceramica 6 cermet hasta
obtener un espesor mayor a 250 um y luego cada muestra fue enfriada lentamente con el
fin de evitar agrietamiento o desprendimiento del recubrimiento.

Las condiciones de aplicacion de los recubrimientos fueron establecidas con base en los
resultados de estudios preliminares y en las especificaciones de los fabricantes de cada
material. Estas condiciones se presentan en la Tabla 3.2.

TEMPERATURA | presién FlUJ'(:: dsfjhgases
DE PRE- : Valvula | Distancia t
WAITEIRIAL | ARTOIREIRS | ean mqrani=ime d? As‘i')re T (cm) | (Nivel Flotante)
(°C) c 0, | CH;,
Eutalloy 150 -- -- 7 46.2 | 14.96
10112
Terodyn 150 30 5 12 90.3 | 25.84
Eutalloy 150 -- -- 7 46.2 | 10.88
25060
Terodyn 150 30 5 12 79.8 | 46.24

Tabla 3.2 Condiciones de aplicacion de la capa superior ceramica (MetaCeram 25060) o cermet (TungTec
10112).
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En la Figura 3.3 se observa la aplicacion de los recubrimientos con la antorcha Terodyn
2000 sobre los sustratos metalicos de forma cilindrica. En este proceso de aplicacion con
esta antorcha, la energia cinética que se le imparte a las particulas se logra gracias a la
presion de aire de un compresor y al flujo de los gases. El flujo del oxigeno y acetileno es
regulado por un flujémetro modelo FM-1.

Figura 3.3 Aplicacion de recubrimientos con antorcha Terodyn 2000.

En la Figura 3.4 se puede observar la aplicacion de los recubrimientos con la antorcha
SuperJet Eutalloy sobre las muestras metalicas. En este proceso, la energia cinética que
se le imparte a las particulas se logra con el flujo de los gases (oxigeno y acetileno). El
flujo de gases que alimentan la antorcha fue regulado con el flujometro FM-1.

et e e e

— L

Figura 3.4 Aplicacion de recubrimientos con antorcha SuperJet Eutalloy, donde A es el dispositivo de paso
de los polvos.
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En la Tabla 3.3 se describe la codificacion asignada a las muestras, la cual fue
determinada teniendo en cuenta la antorcha de proyeccion térmica utilizada y la

naturaleza de la capa superior de los recubrimientos obtenidos.

MATERIAL
MUESTRA ANTORCHA
Recubrimiento Base Recubrlrr_nento
Superior
M1 Ni Al,03-TiO;
(21021) (25060)
"o Ni NLWC TeroDyn 2000
(21021) (10112)
M3 Ni AlLO3-TiO,
(21021) (25060) SuperJet
M4 Ni Ni-WC Eutalloy
(21021) (10112)

Tabla 3.3. Composicion quimica de los recubrimientos obtenidos y codificacion de las muestras.

3.4 CARACTERIZACION DE LOS RECUBRIMIENTOS

3.4.1 CARACTERIZACION FISICO-QUIMICA DE LOS RECUBRIMIENTOS

La evaluacion estructural de los recubrimientos, se realizd sobre su seccidon transversal;
para lo cual cada una de las muestras fue montada en una resina protegiendo su borde con
una cuchilla. Posteriormente se realizo el desbaste con papel abrasivo de SiC de grado
100, 220, 320, 400, 600, 1200 y el pulido en pafio con pasta de diamante hasta obtener
una superficie de acabado espejo.

Para realizar el analisis microestructural de cada uno de los recubrimientos se utilizaron
las técnicas de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) con un equipo marca JEOL
5910LV con microsonda EDS acoplada y Microscopia Optica (MO) con un equipo
Olympus BX-40. Las imagenes de MO y MEB obtenidas fueron utilizadas para
determinar la porosidad en cada recubrimiento mediante analisis digital de imagenes
utilizando las herramientas de analisis de Imagen de Matlab (toolbox Image Processing) y
el software IPML-DUTH. Con estos andlisis se pudieron determinar las diferentes
caracteristicas estructurales y espesores de los recubrimientos obtenidos.

La composicion quimica de los recubrimientos fue obtenida con Espectrometria de
Energia Dispersiva (EDS) y Difraccion de Rayos X (DRX) con el fin de corroborar y
comparar la composicion de los recubrimientos con los polvos utilizados en el proceso de
aplicacion.

En los andlisis de los resultados de DRX, la identificacion de las fases presentes de cada
recubrimiento obtenido fue hallada por comparacion directa de las intensidades y
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posicion de los picos con los patrones obtenidos de la base de datos de Mincryst y el
software de Panalitical.

La rugosidad superficial de los recubrimientos fue medida con el rugosimetro Mitotoyo
SJ-201 (Figura 3.5), con el fin de determinar la topografia de la superficie después de la
aplicacion de los recubrimientos y antes y después de los ensayos de desgaste.

(a) (b)

Figura 3.5 Medida de la rugosidad. a) Rugosimetro Mitutoyo SP-201. b) Muestra en el proceso de medida
de rugosidad de la superficie.

3.42 CARACTERIZACION MECANICA DE LOS RECUBRIMIENTOS

Las propiedades mecanicas de los recubrimientos fueron medidas en la seccion
transversal en las muestras pulidas.

La dureza se determindé mediante microindentacion Vickers, en la cual se obtuvieron
huellas aplicando cargas de 50g (Muestra M3), 100g (Muestras M1, M2, M4) durante 15
s. Esta microdureza se realizd en la parte central de la seccion transversal de cada
recubrimiento y se determind empleando modelos matematicos y ecuaciones ya descritos
en la primera parte:

1854 P
S

d

Hv

Ecuacion 3.1

Donde P es la carga en Kg y d la diagonal larga en mm.

En todos los recubrimientos la tenacidad a la fractura fue determinada mediante
microindentacion Vickers, en donde se obtuvieron huellas y grietas a cargas de 100g
(muestra M3), 200g (muestra M1, M4) y 300g (muestra M2) durante 15 segundos. La
carga critica a la cual se produce el agrietamiento de cada recubrimiento, fue determinada
mediante pruebas preliminares. El modelo utilizado para calcular la tenacidad a la
fractura fue desarrollado por Lawn Evans y Marshall (LEM), en donde el patron de las
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grietas radiales se puede correlacionar con la carga aplicada, geometria del indentador y
la rigidez del material, mediante la Ecuacion 3.2.

P
K, =0.0752 C3/2 Ecuacion 3.2

Donde P la carga aplicada, C la longitud de la grieta medida desde el vértice de la huella
y Kjc es la tenacidad a la fractura.

El modulo de elasticidad se determind mediante microindentaciéon Knoop, en donde la
diagonal mas corta sufre una recuperacion eléstica asociada a este parametro. El célculo
del moédulo de elasticidad se realiz6 mediante la siguiente ecuacidon ya descrita en la
primera parte:

E = (_ a Hk)
(b‘ b j Ecuacion 3.3
a a

Donde a es una constante (0.45), H; es la dureza Knoop (en Pa), a’y b’ son las longitudes
de la mayor y menor diagonal de la huella de la indentacion y a/b = 7.11.

Las microindentaciones Vickers y Knoop se realizaron con un microdurémetro marca
Shimadzu.

3.4.3 CARACTERIZACION TRIBOLOGICA DE LOS RECUBRIMIENTOS

Las propiedades triboldgicas evaluadas fueron las siguientes: el coeficiente de friccion y
la resistencia al desgaste de los recubrimientos, las cuales fueron determinadas mediante
la técnica de pin (recubrimiento) sobre disco (polietileno), tratando de simular en lo
posible las condiciones dinamicas de corte y procesamiento de polietileno, como se
muestra en la Figura 3.6.

Para el ensayo se utilizaron pines de las cuatro clases de recubrimiento obtenidos, los
cuales fueron deslizados contra discos de polietileno de alta densidad. La presion
utilizada para el area de contacto de las pines en los ensayos fue de 0.502 MPa a una
velocidad de deslizamiento de 1.04718 m/s. En los ensayos, la temperatura se
proporcion6 mediante el suministro de aire caliente sobre el disco alcanzando una
temperatura entre 108°C y 115°C en la salida del dispositivo, como se muestra en la
Figura 3.6. Se utilizé una termocupla adaptada a un multimetro digital marca Fluke ref.
186 para registrar la temperatura. El tiempo de duracion de cada ensayo fue de 45 min,
para una distancia recorrida de 2827 m.

Antes de comenzar cada prueba, la superficie de los pines fue pulida con un papel
abrasivo de carburo de silicio, grado ASTM 600, para garantizar condiciones similares en
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cada una de las muestras a ensayar. La rugosidad de cada pin fue medida antes y después
del ensayo, con un rugosimetro Mitutoyo SP-201. La resistencia al desgaste fue
determinada mediante la pérdida de peso utilizando una balanza AND HR-200 con una
resolucion de 0.1 mg, luego la masa perdida fue multiplicada por la densidad del
recubrimiento para hallar el volumen que se perdié en cada muestra después del ensayo.

Figura 3.6 Maquina de pin sobre disco utilizada para evaluar el desgaste de los recubrimientos.

El coeficiente de friccion (L) fue obtenido mediante los datos registrados por la celda de
carga del tribémetro y la carga utilizada en cada ensayo, aplicando la Ecuacion 3.4.

=" Ecuacion 3.4

P

La informacién obtenida fue utilizada para estudiar la influencia de las propiedades
fisicas y mecdnicas en la resistencia al desgaste de recubrimientos de Al,O3-TiO; y Ni-
WC, con el fin de establecer si estos recubrimientos pueden ser utilizados para aumentar
la vida util de herramientas de corte y procesamiento de polietileno.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACION DE LOS MATERIALES UTILIZADOS PARA LA
OBTENCION DE LOS RECUBRIMIENTOS.

411 SUSTRATO

De acuerdo con los resultados del analisis quimico realizado mediante Espectrometria de
Emision Optica (EEO) al material utilizado como sustrato, se puede corroborar que este
corresponde a un acero de herramientas AISI/SAE O1 (Ref Bohler: K460) como se
muestra en la Tabla 4.1. Los resultados obtenidos corresponden a la ldmina y a la barra
preparadas térmicamente para cumplir con los requerimientos del sustrato, como se
menciond en el capitulo anterior.

En la Tabla 4.2 se muestra la composicion quimica caracteristica del acero AISI /SAE O1

y sus equivalencias en los diferentes organizaciones de estandarizacion internacionales.

: i 0
ELEMENTO COMPOSICION QUIMICA (% PESO)

Lamina” Barra*

Fe 96.538 96.968
C 0.934 0.916
Si 0.324 0.226
Mn 0.998 1.053
S 0.004 0.005
P 0.014 0.010
Ni 0.213 0.121
Cr 0.542 0.511
Mo 0.127 0.051
Al 0.010 0.011
Cu 0.190 0.040
Pb 0.000 0.003
Sn 0.028 0.002
Ti 0.004 0.001
V 0.080 0.082

Tabla 4.1 Composicion quimica de los materiales utilizados como sustrato

" Este resultado es un promedio de tres analisis de EEO.
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Composicién Quimica (Valores aproximados en %)

Si Mn Cr Vv
0,95 0,25 1,10 0,55 0,10 0,55
Normas
EN/DIN AlSI UNS BS
< 1.2510 > 01 T31501 BO1
100MnCrw4
UNE SIS JIS GOST
F5220 ~ 2140 ~ SKS3 ~ 9ChVG
95MnCrw5s

Tabla 4.2 Composicion quimica caracteristica de un acero de herramientas AISI Ol y las normas
internacionales que corresponden a esta composicion.

4.1.2 ANALISIS DE LA MORFOLOGIA Y COMPOSICION QUIMICA DE LOS
POLVOS UTILIZADOS PARA OBTENER LOS RECUBRIMIENTOS.

En este trabajo se seleccionaron tres materias primas de la casa comercial Eutectic -
Castolin, una de ellas Niquel (Referencia Proxon 21021) utilizada como capa de anclaje o
enlace entre el recubrimiento (Ceramico o Cermet) y el sustrato. Los otros dos polvos
utilizados para obtener los recubrimientos superiores fueron: polvos de Alimina — Oxido
de Titanio (referencia 25060) y otro polvo es una mezcla de Niquel-Carburo de
Tungsteno (referencia 10112) (Ver Anexo 1).

4.12.1 POLVOS DE NIQUEL (ProXon 21021)

En el andlisis morfologico realizado a los polvos de Niquel de referencia Proxon 21021
mediante Microscopia Electronica de Barrido (MEB), se establecio que las particulas de
Niquel poseen una geometria completamente redonda, con tamafio de particula que oscila
entre 15 um y 75 pm, tal y como se muestra en la Figura 4.1.

59



Figura 4.1 Imagenes de MEB para los polvos de niquel de referencia Proxon 21021.

El analisis de Difraccion de Rayos X (DRX) realizado a los polvos ProXon 21021 para
corroborar la composicion quimica de esta muestra, permitio establecer que estos
corresponden a Niquel metalico. Como se puede observar en el difractograma de la
Figura 4.2, los picos de difraccion producidos por esta muestra coinciden con los del
estandar de difraccion nimero: 00-003-1051, los cuales se producen en angulos 2 Theta
de 44.834 (111) y 52.23 (200) (Ver Anexo 2).

3500

3000 -
2500 -
2000 +

1500 ~ ]

Intensidad

1000 ~

500

OM

.\

3.02 13.02 23.02 33.02 43.021 53.021 63.021
2 Theta

Figura 4.2 Difraccion de Rx del polvo de niquel utilizado para la obtencion de los recubrimientos. Los
picos representan las siguientes fases: €=Ni (100), ®=Ni (200).

4.1.2.2 POLVOS DE ALUMINA — OXIDO DE TITANIO (MetaCeram 25060)

En el andlisis morfologico realizado a la muestra referencia MetaCeram 25060, se
establecid que tanto las particulas de Al,O3, como las de TiO,, poseen una geometria en
forma de facetas agudas e irregulares, con tamaio de particula que oscila entre 30.75 y 54
um para el caso de la alimina y entre 23.12 y 34.62 um para el caso del 6xido de titanio,
tal y como se muestra en la Figura 4.3.
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Figura 4.3 Imagen de MEB realizada a los polvos de Aliimina — Oxido de Titanio (referencia 25060).

Los resultados del analisis EDS realizado a la muestra de MetaCeram 25060, permiten
establecer que ésta corresponde a una mezcla de particulas de 6xido de aluminio (Al,O3),
con particulas de didéxido de titanio (TiO;) y la Figura 4.4 se muestra los picos
representativos del espectro obtenido en el analisis de ésta muestra.

b, Spectrum 1

a 1 2 3 4 3
Full Scale 2761 cts Cursar: -0.308 ke (0 cts) ket

Figura 4.4 Espectro obtenido en el analisis EDS de la muestra MetaCeram 25060.
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Los resultados de Difraccion de Rayos X, permiten corroborar la composicion de los
polvos de 6xido de aluminio — 6xido de titanio, tal como se muestra en la Figura 4.5. En
esta figura se observa los picos representativos de la muestra analizada, que coinciden
con los picos de 6xido de aluminio (en forma de Alimina, Romboédrica) y 6xido de
titanio (en forma de Rutilo tetragonal, sintético), segun los patrones consultados (Ver
Anexo 2).

250

200 | .

150 .

Intensidad

100 A

50 | .

3.02 13.02 23.02 33.02 43.021 53.021 63.021
2 Theta

Figura 4.5 Difraccion de Rx del polvo Alimina — Oxido de Titanio. Los picos representan las siguientes
fases: €=Al,0;; ®=Ti0,: ®=A1,0;TiO,

4.1.2.3 POLVOS DE NIQUEL - CARBURO DE TUNGSTENO (Tungtec 10112)

El andlisis mediante Microscopia Electronica de Barrido (MEB) realizado a la muestra
referencia TungTec 10112, permiti6 establecer que las particulas de niquel que
conforman este polvo poseen una geometria esférica, son bastante homogéneas y tienen
un tamafo de particula que oscila entre 10.61 y 73.79 um, mientras que las particulas de
carburo de tungsteno poseen una forma aguda e irregular, con tamafo de particula que
varia entre 24.9 y 91.6 um, tal y como se muestra en la Figura 4.6.
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Figura 4.6 Imagen de MEB realizada a los polvos de Niquel — Carburo de Tungsteno (referencia Tungtec 10112). Las
particulas redondas corresponden a las particulas de niquel y las particulas de forma irregular corresponden a WC.

El andlisis quimico realizado mediante Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)
permitio determinar que los polvos con referencia Tungtec 10112 corresponden a una
mezcla de particulas de niquel (Ni), con carburo de tungsteno (WC) y trazas de cromo.
En la Figura 4.7 se muestra el espectro obtenido en este analisis.

\l Spectrum 1

Full Scale 141 ctz Cursor: -0.337 ke (0 ctz) ket

Figura 4.7 Espectro obtenido en el analisis EDS del polvo de referencia Tungtec 10112.

El resultado del andlisis de difraccion de rayos X, permitid establecer que el niquel se
encuentra en estado metalico, mientras que el carburo de tungsteno corresponde a los
compuestos WC y W,C (Ver Anexo 2), tal y como se puede observar en la Figura 4.8.
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Figura 4.8 Difraccion de Rx del polvo Niquel — Carburo de Tungsteno (WC) (Tungstec 10112). Los picos
representan las siguientes fases: €= W,C, *=WC, ®=Niy ®=Cr¢NiSi;

4.2 CARACTERIZACION FI'SICO-'QUI'MICA DE LOS RECUBRIMIENTOS
OBTENIDOS POR PROYECCION TERMICA DE COMBUSTION

4.2.1 RECUBRIMIENTO DE ALUMINA - OXIDO DE TITANIO APLICADO
CON TERODYN 2000 (MUESTRA M1)

En la Figura 4.9(a) se observa la morfologia del recubrimiento de Aliimina — Oxido de
Titanio y de la capa base de niquel correspondientes a la muestra M1. El recubrimiento
tiene estructura en forma laminar construida por el apilamiento de particulas individuales
en estado fundido o semifundido. Adicionalmente, existe una gran cantidad de poros
causados principalmente por el corto tiempo del material en la llama, la velocidad de
enfriamiento del material fundido durante la formacion del recubrimiento y la naturaleza
ceramica de los dos materiales que tienen altos puntos de fusion: 2053° C para la alumina
y 1843° C para el 6xido de titanio. El espesor de la capa de Al,03-TiO, varia entre 300 y
400 pm.

Los resultados de espectrometria de energia dispersa muestran que esta capa tiene un
gran porcentaje de una fase blanca o clara que corresponde al 6xido de Titanio (44.54%
de Ti). La zona oscura corresponde a la fase Al,O3 (Al: 8.77%). El porcentaje restante
corresponde al oxigeno (O: 46.69%). Ver Figura 4.9(b).
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En la Figura 4.9(a) también se puede observar la estructura de la capa base o de anclaje,
en la cual las particulas de niquel se encuentran bien apiladas formando laminas (splats)
compactas, proporcionando a esta capa alta homogeneidad y baja porosidad. Esta se debe
principalmente a la gran facilidad con que la llama oxiacetilénica funde el niquel (punto
de fusion del niquel: 1453° C). Esta capa tiene un espesor que varia entre 140 y 190 pm.

UMALMED

ZZkL

o Electron Inage 1

(b)

Figura 4.9 (a) Micrografia obtenida por MEB de la seccion transversal de la muestra M1. (b) Detalle de la
zona en la cual se realizd analisis quimico mediante EDS.

En la Figura 4.10 se observan los resultados de los analisis de difraccion de rayos x
realizada a la muestra M1 (Recubrimiento de Al,O;-TiO,, aplicado con la antorcha
Terodyn 2000) donde se revelan los picos representativos de las fases presentes en el
recubrimiento o capa superior como: Alimina, Oxido de Titanio (Rutilo, Tetragonal) y
un oOxido titanio-aluminio (Al,TiOs, Ortorrémbico) (Ver Anexo 2). Las dos primeras
fases presentan una alta cristalinidad.
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Figura 4.10 Difraccion de Rayos X al recubrimiento de AlL,O3;-TiO, de la muestra M1. Los picos
representan las siguientes fases: 9=Al,0; en forma de Alimina; ®= TiO, en forma de Rutilo; *=Al,TiOs.

El resultado del analisis EDS realizados a la capa de Anclaje o capa base de niquel de la
muestra M1 se muestra en la Figura 4.11. Este analisis se hizo con el fin de corroborar la
composicion quimica de la capa aplicada, Los resultados obtenidos indican que la
composicion quimica de este andlisis (89.89%Ni, 4.91% Al, 4.50% Mo, 0.69% O),
coincide con la informacion (90% de Niquel 5% de Aluminio y 5% de Molibdeno)
suministrada por el proveedor del polvo ProXon 21021 utilizado para obtener esta capa
(Ver Anexo 1).

En la Figura 4.11 se observa la zona analizada, los picos representativos del espectro de
EDS y la composicion quimica de la zona analizada dentro de la capa de niquel.

Elemento % en
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20pm VElectron Image 1

Figura 4.11 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa de niquel aplicada con la
antorcha Terodyn 2000.

422 RECUBRIMIENTO DE NIQUEL - CARBURO DE TUNGSTENO
APLICADO CON TERODYN 2000 (MUESTRA M2)

En la Figura 4.12, se observa la morfologia del recubrimiento de Niquel - Carburo de
Tungsteno y de la capa base de niquel correspondiente a la muestra M2. El recubrimiento
tiene una estructura en forma laminar construida por el apilamiento de particulas
individuales de niquel en estado fundido (conformado la matriz de recubrimiento) y
particulas de carburo de tungsteno (WC y W,C) en estado semifundido el cual es causado
principalmente por su gran punto de fusion (2800°C-2870°C), por su naturaleza ceramica
y las variables del proceso como la temperatura de la llama oxiacetilénica que no alcanzo
a fundirlo totalmente. El espesor del recubrimiento varia entre 600 y 750 um para la capa
de Niquel-Carburo de Tungsteno y un espesor de la capa de niquel entre 150 y 180 um.

En la Figura 4.13 se muestra el resultado del analisis de Espectrometria de Energia
Dispersa (EDS) realizada a la capa superior de la muestra M2. Este resultado muestra la
composicion quimica de la matriz del recubrimiento que corresponde a una aleacion que
contiene Niquel-Hierro-Cromo (NiFeCr) siendo el niquel el principal componente de esta
aleacion (77.99%). Estas pequeias adiciones de hierro y cromo pueden mejorar las
propiedades del niquel. También, el resultado reporta una pequefia cantidad de tungsteno
que corresponde a la particula incluida en la zona del analisis como se muestra en la parte
inferior de la Figura 4.13. En la Figura 4.14 se muestran otro resultado del analisis de
EDS realizado a la misma capa de la muestra M2, efectuada para corroborar la
composicion de la particula incluida en la zona de analisis, la cual corresponde a una
particula que contiene tungsteno (34.33% de W), ya que el resto es una aleacion que
contiene NiFeCr que se habia determinado en el anterior EDS.
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Figura 4.13 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa superior de la muestra M2. El
area de zona analizada es de 40 pm x 40 pm.
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Figura 4.14 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa superior de la muestra M2. El

area de zona analizada es de 40 pm x 40 pm.

Muestra M-2

Acero O1

Figura 4.15 Micrografia por Microscopia Optica (MO) de la seccién transversal del recubrimiento de la
muestra M2. A= Particulas de Carburo de Tungsteno, B= Poro. La zona resaltada en rojo muestra la

colaboracion de las particulas (A) para formar los poros del recubrimiento.

69



De otro lado, los poros presentados en este recubrimiento estan asociados a zonas
rodeadas por las particulas semifundidas de carburo de tungsteno, lo que se pudo haber
debido a que estas particulas de WC no dejaron que se realizara un buen apilamiento de
las particulas fundidas de niquel. Esto se puede observar en la Figura 4.15 donde se
resalta con circulo rojo, un poro de la capa superior rodeado por particulas semifundidas
de carburo de tungsteno.

El resultado del andlisis de difraccion de rayos X realizado a la muestra M2
(recubrimiento de Niquel-Carburo de Tungsteno) es mostrado en la Figura 4.16. En esta
Figura se observan los picos representativos de niquel metalico y de las fases de carburo
de tungsteno: WC (sintético, hexagonal) y W,C (sintético, hexagonal). De acuerdo con
las intensidades de los picos del difractograma se puede decir que la muestra presenta las
fases de: niquel metalico altamente cristalino y las fases de WC y W,C. Todos los picos
de la muestra fueron hallados por comparacion directa de las intensidades con los
patrones de Ni, WC y W,C con la ayuda del software de Panalytical y la base de datos de
Internet Mincryst (Ver Anexo 2).
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Figura 4.16 Difraccion de Rx de la Muestra M2. Los picos representan las siguientes fases: 9= W,C,
*=WCy ®=Ni.
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4.2.3 RECUBRIMIENTO DE ALUMINA - OXIDO DE TITANIO APLICADO
CON SUPERJET EUTALLOY (MUESTRA M3)

En la Figura 4.17 se muestra la morfologia de la seccion transversal del recubrimiento de
Al O3-Ti0O; y de la capa base de niquel correspondientes a la muestra M3. La morfologia
muestra que el recubrimiento cerdmico (capa superior) no tienen una estructura laminar
(en forma de “splats”) tipica de los procesos de proyeccion térmica, pero se observa que
presenta una estructura densa con un alto grado de sinterizacion. Esta capa superior
continua se ve interrumpida por los poros y algunas grietas presentes. La capa de anclaje
o enlace (Bond coat) presenta una estructura laminar con algunos poros que forman entre
el apilamiento de las laminillas. Los espesores varian entre 200 y 250 um para la capa
superior (Al,03-TiO,) y entre 30 y 50 pm para la capa de anclaje (niquel).

La Figura 4.18 muestra el resultado del analisis de Espectrometria de Energia Dispersa
(EDS) de la capa ceramica de la muestra M3. En esta figura se muestra una tabla de
composicion quimica y el espectro obtenido de la zona analizada, donde se demuestra
que la zona analizada corresponde a un compuesto de oOxido de titanio segun los
porcentajes encontrados en la zona estudiada: 60.85% de Titanio y 39.15% de Oxigeno.

La Figura 4.19 muestra el segundo resultado del andlisis de EDS realizado a la otra fase
presente en la capa superior, en el cual de acuerdo a la tabla de composicion quimica y el
espectro obtenido demuestra que la zona analizada en el punto A, corresponde un
compuesto de 6xido de aluminio de acuerdo a los porcentajes encontrados de: aluminio
(53.67%) y de oxigeno (45.24%).

En la Figura 4.17 se puede observar la baja cantidad de poros y la poca cantidad del
compuesto de aluminio que corresponde a las zonas oscuras de la capa superior del
recubrimiento; el resto corresponde a un compuesto de titanio como se puede corroborar
en los resultados de EDS presentados.

La Figura 4.20 muestra el resultado del analisis de difraccion de rayos x realizado a la
muestra M3 (recubrimiento de Al,O3-TiO; aplicado con la antorcha SuperJet Eutalloy),
revelan picos representativos de las fases de TiO, (®) en forma de rutilo sintético y Al,O3
(®) en forma de alimina romboédrica. El resultado del analisis de DRX fue realizado
por comparacion directa de las intensidades de la muestra con los respectivos patrones
mediante la ayuda del programa de Panalitical y la base de datos de patrones Mincryst
disponible en Internet (Ver Anexo 2).

El resultado de las fases encontradas es concordante con los compuestos encontrados en
los resultados de los analisis de EDS (Figura 4.18 y Figura 4.19).
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Figura 4.17 Micrografia por MEB de la seccion transversal del recubrimiento de la muestra M3.
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Figura 4.18 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa superior de la muestra M3. El
area de zona analizada es de 40 pm x 40 pm.
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Figura 4.19 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa superior de la muestra M3. La
zona analizada de EDS corresponde al punto A (Spectruml).
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Figura 4.20 Resultados de los analisis de difraccion de rayos x de la muestra M3. Los picos representan las
siguientes fases: =Al,0; en forma de alimina; ®= TiO, en forma de rutilo.
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424 RECUBRIMIENTO DE NIQUEL - CARBURO DE TUNGSTENO
APLICADO CON SUPERJET EUTALLOY (MUESTRA M4)

La Figura 4.21 muestra la morfologia de los recubrimientos de Niquel - Carburo de
Tungsteno y la capa base de niquel correspondientes a la muestra M4. El recubrimiento
tiene una morfologia en forma laminar construida por el apilamiento de la particulas
fundidas de niquel y particulas semifundidas de carburo de tungsteno que tienen un
tamafio de particula que oscila entre 20 um y 50 um. También se observa una cantidad
considerable de poros en la capa superior (Ni-WC) y una porosidad menor en la capa
base o de anclaje (Ni) originada por el espacio que se forma en el apilamiento de las
particulas fundidas de niquel.

Es probable que la baja cantidad y el tamafo de las particulas de carburo de tungsteno
que se presentan en la capa superior de la muestra M4 se debe a que la particulas mas
grandes (50-91.6 um) presentes en el polvo utilizado (Tungtec 10112) en el momento de
la proyeccion térmica no presentaron una fusion o semifusion y rebotaron en la superficie
de aplicacion quedando por fuera de la capa.

Los espesores de la capa superior de la muestra M4 varian entre 150 pm y 200 pm y para
la capa Base (Niquel) varian entre 40 um y 50 pm.

La Figura 4.22 muestra el resultado del andlisis de EDS realizado a una zona de la capa
superior de la muestra M4, efectuado con el fin de corroborar la composicion de la capa
aplicada. Este resultado obtenido indica que la composicion quimica en este andlisis
(53.89% W, 32.14% Ni, 1.92% Fe y 3.08% Cr) coincide con la informacion suministrada
por el proveedor del polvo Tungtec 10112 utilizado para aplicar capa.

UMALMED
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Figura 4.21 Micrografia tomada por MEB de la seccion transversal de la muestra M4.
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Figura 4.22 Analisis de Espectrometria de Energia Dispersa (EDS) a la capa superior de la muestra M4. El

area de zona analizada es de 40 pm x 40 pm.

La Figura 4.23 muestra el resultado del analisis de difraccion de rayos x realizados a la
muestra M4 (Recubrimiento de Ni-WC aplicado con la antorcha SuperJet Eutalloy). En la
figura se presenta el difractograma con los picos representativos, que fueron hallados
mediante comparacion directa de las intensidades de la muestra con las intensidades de
los patrones utilizados obtenidos de la base de datos Mincryst y el Software de Panalitical
(Ver Anexo 2). Las intensidades de los picos del recubrimiento analizado (Muestra M4)
demuestran la alta cristalinidad del niquel metélico encontrado en la muestra. También de
acuerdo a las intensidades de los picos de la muestra M4, se observa que se presenta la
fase de carburo de tungsteno en forma de WC (Hexagonal, sintético) y W»C (hexagonal,

sintético).
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Figura 4.23 Resultado del analisis de Difraccion de Rx de la muestra M4. Los picos representan las
siguientes fases de Carburo de Tungsteno en forma de: €= W,C, *=WC, Niquel: ®= Ni y ®=Cr¢Ni(Si;

425 CARACTERIZACION DE LA POROSIDAD  DE LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS POR PROYECCION TERMICA

La caracterizacion de la porosidad de los recubrimientos obtenidos fue medida mediante
analisis de imagen (Al) de las microestructuras obtenidas por microscopia Optica. En esta
técnica, asumiendo que los limites de resolucion son considerables, la porosidad de una
microestructura es facilmente detectable por anélisis de imagen gracias al alto contraste
entre las zonas oscuras (poros) y la zona altamente reflectiva que es el material del
recubrimiento'”). La confiabilidad de este método para determinadas pruebas y
condiciones metalograficas Optimas ha sido estadisticamente probada proporcionando
una exactitud del 95% ],

Para la caracterizacion de la porosidad se realizo la misma preparacidon metalografia
utilizada para la caracterizacion microestructural y se obtuvieron micrografias por
Microscopia Optica de la seccion transversal de cada tipo de recubrimiento (Muestras
M1, M2, M3 y M4). Esta preparacion fue descrita en el capitulo anterior.

El procedimiento utilizado para la caracterizacion de la porosidad consistio en
seleccionar y cortar el area de interés de cada recubrimiento de las micrografias obtenidas
mediante un software de imdgenes y luego se transformé esta imagen a una imagen
binaria (blancos y negros) mediante la caja de herramientas (toolbox) del analisis de
imagenes de Matlab (version Utilizada: Matlab 6.5) y posteriormente mediante esta
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herramienta se realiz6 un programa en esta plataforma para hacer un conteo de los pixeles
blancos y negros que tiene cada imagen. El conteo de los pixeles negros da como
resultado la porosidad de la region en estudio. Una vez obtenidas las imagenes binarias
de Matlab se compar6 el porcentaje hallado de porosidad con otros software como “Ipml-
Duth” y “Scion Image” dando una minima* variacion en la porosidad.

A continuacion se presenta un ejemplo de la rutina del programa realizado en Matlab para
realizar el analisis de la porosidad de los recubrimientos obtenidos. Se debe tener en
cuenta que este programa fue realizado para imagenes obtenidas por microscopia Optica.

Programa desarrollado para matlab 6.5:

clear all

I = imread('Ejemplo.BMP"); %Lee la imagen con la extension de la imagen. La imagen debe estar
el mismo directorio de trabajo que el archivo.

figure, imshow(I), title('original image');

gl = imadjust(im2double(1), [], [0 1]);

BW = im2bw(gl, graythresh(gl));

a=1;

se90 = strel('line', a, 90);

se( = strel('line', a, 0);

BWsdil = imdilate(BW, [se90 se0]);

figure, imshow(BWsdil), title('dilated gradient mask');

A

BWoutline = bwperim(BWsdil);

Segout =1I;

Segout(BWoutline) = 255;

figure,imshow(Segout);

A

imwrite(BWsdil,'ejemplo-porosidad.bmp')%Crea y Guarda una imagen binaria con el nombre
dentro de las comillas y la extension.

%--Grafica del Histograma
figure, imhist(BWsdil), title('Histograma de la imagen'),

xlabel('"Negro Blanco"),

ylabel('Numero de Pixeles de Negro(0) y Blanco(1)")

findobj('color','b");

set(findobj(gca, Type','line','Color','b"), 'LineWidth',20)

%-----Célculo de la Porosidad----------

[COUNTS,X] = imhist(BWsdil); negro=COUNTS(1,1); blanco=COUNTS(2,1);
POROSIDAD=(negro/(blanco+negro))*100

%----Mostrar el Valor de Porosidad en el Histograma-------------

text(0,negro,[' ',num2str(negro)])

text(0.87,blanco,num2str(blanco))

text(0.27,blanco*1.2,['Porosidad de la imagen: ',num2str(POROSIDAD),' %'])

Figura 4.24 Programa desarrollado en Matlab para hallar la porosidad de la region de interés en cada tipo
recubrimiento aplicado por proyeccion térmica.

La Figura 4.25 es una muestra representativa del procedimiento utilizado para el célculo
de la porosidad en las 18 imégenes analizadas. En la parte izquierda, se remarca el area
de interés utilizada para calcular la porosidad de los recubrimientos de Al,03-TiO;

*0.000001%
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(Muestra M1). En la parte derecha de la misma figura, se muestra la imagen cortada del
area de interés y luego transformada a una imagen binaria, donde se puede observar la
gran semejanza que hay entre los poros pertenecientes al recubrimiento superior e inferior
(imagen de la izquierda) con la imagen binaria (imagen de la derecha).

Muastea H-1

Figura 4.25 Obtencion de las imagenes binarias de la region de interés para determinar la porosidad de la
capa de Al,05-TiO, y de la Capa Base de Niquel, en la muestra M1 con Matlab. Porosidad de la Capa de
Al,03-TiO,: 46.57% y Porosidad de la Capa de Niquel: 5.97%

La Tabla 4.3 muestra la porosidad calculada mediante el andlisis de 18 imégenes de la
capa de superior e inferior del recubrimiento de la muestra M1. Segin los andlisis de
imagenes este recubrimiento tiene una porosidad promedio de 49.63% en la capa
ceramica (Al,03-TiO,) y una porosidad de 8.39% en la capa base (niquel).

Tabla 4.3 Determinacion de la porosidad de: (a) La capa de ALOs-TiO, y (b) La capa de niquel de la

muestra M1.

Pgﬁgilgélj PROMEDIO | DESVIACION PDOERI\?I%'SQE PROMEDIO | DESVIACION
ALOL-TIO, ESTANDAR ESTANDAR
38.2898 45405
40.9014 45432
42.3077 4.9858
42.3770 6.8370
42.9785 7.0540
45.3941 7.1161
46.5926 7.5723
47.4642 7.6667
50.2761 8.1624
50.2761 % 6.68 8.2628 8:39 2.33
50.7102 8.9744
53.0243 9.0138
54.2665 10.2673
55.9082 10.9836
56.0698 11.1275
58.1217 11.1779
58.7461 11.2585
59.6627 11.6008

a b




La Figura 4.26 es una muestra representativa del procedimiento utilizado para el célculo
de la porosidad en las 12 iméagenes analizadas. En su parte izquierda, se remarca el area
de interés utilizada para calcular la porosidad de los recubrimientos de Ni-WC (Muestra
M?2) y en la parte derecha se muestra el area de interés transformada a una imagen binaria
y se puede observar la gran semejanza que hay entre los poros pertenecientes al
recubrimiento superior e inferior con la imagen obtenida en blancos y negros.

¥

HMuavbra H-2

Figura 4.26 Obtencion de las imagenes binarias de la region de interés para determinar la porosidad de la
capa de Niquel-Carburo de Tungsteno y de la capa base de niquel, en la muestra M2 con Matlab. Porosidad
de la capa Ni-WC (superior): 8.65% y porosidad de la capa de niquel (inferior): 6.25%.

La Tabla 4.4 muestra la porosidad calculada mediante el analisis de las iméagenes de la
capa de superior ¢ inferior del recubrimiento de la muestra M2. Segun los resultados de
los analisis de imagenes del recubrimiento, muestra que la capa metal-cerdmica (Ni-WC)
tiene una porosidad promedio de 14.54% y la capa base (niquel) tiene una porosidad
promedio de 18.26%.

POROSIDAD PROMEDIO DES\{IACION POROSIDAD PROMEDIO DES\{IACION
ESTANDAR ESTANDAR
6.79 14.33
7.70 14.89
9.86 15.63
12.18 16.02
13.57 16.21
14.03 17.86
14.65 Tiaoh 4.99 18.36 18.26 2.93
14.65 19.05
18.41 20.12
19.95 22.01
20.29 22.06
22.38 22.62
a b

Tabla 4.4 Determinacion de la porosidad de: (a) La capa de Ni-WC y (b) La capa de niquel de la muestra

M2.
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La Figura 4.27 es una muestra representativa del procedimiento utilizado para el célculo
de la porosidad de las imadgenes analizadas de la muestra M3. En la parte superior, se
remarca el area de interés utilizada para calcular la porosidad de los recubrimientos de
AL,O3-TiO, (Muestra M3). En la parte inferior de la Figura 4.27(b) se muestran las
imagenes del area de interés seleccionada y cortada, y transformada a una imagen a
blancos y negros, donde estos ultimos representan la porosidad de la imagen del
recubrimiento superior e inferior.

(b)

Figura 4.27 Obtencion de las imagenes binarias de la region de interés para determinar la porosidad de la
capa de Al,05-TiO, y de la capa base de niquel, en la muestra M3 con Matlab. La porosidad de la capa de
AL Os-TiO; es de 31.65% y porosidad de la capa de niquel: 6.49%

La Tabla 4.5 muestra la porosidad calculada mediante el anélisis de 15 imagenes de la
capa de superior y 10 iméagenes de la capa inferior pertenecientes a la muestra M3. Segliin
los resultados de los andlisis de las imagenes este recubrimiento tiene una porosidad
promedio de 17.57% en la capa ceramica (Al,03-TiO;) y una porosidad de 16.23% en la
capa base (niquel).
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POROSIDAD PROMEDIO DESVIACION
ESTANDAR
9.77
10.29
11.49
12.78 POROSIDAD PROMEDIO DESVIACION
d ESTANDAR
12.89 —
13.89
14.00 11.20
14.56 17.57 7.56 13.22
14.95 15.35 14.51 4.13
16.69 17.20
19.10 17.68
19.77 19.37
30.41
31.41
31.65
a b

Tabla 4.5 Determinacion de la porosidad de: (a) La capa de AL,O;-TiO, y (b) La capa de niquel de la
muestra M3.

La Figura 4.28 muestra en su parte izquierda, el area de interés remarcada utilizada para
el analisis de la porosidad de los recubrimientos de Ni-WC (Muestra M4). En la parte
derecha de la misma figura se muestra la imagen del area de interés transformada a una
imagen binaria (blancos y negros) para calcular la porosidad y se puede observar la gran
semejanza que hay entre los poros pertenecientes al recubrimiento superior con los
negros de la imagen obtenida.

Feaiina H-4

Figura 4.28 Obtencion de las imagenes binarias de la region de interés para determinar la porosidad de la
capa de Niquel-Carburo de Tungsteno y de la capa base de niquel, en la muestra M4 con Matlab. La
porosidad de la capa de Ni-WC es de 5.73%.

La Tabla 4.6 muestra la porosidad calculada mediante el anélisis de 16 imagenes de la
capa de superior e inferior del recubrimiento de la muestra M4. Segun los resultados de
los analisis de imagenes este recubrimiento tiene una porosidad promedio de 20.81% en
la capa Metal-Ceramica (Ni-WC) y en la capa base tiene una porosidad promedio de
16.34% (niquel).
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POROSIDAD PROMEDIO DES\{IACION POROSIDAD PROMEDIO DESVJACION
ESTANDAR ESTANDAR
17.9572 9.7693
15.7630 10.7882
17.0086 10.9884
17.6950 11.3391
17.8878 12.4121
18.7034 12.5780
18.8083 12.6445
19.0815 20.81 3.41 16.1791 16.34 514
20.8564 E— 16.6426
21.8735 16.8836
22.6260 17.6735
22.8733 19.8858
24.7827 21.1148
25.1671 23.2412
25.4897 24.2155
26.4182 25.2105
a b

Tabla 4.6 Determinacion de la porosidad de: (a) La capa de Ni-WC y (b) La capa de niquel de la muestra
M4,

La Figura 4.29 muestra la comparacién de la porosidad de los recubrimientos en un
diagrama donde cada columna representa la porosidad del recubrimiento superior y su
respectiva desviacion estandar mostrada como una linea sobre la columna. Se observa
también, el gran porcentaje de porosidad que tienen la muestra M1 con respecto a su
semejante aplicado con la otra antorcha (Muestra M3). La baja porosidad de la muestra
M3 se pudo ocasionar debido a relacién calor-flujo de material a fundir, ya que la
antorcha SuperJet Eutalloy (Muestra M3) procesa menor cantidad de polvo que la
antorcha Terodyn 2000 en la misma unidad de tiempo con una cantidad de calor generada
por una combustion similar (oxigeno y acetileno).

Los demas recubrimientos (M2, M3, M4) tienen una porosidad caracteristica de la técnica
utilizada y es de resaltar la baja porosidad del recubrimiento ceramico (Al,O3-TiO;)
Muestra M3 con respecto a los recubrimientos Metal-Ceramicos (M2, M4), ya que estos
ultimos deberian ser los que tengan una menor porosidad debido a que tienen una gran
cantidad de niquel, material metalico facil de fundir en la proyeccién térmica (punto de
fusion niquel: 1483°C y coeficiente de conductividad térmica: 60W/m°K P%).
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Figura 4.29 Comparacion de la porosidad de los recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica de
combustion con las antorchas Terodyn 2000 (M1 y M2) y con la antorcha SuperJet Eutalloy (M3 y M4) de
la capa superior.

La Figura 4.30 muestra la comparacion de la porosidad de la capa base de niquel que
hace parte de los recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica de combustion con la
antorcha Terodyn 2000 y SuperJet Eutalloy. Se observa una gran similitud de la
porosidad de los recubrimientos M3 y M4, lo que es concordante ya que las dos capas
base fueron aplicadas con SuperJet Eutalloy, en cambio las capas base de los
recubrimientos M1 y M2 tienen una diferencia notable en la porosidad. Esto se puede
haber debido a la influencia del material de la capa superior como es el caso de la
Alimina — Oxido de Titanio debido a que es un material ceramico que pudo haber
acumulado calor en su superficie entregando este calor a la capa de niquel que hizo que
se sinterizara un poco mas la estructura laminar del niquel y también debido al alto flujo
de acetileno utilizado en el proceso de aplicacion de la capa cerdmica, reduciendo asi los
espacios entre las laminillas; por consiguiente disminuyendo la porosidad (Muestra M1).
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Figura 4.30 Comparacion de la porosidad de los recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica de
combustion con las antorchas Terodyn 2000 (M1 y M2) y con la antorcha SuperJet Eutalloy (M3 y M4) de
la capa base (niquel).

426 MEDICION DE LA ADHERENCIA DE LOS RECUBRIMIENTOS
OBTENIDOS POR PROYECCION TERMICA POR COMBUSTION

Esta prueba se llevd a cabo con el fin de establecer si los recubrimientos estudiados
pueden llegar a tener problemas de adherencia que comprometan su desempefio en
condiciones tribologicas. Para la evaluaciéon de la adherencia de cada uno de los
recubrimientos se prepararon 5 probetas de acero AISI/SAE O1 de 1 plg. de didmetro y
1.5 plg. de longitud, tal como se establece en la norma ASTM C633. Luego se realiz6 la
aplicacion de los recubrimientos como se describido en la seccion 3.3. Las probetas
utilizadas para la prueba de adherencia de cada tipo de recubrimiento aplicado se
muestran en la Figura 4.31.

Para realizar el ensayo se uni6 la superficie de cada muestra recubierta a una superficie
de una muestra sin recubrir (contracara) (ver Figura 4.32 b), utilizando un pegante de alta
resistencia mecénica, de tal forma que al aplicar la fuerza de traccion, ésta sea
completamente perpendicular a la interfase entre el sustrato, la capa base y el
recubrimiento superior. La Figura 4.32 muestra el ensayo de adherencia de una probeta
pegada a una contracara para realizar el ensayo en una maquina universal.
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Figura 4.31 Probetas utilizadas para realizar el ensayo de adherencia: a) Muestras M1. b) Muestra M2. ¢)
Muestra M3. d) Muestra M4. Cada probeta tiene un diametro de 1 Pulg.

Mordaza

21

*. .-
.. Pegamento

- Recubrimiento
+ Sustrato Recubrimbento

Mordaza

a b

Figura 4.32 Ensayo de adherencia en cada recubrimiento mediante la aplicacion de una fuerza de traccion.

Una vez preparado el montaje como se observa en la anterior figura, se le aplico la fuerza
de traccion hasta obtener un desprendimiento total, bien sea por falta de adhesion
(desprendimiento entre el sustrato y el recubrimiento) o por falta de cohesion
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(desprendimiento entre las capas del recubrimiento) 7). En la Tabla 4.7 se presentan los
resultados obtenidos en el ensayo de adherencia.

CODIGO ADH('IE\}T;';'C'A
DE LA Pruebas TIPO DE FALLA
MUESTRA . Promedio
Individuales
12.7440
13.2078 Falla cohesiva
entre la capa
M1 11.6339 12.8891 base y la capa
13.7308 |
19.7352
21.4732 Falla adhesiva
M2 17.7271 20.0525 en la capa
21.2746 base de niquel
15.1320*
18.3241
20.1891 FaIIta clohesiva
entre la capa
M3 18.9063 18.7768 base y la capa
17.6877 superior
11.0912
19.8240
21.4324 Falla adhesiva
M4 19.9918 20.6766 en la capa
20.1003 base de niquel
22.0344*

Tabla 4.7 Resultados de los ensayos de adherencia de los recubrimientos y el tipo de falla presentada en el
ensayo.*Estos resultados no son representativos ya que el dispositivo falléo de forma lateral y no se tuvieron
en cuenta para el calculo de la adherencia promedio.

En la anterior tabla se observa que las muestras M1 y M3 presentaron falla cohesiva entre
la capa base y la capa superior, esto es debido a la diferente naturaleza quimica entre la
capa base y la superior, por lo que las fuerzas de unién entre la capa base constituida
principalmente de niquel metalico y la capa superior de Al,O3 — TiO,, es inferior a la
unién entre el sustrato y la capa base y a la fuerzas de cohesion internas de cada
recubrimiento.

El caso contrario se presenta en los recubrimientos de las muestras M2 y M4, donde se
presentaron fallas de adhesion entre el sustrato y la capa base, esto indica que hay una
fuerte cohesion entre la capa base constituida principalmente por el niquel metélico y la
capa superior metal-ceramica (Ni-WC), e internamente entre cada capa del
recubrimiento.
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La Figura 4.33 muestra la comparacion de la adherencia promedio de cada una de las
muestras estudiadas, se resalta que los valores obtenidos son caracteristicos de la técnica
de proyeccion térmica por combustion (ver Tabla 2.1).

Es importante resaltar que los recubrimientos M2, M3 y M4 presentaron una adherencia
promedio similar y es de destacar la diferencia entre la adherencia de las muestras M1 y
M3 que se puede haber debido a la diferencia de naturaleza entre la capa superior e
inferior y a la relacion calor/material fundido sobre todo de la antorcha Superjet Eutalloy
que produce una buena fusion del niquel lo que permite que las particulas fundidas y
semifundidas se incrusten en la superficie de este. Otra posibilidad de que la muestra M1
haya presentado una baja adherencia es debido a su alta porosidad en la interfase que
puede ser muy similar a la encontrada en el interior de la capa (porosidad medida
anteriormente). Estos poros en la interfase pudieron actuar como concentradores de
esfuerzos en el momento de aplicar la carga en el ensayo y gracias a la naturaleza del
material de la capa superior (cerdmica) se empezd a generar grietas y se fracturd por los
poros interfaciales y asi generd la falla cohesiva entre la capa base y la capa ceramica con
un esfuerzo de ruptura mas bajo.

Los recubrimientos superiores de naturaleza cermet (M1 y M3) tuvieron una adherencia
similar, y su falla nos indica que era mas fuerte union entre la capa cermet y la capa base
que la fuerza de union entre el sustrato-recubrimiento, debido a que las capas presentaban
una semejanza en su naturaleza.
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Figura 4.33 Comparacion de la adherencia promedio de los recubrimientos obtenidos por proyeccion
térmica por combustion con las antorchas Terodyn 2000 (M1, M2) y SuperJet Eutalloy (M3, M4).
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De acuerdo con lo anterior y teniendo en cuenta los valores reportados en la tabla 4.7, se
puede establecer que los recubrimientos estudiados tienen la adherencia suficiente para
soportar los esfuerzos producidos durante el ensayo de pin — disco (on= 0.502 MPa y o1=
0.15MPa) y por lo tanto, esta no influira en el resultado de las pruebas triboldgicas
realizadas al material.

43 CARACTERIZACION DE LAS PROPIEDADES M}ECAI}IICAS DE LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS POR PROYECCION TERMICA

43.1 MICRODUREZA

Como se mencion6 en el capitulo anterior, las muestras fueron indentadas con un
indentador Vickers, sobre la parte central de la seccion transversal de cada una de los
recubrimientos, aplicando la méxima carga sin que se produzca agrietamiento de la capa,
donde se obtuvieron huellas en diferentes estados de carga para cada tipo de
recubrimiento. Estos estados de carga fueron hallados probando cargas de 50g, 100g,
200g y 300g durante 15 segundos, hasta obtener la carga mas alta que no generara grietas
en la huella producida.

Para efectuar el calculo de la microdureza se realiz6 aproximadamente 20 indentaciones
en cada capa de cada muestra y luego se promedid la medida de las dos diagonales de la
huella y junto con la carga utilizada, se determin6d la microdureza mediante la siguiente
expresion:

1.854 P

d2

Ecuacion 4.1

Hv

Donde P es la carga (Kg.) y d es el promedio de las dos diagonales medidas (mm)

La Tabla 4.8 muestra las microdurezas de los recubrimientos de Al,O3-TiO, aplicados

por Terodyn 2000 realizada a una carga de 100g, donde la microdureza promedio es de
969.61 Hv (9.5 GPa).

La Tabla 4.9 muestra las microdurezas Vickers tomadas en la seccion transversal de los
recubrimientos de Ni-WC aplicados con Terodyn 2000 realizada a una carga de 100g
durante 15 segundos, donde la microdureza promedio es de 648.76 Hv (6.36 GPa).
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487.6
724.3
771.8
771.8
771.8
824.1
824.1
824.1
824.1
881.9 969.6 Hv 234.8

1017.5 (9.5 GPa) (2.3 GPa)
1017.5
1017.5
1097.2
1097.2
1287.7
1287.7
1287.7
1287.7
1287.7

Tabla 4.8 Microdurezas Vickers (Hv) de la seccidon transversal de los recubrimientos de Al,O3-TiO,
aplicado con Terodyn 2000 (M1) realizada con 100g de carga durante 15 segundos.

321.9
335.7
401.1
420.4
441.2
487.6
513.6
513.6
541.8
572.3 648.7 Hv 268.5

572.3 (6.36GPa) (2.63 GPa)
605.5
641.6
681.1
724.3
771.8
946.1
1097.2
1097.2
1287.7

Tabla 4.9 Microdurezas Vickers (Hv) de la seccion transversal de los recubrimientos de Ni-WC aplicado
con Terodyn 2000 (M2) realizada con 100g de carga durante 15 segundos.
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La Tabla 4.10 muestra las microdurezas de los recubrimientos de Al,03-TiO, aplicados
con SuperJet Eutalloy realizada a una carga de 50g durante 15s, donde la microdureza
promedio es de 809.59 Hv (7.94 GPa). La carga fue utilizada a 50g debido a cargas
superiores las huellas presentaban un agrietamiento, que usualmente en los ensayos de
dureza se busca evitar éste ya que interfiere con la medida de la microdureza sobre todo
en materiales ceramicos ),

548.6
570.3
593.4
643.8
643.8
701.0
766.2
766.2
766.2
766.2 809.5 Hv 161.2 Hv
766.2 (7.94 GPa) (1.58 GPa)
840.9
927.20
927.20
927.20
927.20
1027.3
1027.3
1027.3
1027.3

Tabla 4.10 Microdurezas Vickers (Hv) de la seccion transversal de los recubrimientos de Al,O3-TiO,
aplicado con SuperJet Eutalloy (M3) realizada con 50g de carga durante 15 segundos.

La Tabla 4.11 muestra las microdurezas Vickers tomadas en la seccion transversal de los
recubrimientos de Ni-WC aplicados con SuperJet Eutalloy realizada a una carga de 100g
durante 15 segundos, donde la microdureza promedio es de 593.05 Hv (5.81 GPa).

En la Figura 4.34 se muestra la comparacion de la microdureza de los recubrimientos
aplicados por proyeccion térmica con la antorcha Terodyn 2000 (Muestras M1 y M2) y
con la antorcha SuperJet Eutalloy (Muestras M3 y M4). Se puede observar que las
muestras M1 y M3 presentaron microdurezas mas altas que las otras muestras (M2 y M4)
y esto se debiod a la naturaleza ceramica de su capa superior. También se puede observar
que hay un ligero aumento de la microdureza en los recubrimientos aplicados con la
antorcha Terodyn 2000 (M1 y M2) comparado con el recubrimiento de su misma
naturaleza aplicado por la antorcha SuperJet Eutalloy, (muestras M3 y M4) y esto
posiblemente pudo haberse presentado por la gran energia cinética de esta antorcha
gracias al dispositivo que tiene para inyectar aire durante el proceso.
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308.9

946.1

641.6

797.3

285.1

724.3

350.5

420.4

366.3

513.6

771.8

383.1

401.1

681.1

724.3

641.6

572.3

724.3

724.3

881.9

593.05 Hv
(5.81 GPa)

200.8 Hv
(1.97 GPa)

Tabla 4.11 Microdurezas Vickers (Hv) de la seccion transversal de los recubrimientos de Ni-WC aplicado

con SuperJet Eutalloy (M4) realizada con 100g de carga durante 15 segundos.
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Figura 4.34 Comparacion de las microdurezas de los recubrimientos obtenidos por proyeccion térmica de
combustion con las antorchas Terodyn 2000 (M1 y M2) y con la antorcha SuperJet Eutalloy (M3 y M4)
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432 MEDIDA DEL MODULO DE ELASTICIDAD DE LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS

Para la medida del médulo de elasticidad de los recubrimientos, primero se realizo la
preparacion metalografica de la seccidon transversal tal como se indico en el capitulo
anterior. Luego las muestras fueron indentadas en la seccion transversal de la capa
superior con un microdurometro (indentador Knoop), en el cual se obtuvieron
aproximadamente 15 huellas de cada tipo de recubrimiento. Todas las indentaciones
Knoop fueron realizadas de tal manera que la diagonal mayor de la huella quedara
perpendicular a la interfase recubrimiento-sustrato. Las huellas obtenidas fueron
observadas mediante microscopia Optica determinando la longitud de la diagonal mayor y
menor.

El modulo de elasticidad de cada tipo de recubrimiento fue calculado mediante la
ecuacion de Evans, Noma y Marshall con las longitudes de las diagonales mayor y menor
de las indentaciones Knoop que fueron realizadas a una carga de 100g durante 15 s. La
Ecuacion de Evans, Noma y Marshall utilizada para hallar el modulo de elasticidad fue la
siguiente:

-a.H
EFE=——— Ecuacion 4.2

B
a a

Donde E, es el mddulo de elasticidad o Young (GPa), H es la dureza Knoop (GPa), a es
una constante (0.45), a' es la diagonal mayor producida por la indentacion Knoop, b’ es la

diagonal menor producida por la indentacion y, a y b son constantes geométricas del
indentador (1/7.11). ['?!

La dureza Knoop promedio utilizada para calcular el mddulo de elasticidad fue obtenida
utilizando las mismas huellas y aplicando la siguiente ecuacion:

. P
Z (14’2 2J Ecuacion 4.3

d, dl

HK =
n

Donde HK es la dureza Knoop Promedio, P es la Carga aplicada en Kg, d; es la longitud
de la diagonal mas larga de la huella en mm y n es el nimero de medidas realizadas.

Es importante tener en cuenta que esta ecuacion fue desarrollada para materiales
isotropicos y homogéneos. Sin embargo, a pesar del comportamiento anisotropico de los
recubrimientos aplicados por proyeccidn térmica, la técnica de microindentacion Knoop
ha sido utilizada en varios trabajos !'*>% %% ¢1-621 nara determinar el modulo de elasticidad.
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La Tabla 4.12 muestra el médulo de elasticidad de recubrimientos de AlO;-TiO,
depositados con la antorcha Terodyn 2000, donde el modulo de elasticidad promedio es
de 129.89 GPa.

48 3.5 9.15 60.81
45 3.5 9.15 65.51
44 3.5 9.15 67.41
35 3 9.15 74.98
45 4 9.15 79.58
45 4 9.15 79.58
44 4 9.15 82.81
33 3.1 9.15 88.18
44 4.2 9.15 91.14
41 4 9.15 95.59
47 5 9.15 120.20
35 4 9.15 156.24
36 4.2 9.15 171.75
35 4.1 9.15 175.23
42 5 9.15 190.69
33 4 9.15 211.92
32 4 9.15 263.23
32 4 9.15 263.23

Promedio 129.89

Tabla 4.12 Mddulo de elasticidad de los recubrimientos de Al,05-TiO, aplicados con la antorcha Terodyn
2000.

Figura 4.35 Micrografia de una huella representativa de las indentaciones Knoop utilizadas para obtener el
modulo de elasticidad de los recubrimientos de Al,05-TiO, aplicados con Terodyn 2000. Las indentaciones
Knoop fueron realizadas a 100g durante 15 s.
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La Figura 4.35 muestra la micrografia de una de las huellas mas representativa de las
indentaciones Knoop realizadas a la seccion transversal de la muestra M1, donde se
puede observar la gran simetria de sus diagonales.

La Tabla 4.13 muestra el modulo de elasticidad de recubrimientos de Ni-WC depositados
con la antorcha Terodyn 2000, donde el modulo de elasticidad promedio es de 15.55
GPa. En esta muestra, la longitud de la diagonal mas larga de cada huella fue obtenida
midiendo la mitad de ésta y multiplicandola por dos, ya que las huellas obtenidas no eran
simétricas (Ver Figura 4.36). Estas longitudes fueron utilizadas para calcular tanto el
modulo de elasticidad promedio como la microdureza Knoop promedio.

76 3 2.53 11.23
132 5.5 2.53 11.48
82 4.2 2.53 12.71
76 4 2.53 12.91
80 4.5 2.53 13.46
70 4.2 2.53 14.09
86 5.2 2.53 14.17
100 6.2 2.53 14.45
80 5 2.53 14.54
78 5.8 2.53 17.14
60 4.5 2.53 17.31
20 1.5 2.53 17.31
88 7 2.53 18.60
100 8 2.53 18.74
60 4.8 2.53 18.74
54 4.8 2.53 21.96

Promedio 15.55

Tabla 4.13 Modulo de elasticidad de los recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha Terodyn
2000.

La Figura 4.36 muestra las micrografia de una huella representativa de las indentaciones
Knoop realizadas a la seccion transversal de la muestra M2, utilizadas con el fin de
obtener datos para el calculo del modulo de elasticidad promedio de este recubrimiento.
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Figura 4.36 Micrografia de una huella representativa de las indentaciones Knoop utilizadas para obtener el
modulo de elasticidad de los recubrimientos de Ni-WC aplicados con Terodyn 2000. Las indentaciones
Knoop fueron realizadas a 100g durante 15 s.

La Tabla 4.14 muestra el modulo de elasticidad de recubrimientos de Al,O3-TiO,

depositados con la antorcha SuperJet Eutalloy, donde el modulo de elasticidad promedio
es de 13.9 GPa.

81 2 3.19 12.40
86 2.2 3.19 12.49
67 1.8 3.19 12.63
69 2 3.19 12.87
65 2 3.19 13.08
61 2 3.19 13.33
74 2.5 3.19 13.45
63 2.2 3.19 13.60
66 2.5 3.19 13.99
69 2.8 3.19 14.37
69 3 3.19 14.79
60 2.8 3.19 15.30
51 3.2 3.19 18.45

Promedio 13.90

Tabla 4.14 Moédulo de elasticidad de los recubrimientos de Al,03-TiO, aplicados con la antorcha SuperJet
Eutalloy.
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La Figura 4.37 muestra una micrografia de la huella mas representativa de las
indentaciones Knoop realizadas a la seccion transversal de la muestra M3, y éstas fueron
utilizadas para obtener datos para el célculo del modulo de elasticidad promedio de este
tipo de recubrimiento.

Figura 4.37 Micrografia de una de las huellas representativas de las indentaciones Knoop utilizadas para
obtener el modulo de elasticidad de los recubrimientos de Al,O;-TiO, aplicados con la antorcha SuperJet
Eutalloy. Las indentaciones Knoop fueron realizadas a 100g durante 15 s.

La Tabla 4.15 muestra el modulo de elasticidad de recubrimientos de Ni-WC depositados
con la antorcha SuperJet Eutalloy, donde el modulo de elasticidad promedio es de 18.89
GPa. En esta muestra, la longitud de la diagonal mas larga de cada huella fue obtenida
midiendo la mitad de ésta y multiplicandola por dos, ya que las huellas obtenidas no eran
totalmente simétricas (Ver Figura 4.38). Estas longitudes fueron utilizadas para calcular
tanto el modulo de elasticidad promedio como la microdureza Knoop promedio.

La Figura 4.38 muestra las micrografias de las huellas mas representativas de las
indentaciones Knoop realizadas a la seccion transversal de la muestra M4, que fueron
utilizadas con el fin de obtener datos para el calculo del médulo de elasticidad promedio
de este tipo de recubrimiento.
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74 4.5 2.69 15.19
90 55 2.69 15.24
76 5 2.69 16.20
78 5.2 2.69 16.39
74 5 2.69 16.59
72 5 2.69 17.03
92 6.5 2.69 17.32
70 5 2.69 17.52
66 5 2.69 18.68
66 5 2.69 18.68
64 5 2.69 19.39
64 5 2.69 19.39
64 5.1 2.69 19.89
68 55 2.69 20.29
61 5 2.69 20.66
68 6 2.69 23.13
56 5 2.69 23.61
60 55 2.69 24.75

Promedio 18.89

Tabla 4.15 Modulo de elasticidad de los recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha SuperJet
Eutalloy.

Figura 4.38 Micrografia de una de las huellas mas representativa de las indentaciones Knoop utilizadas
para obtener el modulo de elasticidad de los recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha SuperJet
Eutalloy. Las indentaciones Knoop fueron realizadas a 100g durante 15 s.
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En la Figura 4.39 se muestra una comparacion de los modulos de elasticidad promedio de
los cuatro tipos de recubrimientos en estudio. El médulo de elasticidad representa la
pendiente de la curva esfuerzo — deformacion unitaria, por lo que los recubrimientos de
mayor modulo como la muestra M1 sufren un menor grado de deformacién que los otros
tipos de recubrimientos (M2, M3 y M4) cuando estan sometidos a un esfuerzo igual. Este
gran modulo se puede traducir también en la rigidez que presenta el sistema, es decir, los
recubrimientos como la muestra M1 tienen un sistema mas rigido que los otros
recubrimientos.
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Figura 4.39 Comparacion del modulo de elasticidad promedio de los recubrimientos obtenidos por
proyeccion térmica de combustion con las antorchas Terodyn 2000 (M1 y M2) y con la antorcha SuperlJet
Eutalloy (M3 y M4).

433 MEDIDA DE LA TENACIDAD A LA FRACTURA DE LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS

La técnica de microindentacion Vickers fue usada para obtener la tenacidad a la fractura
de los recubrimientos. La indentacion fue realizada en la seccion transversal de cada
recubrimiento en la region central de la capa superior (capa de interés) para minimizar los
efectos de la interfase. A cada recubrimiento se le realizaron indentaciones con cargas
preliminares de 50, 100, 200, 300, 500 gramos durante 15 s para determinar la carga
minima necesaria para que el recubrimiento en el momento de la descarga, produzca
grietas radiales en los vértices de la huella dejada por el indentador. Una vez determinada
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esta carga se realizaron 20 indentaciones Vickers de tal forma que una de sus diagonales
quedara paralela a la interfase recubrimiento-sustrato.

Las grietas producidas por la indentacion, se propagan entre las laminillas (conocidas
como grietas interlaminares) del recubrimiento, por lo que la propagacion de las fisuras
se da preferencialmente en la direccion paralela a la interfase recubrimiento-sustrato
(41421 (Figura 4.40).

Figura 4.40 Esquema de la formacion de las grietas a través de las laminillas (splats) de un recubrimiento
aplicado por proyeccion térmica, después de una indentacion Vickers.

Para el célculo de la tenacidad a la fractura (K;¢), se utilizé el moédulo de elasticidad (E) y
la microdureza Vickers (Hv) hallada anteriormente y la longitud de la grieta medida
desde el centro de la indentacion (¢) y se us6 el modelo sugerido por Evans-Noma-
Marshall 1!, que se expresa en la siguiente ecuacion:

E P

0.5
KIC =0.016 (Hj 377 Ecuacion 4.4

c

Donde K¢ es la tenacidad a la fractura en (MPavm), P es la carga utilizada para la
indentacion Vickers en Newton y C es la longitud de la grieta medida desde el centro de

la indentacién en mm %37,

Se realizaron 20 indentaciones a cada muestra y se utilizaron las huellas que presentaron
grietas laterales que cumplieran con el criterio de Palmqvist, donde se menciona que la
relacion de la longitud de la grieta (¢) y la longitud de la mitad de la diagonal de la huella
(a) debe ser al menos 1.8 veces mayor (c/a > 1.8) B para tener una correcta estimacion
de la tenacidad a la fractura. En algunas indentaciones no se formaron grietas y en otras
huellas las grietas formadas no iniciaban en la esquina debido a que el esfuerzo mas alto
era liberado en forma de grietas en otros sitios de la indentacion, lo que es atribuido a la
falta de homogeneidad o anisotropia de estos recubrimientos. Asi que estos casos de
irregularidad o falta de grietas no fueron tenidos en cuenta.
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A los recubrimientos de Al,03-TiO, depositados con Terodyn 2000 (M1) se realizaron
indentaciones Vickers a la seccion transversal a una carga de 200g durante 15 s. Una de
las indentaciones mds representativa de las utilizadas para medir la longitud de la grieta y
posteriormente calcular la tenacidad a la fractura se muestra en la Figura 4.41.

AL MED
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Figura 4.41 Micrografia de una de las indentaciones Vickers realizadas en la seccion transversal de la
muestra M1 a una carga de 200g durante 15 seg. para inducir la propagacion de las grietas. Las grietas
formadas (indicadas con una fecha) fueron medidas desde el centro de la indentacion y evaluadas con el
criterio de Palmqvist para realizar el calculo de la tenacidad a la fractura (Kyc) del recubrimiento.

Las grietas presentadas en la figura anterior provienen de las esquinas de las
indentaciones y se propagaron a través de la fase de TiO, (fase clara) y algunas se
dirigieron a la otra fase (Al,O;). La morfologia de las grietas que se observan en la
micrografia muestran que la mayoria son grietas interlaminares.

Los valores de la tenacidad a la fractura calculados para estos recubrimientos ceramicos
se muestran en la Tabla 4.16. Se observa que la tenacidad promedio es de 1.85 MPavm y
es concordante con datos que aparecen en la literatura (1.62 MPavm) para recubrimientos

aplicados por esta técnica (flame spray) y con una composicion de polvos de partida de
60%A1,03-40%TiO, .
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20.2 9.5 129.89 2.95
28.9 9.5 129.89 1.73
24.5 9.5 129.89 2.21
24.5 9.5 129.89 2.21
27.5 9.5 129.89 1.86
36 9.5 129.89 1.24
32.5 9.5 129.89 1.45
38 9.5 129.89 1.14

1.85

Tabla 4.16 Valores de la tenacidad a la fractura de recubrimientos de Al,O3-TiO,; aplicados con la antorcha
Terodyn 2000.

A los recubrimientos de Ni-WC depositados con Terodyn 2000 (M2) se realizaron
indentaciones Vickers a la seccion transversal a una carga de 300g durante 15 s. En la
Figura 4.42 se muestran las fisuras producidas en una indentacion caracteristica de esta
muestra.

59.4 pm

O\

Figura 4.42 Micrografia de una de las indentaciones Vickers realizadas en la seccion transversal de la
muestra M2 a una carga de 300g durante 15 s. para inducir la propagacion de las grietas. Las grietas
formadas (indicadas con una fecha) fueron medidas desde el centro de la indentacion y evaluadas con el
criterio de Palmqvist para realizar el calculo de la tenacidad a la fractura (K;¢) del recubrimiento.
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Las grietas presentadas en la Figura 4.42 muestran una gran influencia de la
microestructura laminar que posee este tipo de recubrimiento en su tenacidad. Casi todas
las grietas son interlaminares, excepto las indentaciones realizadas sobre el carburo de
tungsteno, que por ser un material ceramico por lo tanto es mas fragil y se fisura de forma
transgranular.

Las grietas interlaminares o intergranulares evidencian el pobre anclaje mecénico que
existe entre las particulas fundidas de niquel que conforman la matriz de este tipo de
recubrimiento.

Los valores de la tenacidad a la fractura calculados para estos recubrimientos se muestran
en la Tabla 4.17. Se observa la tenacidad promedio que corresponde a 3.77 MPavm y es
relativamente baja teniendo en cuenta que el recubrimiento tiene una matriz metalica
(Niquel principalmente) que hace que se aproxime a la tenacidad de un metal (> a 14
MPavm) y esto es atribuido a microestructura y anisotropia del recubrimiento, pero
especialmente a la gran influencia del débil anclaje mecénico entre las laminillas (splats).
Este valor es razonable con lo encontrado en la literatura de recubrimientos similares
(WC-Co y WC-CoCr) depositados por otras técnicas (HVOF, Detonacion, APS) [42. 6],

Longitud de Grieta Dureza Médulo de Tenacidad a la
c Vickers, Hv | Elasticidad, E Fractura, K¢
(um) (GPa) (GPa) (MPavm)
33.2 6.36 15.55 4.97
37.3 6.36 15.55 4.18
37.8 6.36 15.55 4.09
59.4 6.36 15.55 2.08
56 6.36 15.55 2.27
32 6.36 15.55 5.26
44.7 6.36 15.55 3.18
38.2 6.36 15.55 4.03
39.4 6.36 15.55 3.85
3.77

Tabla 4.17 Valores de la tenacidad a la fractura de recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha
Terodyn 2000.

A los recubrimientos de Al,O3-TiO, depositados con la antorcha SuperJet Eutalloy (M3),
se le realizaron 20 indentaciones en la seccion transversal efectuadas en centro de la capa
superior, a una carga de 200g durante 15 s. La Figura 4.43 es representativa de las
indentaciones realizadas para producir grietas de Palmqvist en esta muestra.

Las grietas presentadas en la huella de la micrografia muestran una buena homogeneidad

del material ya que casi todas las grietas se desarrollaron en un solo vértice de la huella y
se propagaron paralelamente a la interfase del sustrato-recubrimiento, caracteristica que
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es tipica en el comportamiento de las grietas producidas por microindentaciéon en
materiales homogéneos.

AL MED

22 kL HE 168 m

Figura 4.43 Micrografia de una de las indentaciones Vickers realizadas en la seccion transversal de la
muestra M3 a una carga de 100g durante 15 s. para inducir la propagacion de las grietas. Las grietas
formadas (indicadas con una fecha) fueron medidas desde el centro de la indentacion y evaluadas con el
criterio de Palmqvist para realizar el calculo de la tenacidad a la fractura (K;¢) del recubrimiento.

Los valores de la tenacidad a la fractura de los recubrimientos de Al,O3-TiO, aplicados
por SuperJet Eutalloy se muestran en la Tabla 4.18. Se observa en esta tabla, una
tenacidad promedio de 5.82 MPaVm siendo un valor alto para ser un material ceramico
en su totalidad. La mayoria de los materiales, la tenacidad incrementa con la disminucion
de su dureza debido a que existe una deformacidon plastica en las esquinas de la
indentacion antes de empezarse a formar las grietas. Sin embargo, Habib etal®! dice que
esto no es aplicable a este tipo de recubrimientos y en realidad hay una pequefia
correlacion entre la dureza y la tenacidad. Este tipo de recubrimiento posee una buena
dureza para esta técnica (7.94 GPa) pero ademas posee una buena tenacidad a la fractura
(5.82 MPaVm ) que no es comun en un material y esto puede estar relacionado con el alto
grado de sinterizacion de la capa ceramica que se manifestd principalmente por su baja
porosidad (ver Figura 4.17). Debido a esto, las grietas que se presentaron son
transgranulares y pueden viajar a través de la matriz de la capa.
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22.3 7.94 13.9 3.56
10.6 7.94 13.9 10.86
15.5 7.94 13.9 6.14
15.9 7.94 13.9 5.91
29.4 7.94 13.9 2.35
15.6 7.94 13.9 6.08

5.82

Tabla 4.18 Valores de la tenacidad a la fractura de recubrimientos de Al,O3-TiO, aplicados con la antorcha
SuperJet Eutalloy.

A los recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha SuperJet Eutalloy (M4), se le
realizaron 20 indentaciones sobre el centro de la seccidn transversal de la capa superior, a
una carga de 300g durante 15 s. Las huellas utilizadas para medir la grieta originada
después de la descarga fueron evaluadas con el criterio de Palmqvist para calcular
posteriormente la tenacidad a la fractura. En la Figura 4.44 se muestra una indentacion
representativa de las realizadas para obtener grietas de Palmqvist en esta muestra.

En este recubrimiento se originan grietas interlaminares de la misma forma que su similar
aplicado con la otra antorcha (muestra M2), y estas grietas se propagan entre las
laminillas de niquel que conforman la matriz de la capa. También existen grietas que
viajan a través de la particula fundidas como se observa en la micrografia de la Figura
4.44.

Figura 4.44 Micrografia de una de las indentaciones Vickers realizadas en la seccion transversal de la
muestra M4 a una carga de 300g durante 15 s. para inducir la propagacion de las grietas. Las grietas
formadas (indicadas con una fecha) fueron medidas desde el centro de la indentacion.
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En la Tabla 4.19 se muestran los valores de la tenacidad a la fractura de los
recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha SuperJet Eutalloy. Se observa una
tenacidad promedio de 4.57 MPavm siendo un valor razonable y tiene mucha relacion
con los recubrimientos de WC-CoCr aplicados por HVOF y Detonaciéon Gun que tienen
una tenacidad a la fractura de 3.1 MPavm y 4.12 respectivamente **' y con

recubrimientos de WC-Co (Plasma Spray) con un K¢ de 8.4 MPavm (10% de porosidad)
[66]

Longitud de Grieta Dureza Médulo de Tenacidad a la
c Vickers Hv Elasticidad, E Fractura, K¢
(um) (GPa) (GPa) (MPavm)
41.9 5.81 18.89 3.04
15.9 5.81 18.89 13.01
24 5.81 18.89 7.02
47.5 5.81 18.89 2.52
44.1 5.81 18.89 2.82
31.9 5.81 18.89 4.58
44.4 5.81 18.89 2.79
38 5.81 18.89 3.52
41.2 5.81 18.89 3.12
39.6 5.81 18.89 3.31
4.57

Tabla 4.19 Valores de la tenacidad a la fractura de recubrimientos de Ni-WC aplicados con la antorcha
SuperJet Eutalloy.

En la Figura 4.45 se muestra la comparacién de la tenacidad a la fractura obtenida
mediante el modelo de Evans-Noma-Marshall de los recubrimientos proyectados
térmicamente (M1, M2, M3 y M4). Se puede observar la buena tenacidad del
recubrimiento M3 comparados con las otras muestras y es de resaltar ya que el material
que compone a la capa superior es un material cerdmico que contiene gran cantidad de la
fase de TiO, y ademds presenta una alta sinterizacion (ver Figura 4.17). Los
recubrimientos de Ni-WC (M2 y M4) tienen una tenacidad a la fractura similar entre
ellos, pero mas baja que la de la muestra M3, esto posiblemente debido al bajo anclaje
mecanico entre las laminillas de niquel que componen las capas superiores de estas
muestras, lo que se puede corroborar con las grietas interlaminares propagadas entre estas
laminillas. Aqui en estos tipos de recubrimientos hay una gran influencia de la estructura
laminar en el comportamiento a la fractura. Por altimo, la muestra M1 presentd una
tenacidad a la fractura coherente con lo reportado en la literatura ), pero baja con
respecto a las otras, posiblemente debido a su alta dureza.
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Figura 4.45 Comparacion de la Tenacidad de la fractura de los recubrimientos obtenidos por proyeccion
térmica con la antorcha Terodyn 2000 (M1 y M2) y con la antorcha SuperJet Eutalloy (M3 y M4).

4.4 CARACTERIZACION DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS

La resistencia al desgaste fue evaluada mediante la técnica de pin (recubrimiento) sobre
disco (polietileno), como se describiod en la seccion 3.4.3.

441 ENSAYO DE DESGASTE PARA EL RECUBRIMIENTO DE Al,Os3-TiO,
APLICADO CON LA ANTORCHA TERODYN 2000 (MUESTRA M1)

Antes de realizar el ensayo de desgaste se realiz6 una micrografia a la superficie del
recubrimiento para conocer su morfologia, y se observo que la superficie de esta muestra
presenta picos y valles agudos con bastante irregularidad, como se aprecia en Figura 4.46.

Figura 4.46 Superficie de la muestra M1 antes del ensayo de desgaste.
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Una vez realizado el ensayo de desgaste se presentd una pérdida de masa y cambio en la
rugosidad de la superficie como se muestra en la Tabla 4.20. Se observa un aumento en la
rugosidad, la cual tal vez fue causada por el agrietamiento y posterior desprendimiento de
particulas de la superficie, debido a su baja tenacidad.

Rugosidafi Promedio Pérdida de Peso Rugosidagl Promedio
Muestra M1 Inicial Final
(Ra)* g (Ra)*
PIN1 2.02 £0.48 um 0.6 240+ 0.47 um
PIN2 1.86 £ 0.36 um 1.6 2.07 £0.65 um
PIN3 2.92 £0.46 um 1.0 3.13£0.52 um

Tabla 4.20 Tabla de los resultados de la prueba de desgaste realizada a los recubrimientos de Al,0;-TiO,
aplicados con la antorcha Terodyn 2000 (Muestra M1). * Resultado promedio de 17 medidas.

La Figura 4.47 muestra la variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida
en los ensayos realizado a la muestra M1. En esta figura, al comparar la rugosidad inicial
de los pines del recubrimiento con la variacion de los coeficientes de friccion obtenidos,
se puede observar que un aumento de la rugosidad produce un aumento del coeficiente de
friccion, lo que es normal en el comportamiento de dos superficies. También se observa
que después de 1000m de distancia recorrida el coeficiente de friccion no presenta
ninguna variacion.
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Figura 4.47 Variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida a una carga de 0.5 MPa. Las tres
curvas corresponden a pines del recubrimiento (M1) contra el disco de polietileno. Las condiciones
iniciales de rugosidad se muestran en la Tabla 4.20.
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442 ENSAYO DE DESGASTE PARA EL RECUBRIMIENTO DE Ni-WC
APLICADO CON LA ANTORCHA TERODYN 2000 (MUESTRA M2)

Antes de realizar el ensayo de desgaste se realizd una micrografia de la superficie del
recubrimiento donde se observd que presentaba una morfologia bastante homogénea y
con pocas irregularidades, como se muestra en la Figura 4.48.

UrALME Eﬁ

zZzkl)

Figura 4.48 Superficie del recubrimiento de Ni-WC aplicado con Terodyn 2000 antes del ensayo de
desgaste.

Los datos mostrados en la Tabla 4.21 son el resultado del ensayo de desgaste realizado a
esta muestra. Al comparar la rugosidad inicial y final del recubrimiento en cada ensayo,
se puede establecer que la disminucion de la rugosidad posiblemente se debe al pulido
producido por contacto con el polietileno, sin que se hubiese presentado agrietamiento y
desprendimiento de particulas de su superficie. Este resultado puede ser atribuido a la alta
tenacidad de esta muestra, la baja dureza y la baja rigidez proporcionada por un modulo
elastico bajo.

Rugosidad Promedio T Rugosidad
Muestra M2 : Inicial Perdlda ol Pr01n§dio Final
(Ra)* (me) (Ra)*
PIN1 1.33 £0.62 pm 0.6 1.24 + 0.55 pm
PIN2 2.08+£0.77 pm 0.8 2.14 £ 0.57 pm
PIN3 3.11£0.79 pm 0.7 2.51+0.85 um

Tabla 4.21 Tabla de los resultados de la prueba de desgaste realizada a los recubrimientos de Ni-WC
aplicados con la antorcha Terodyn 2000 (Muestra M2). * Resultado promedio de 17 medidas.

La Figura 4.49 muestra la variacion del coeficiente de friccion en funcion de la distancia
recorrida. Se puede observar que los coeficientes de friccion después de 1300m son
estables.
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Figura 4.49 Variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida a una carga de 0.5 MPa. Las tres
curvas corresponden a pines del recubrimiento (M2) contra el disco de polietileno. Las condiciones
iniciales de rugosidad se muestran en la Tabla 4.21.

443 ENSAYO DE DESGASTE PARA EL RECUBRIMIENTO DE ALO;-TiO;
APLICADO CON LA ANTORCHA SUPERJET EUTALLOY (MUESTRA
M3)

Como en las muestras anteriores, antes de llevar a cabo el ensayo se realizd una
micrografia de la superficie del recubrimiento donde se observo que ésta presentaba una
morfologia bastante homogénea y con pocas irregularidades las cuales fueron
ocasionadas por la porosidad propia de este material, como se muestra en la Figura 4.50.

UMALMED

Figura 4.50 Superficie del recubrimiento de Al,0;-TiO, aplicado con la antorcha SuperJet Eutalloy antes
del ensayo de desgaste.
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La Tabla 4.22 muestra los resultados obtenidos de la prueba de desgaste realizada a los
recubrimientos de la muestra M3. Se puede observar que hay una disminucién de la
rugosidad de la superficie después de realizada la prueba, y esto se debe posiblemente a
que el recubrimiento fue pulido por contacto con el polietileno, sin que existiera
agrietamiento y desprendimiento considerable de particulas de la superficie. Esto puede
ser atribuido a la alta tenacidad y baja rigidez (médulo de elasticidad bajo) que posee este
recubrimiento, a pesar de que su dureza fue del orden de 800 Hy.

Rugosidad Inicial ol Rugosidad Final
Muestra M3 gProme:dio s 6 e gProme:dio
(Ra)* (mg) (Ra)*
PIN1 3.14 £ 0.67 um 0.5 2.57 4+ 0.65 pm
PIN2 2.05+0.48 um 0.2 2.10 £0.60 um
PIN3 1.87 £0.60 um 0.3 1.22 £ 0.24 pm

Tabla 4.22 Tabla de los resultados de la prueba de desgaste realizada a los recubrimientos de Al,0;-TiO,
aplicados con la antorcha SuperJet Eutalloy (Muestra M3). * Resultado promedio de 17 medidas.

La Figura 4.51 muestra la variacion del coeficiente de friccion de los tres pines utilizados
para el ensayo, en funcion de la distancia recorrida. Los datos de coeficiente de friccion
fueron registrados cada 5 minutos por lo que no se ve una linea continua en la grafica.
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Figura 4.51 Variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida a una carga de 0.5 MPa. Las tres
curvas corresponden a pines del recubrimiento (M3) contra el disco de polietileno. Las condiciones
iniciales de rugosidad se muestran en la Tabla 4.22.
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444 ENSAYO DE DESGASTE PARA EL RECUBRIMIENTO DE Ni-WC
APLICADO CON LA ANTORCHA SUPERJET EUTALLOY (MUESTRA
M4)

La Figura 4.52 muestra la morfologia de la superficie de la muestra M4 antes de realizado
el ensayo de desgaste, donde se observa una gran cantidad de niquel y una superficie
homogénea con pocas irregularidades que son consecuencia de la baja porosidad del
recubrimiento y dureza que facilité el pulido de la superficie.

UMNALMED

Ly

Figura 4.52 Superficie del recubrimiento de Ni-WC aplicado con la antorcha SuperJet Eutalloy antes del
ensayo de desgaste.

La Tabla 4.23 muestra los resultados obtenidos del ensayo de Pin sobre disco realizado
con los parametros mencionados en el anterior capitulo. En este tipo de recubrimiento
ocurre algo parecido a la muestra M2, en la cual la rugosidad al final del ensayo
disminuye, posiblemente a causa del pulido que se produce por contacto con el
polietileno, gracias a la alta tenacidad, bajo moédulo de elasticidad y baja dureza,
conferidos principalmente por el niquel que hace parte del recubrimiento.

Rugosidad Inicial T Rugosidad Final
Muestra M4 gPromedio et € 1Fese %’romedio
(Ra* (me) (Ra*
PIN2 3.37+ 0.69 um 0.4 2.24 £0.49 pm
PIN3 2.55+0.68 um 0.3 2.64 £ 0.60 um
PIN4 2.05+0.55 pm 0.4 1.96 £ 0.60 pm

Tabla 4.23 Tabla de los resultados de la prueba de desgaste realizada a los recubrimientos de Ni-WC
aplicados con la antorcha SuperJet Eutalloy (Muestra M4). * Resultado promedio de 17 medidas.

La variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida realizada en la prueba
de desgaste se muestra en la Figura 4.53. Los resultados demuestran que después 1500m
de distancia recorrida no hay una variacion en el coeficiente de friccion.
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Figura 4.53 Variacion del coeficiente de friccion con la distancia recorrida a una carga de 0.5 MPa. Las tres
curvas corresponden a pines del recubrimiento (M4) contra el disco de polietileno. Las condiciones
iniciales de rugosidad se muestran en la Tabla 4.23.

La Tabla 4.24 muestra la comparacion de los coeficientes de friccidon a una distancia de
2827 m en funcion de la rugosidad inicial y final de las muestras, donde se observa que
en términos generales (excepto un caso de la muestra M3 y un caso de la M4), entre

mayor es la rugosidad final de la superficie, mayor sera el coeficiente de friccion.

Muestra Rugosidad Inicial, | Rugosidad Final, qufi_c:jentt_a de
Ra Ra Friccion Final
1,86 £ 0.36 um 2.07 £0.65 pm 0.178
M1 2,02+ 0.48 pm 240+ 0.47 pm 0.182
2,924+ 0.46 um 3.13+0.52 pm 0.222
1,33 +£0.62 pm 1.24 £0.55 pm 0.184
M2 2,08 +0.77 pm 2.14 £0.57 pm 0.206
3,11 £0.79 pm 2.51 +£0.85 pm 0.229
1,87 +0.60 pm 1.22 +£0.24 pm 0.247
M3 2,05+ 0.48 pm 2.10 £+ 0.60 pm 0.198
3,14+ 0.67 pm 2.57 £0.65 pm 0.206
2,05+ 0.55 um 1.96 + 0.60 pm 0.242
M4 2,55+£0.68 um 2.64 £0.60 pm 0.252
3,37 £0.69 pm 2.24+£0.49 um 0.301

Tabla 4.24 Comparacion de las rugosidades iniciales y finales con el coeficiente de friccion al terminar la

prueba de desgaste.
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Para obtener el volumen perdido en la prueba de desgaste se hizo primero el célculo de la
densidad del recubrimiento a partir de la regla de las mezclas, teniendo en cuenta el
efecto de la porosidad aparente de cada uno de ellos. La densidad de los recubrimientos
se muestra en la Tabla 4.25. Esto se hizo con el fin de poder comparar la resistencia al
desgaste de los recubrimientos mediante el volumen perdido durante la prueba; lo cual es
mas representativo.

Densidad del
Muestra recubrimiento
(g/cm’®)
M1 2.04
M2 10.70
M3 3.34
M4 9.92

Tabla 4.25 Densidad de los recubrimientos calculados a partir de la regla de las mezclas y teniendo en
cuenta la porosidad aparente de cada uno de ellos.

La pérdida de volumen de cada muestra fue calculada con la pérdida de masa y la
densidad del respectivo recubrimiento. Los resultados obtenidos se muestran en la Figura
4.54. Al comparar los recubrimientos M2, M3 y M4 en la Figura 4.54, hay una leve
diferencia en la pérdida de volumen y es concordante con las propiedades mecanicas de
estos recubrimientos ya que son muy similares al igual que su porosidad y adherencia. En
cambio, el recubrimiento M1 tiene propiedades muy diferentes que repercuten en la
disminucién de su comportamiento triboldgico, debido posiblemente a su morfologia
(anisotropia y porosidad) y su tenacidad a la fractura principalmente.
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«©
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pm
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a
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Figura 4.54 Comparacion de la pérdida de volumen de los recubrimientos. Los valores sobre las columnas
representa la rugosidad promedio (Ra) antes de iniciar la prueba de desgaste.
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En la Figura anterior, también se puede observar sobre las columnas los valores de la
rugosidad promedio (Ra) antes de iniciar la prueba y se puede decir que estos valores tan
cercanos posiblemente no influyen en la pérdida de volumen y tiene una mayor influencia
la naturaleza y propiedades de las muestras utilizadas en el ensayo.

Los datos de la pérdida de volumen promedio de los recubrimientos se muestran en la
Tabla 4.26.

Promedio de la pérdida

Muestra de volumen (10° cm?)
M1 52.15
M2 6.53
M3 9.96
M4 3.69

Tabla 4.26 Promedio de la pérdida de volumen de los recubrimientos resultante de la prueba Pin sobre
disco.

Comparando los valores promedio de la pérdida de volumen, el recubrimiento que
presentd menor desgaste fue la muestra M4 y esto se debe posiblemente a la gran
cantidad de niquel que posee esta muestra, ya que este material puede absorber buena
parte de la energia aplicada, antes de fracturarse y desprenderse de la superficie de la
muestra durante el ensayo.

En la Tabla 4.27 se puede observar un resumen de las propiedades fisicas, mecanicas y
triboldgicas de los recubrimientos depositados. La desviacion estandar de cada uno de los
valores presentados en esta tabla ya fue reportada anteriormente.

Resistencia
_ D_ureza Médulo de Tenacidad al
Muestra Porosidad Vickers Elasticidad ala Desgaste:
(%) (Hv) (GPa) Fractura Pérdida de
(MPavym)  Volumen
(10 cm®)
MIl 49.63 969.6 129.89 1.85 52.15
M2 14.54 648.7 15.55 3.77 6.53
M3 17.57 809.6 13.98 5.82 9.96
M4 20.81 593.1 18.89 4.57 3.69

Tabla 4.27 Propiedades fisicas, mecanicas y tribologicas de los recubrimientos obtenidos por proyeccion
térmica.

Al comparar los resultados obtenidos en el recubrimiento de Al,O3-TiO; (M1 y M3) se
puede establecer que las propiedades mecanicas como la tenacidad a la fractura y modulo
de elasticidad tienen una gran influencia en el desempefio triboldégico de estos dos
recubrimientos, ya que la muestra M1 tiene una baja tenacidad (1.85 MPavm) y modulo
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de elasticidad alto (129.89GPa), lo que hace que este material sea muy rigido y da baja
capacidad para absorber energia antes de fracturarse. También se aprecia que la
porosidad puede tener un efecto importante, ya que los poros pueden actuar como
concentradores de las grietas. En este caso, el efecto de la dureza es menos significativo
que la tenacidad a la fractura, modulo de elasticidad y porosidad, pues el recubrimiento
mas duro fue el que sufrido mayor desgaste (ver Tabla 4.27).

Al comparar los resultados obtenidos de los recubrimiento de Ni-WC aplicado con las
dos antorchas (M2 y M4), se puede establecer que la tenacidad sigue siendo el factor
determinante de la resistencia al desgaste, pues la muestra M4 cuya tenacidad es superior,
posee mayor resistencia al desgaste, a pesar de tener una rigidez (moédulo elastico)
ligeramente superior, mayor porcentaje de porosidad y menor dureza.

En la tabla anterior, al comparar los recubrimientos M1 (Al,03-TiO;) y M2 (Ni-WC), que
son de diferente naturaleza, pero aplicados con la misma antorcha, se puede establecer
que hay una gran influencia de la tenacidad a la fractura, moédulo de elasticidad y
porosidad sobre la resistencia al desgaste, puesto que a mayor tenacidad, menor modulo
de elasticidad y menor porosidad, mayor es la resistencia de los recubrimientos a soportar
las condiciones de ensayo. Por el contrario el efecto de la dureza es menos significativo
que el de las propiedades antes mencionadas, puesto que en este caso a pesar de la mayor
dureza de la muestra M1, presentd menos resistencia al desgaste.

Un caso completamente contrario ocurre al comparar las propiedades fisico mecénicas de
las muestras M3 y M4 con su comportamiento triboldgico, puesto que el de mayor
tenacidad, mayor moddulo eldstico y mayor porosidad (muestra M4), fue el de mayor
resistencia al desgaste, lo que indica que la naturaleza de cermet proporcionada por el
niquel le confiere mejor comportamiento tribologico, a pesar de tener una dureza inferior.

115



5. CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos de la caracterizacion de las propiedades fisicas, mecanicas y
tribolégicas de los cuatro tipos de recubrimientos estudiados en este trabajo se pueden
concluir lo siguiente:

1.

La tenacidad a la fractura es quizas la propiedad mas influyente en la resistencia
al desgaste de los recubrimientos estudiados, pues a mayor tenacidad, mayor
resistencia al desgaste, puesto que el material tiene una mayor capacidad para
soportar esfuerzos antes de fisurarse y producir desprendimiento de particulas de
la superficie.

El médulo de elasticidad es quizas el segundo pardmetro a tener en cuenta en la
determinacion de la resistencia al desgaste de estos recubrimientos, pues a mayor
modulo de elasticidad mas rigido serd el sistema y ante la aplicacion irregular de
esfuerzos este tiene tendencia a agrietarse antes que a deformarse.

La porosidad es otro de los parametros importantes al momento de determinar la
resistencia al desgaste de estos recubrimientos, ya que los poros pueden actuar
como concentradores de esfuerzos, que promueven la fisuracion de los
recubrimientos, por lo tanto, a mayor porosidad menor resistencia al desgaste.

A lo anterior puede ser excluida la comparacion entre recubrimientos de diferente
naturaleza, como un ceramico con un cermet, donde la matriz metalica del cermet
puede contribuir con el mejoramiento del comportamiento triboldgico.

La dureza es un factor menos preponderante que la tenacidad a la fractura, que el
modulo elastico y que la porosidad, en la determinacion de la resistencia al
desgaste de estos recubrimientos, ya que los recubrimientos cerdmicos de Al,O3 —
Ti0,, a pesar de tener mayor dureza que los cermets de Ni — WC y contrario a lo
que suele suceder, fueron los de menor desempefio tribolédgico.
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6. RECOMENDACIONES

FEl autor recomienda:

* Aplicar un tratamiento de refusién superficial de los recubrimientos estudiados
para evaluar su efecto en las propiedades fisicas, mecénicas y triboldgicas.

* Aplicar el recubrimiento WC-Ni sobre una serie de cuchillas para corte de
polietileno y evaluar su desempefio a nivel industrial, asi se podra comprobar su
comportamiento triboldgico valorado en este estudio.

e Evaluar las propiedades mecénicas y triboldgicas de otros recubrimientos
obtenidos a partir de polvo que contengan Carburos de Cromo (CrC) utilizado la
misma capa de anclaje empleada en el trabajo, ya que segun la literatura, estos
han mostrado tener buena resistencia al desgaste en otras condiciones.

* Evaluar recubrimientos de Carburo de Tungsteno-Cobalto para estudiar el efecto
de la matriz (Cobalto) en las propiedades mecénicas y en su comportamiento
triboldgico en herramientas de corte de polietileno.
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ENO 1

ESPECIFICACIONES DE LOS POLVOS DE LOS FABRICANTES, POLVOS
UTILIZADOS PARA OBTENER LOS RECUBRIMIENTOS POR PROYECCION
TERMICA



* ProXon® 21021
Nickel-alummum-molvhdenum powder
designed w produce a mednumn hard, wear
resistant beaning surface. Fimish by
machming with carbide tool bats.

Tvpical Hardness: HRB 75

Mominal Chemistry: Mi+ 1% (Al Mo)

Typical Mesh Size: 1400+ 325 Mesh
ASTM Bond Value: | 5000 psi
Max., Service Temp: | ODOCF {(5407°C)

Applicarions |

Impeilers, Pump Shafis, Wear Rings

* MetaCeram® 25060

Advrnimumm oxide - titanium oxide blend that is
less technique sensitive to apply and easier o
finish than 25010 or 25030, Excellent
finishes are possible via prinding and lapping.
Tvpical Hardness: HRC 57 (HV 8040)
Nominal Chemistry: ALO, + 4086 Til),

Tvpical Mesh Size: =325 + [ 5um
ASTM Bond Value: | WA
Max. Service Temyp: | IDODEF (5407

Applications

FPiston Rods, Buffing Fixnires, Theead
Criides, Pump Sleeves ..

« TunglTecw 10112 |

Blend of a nickel-base fusible alloy plus 60%
cast and crushed tingsten carbade particles.
The coating offers exceptional resistance o
abrasion and erosion. Finish by grinding,
Tvprcal Hardness: HRC 62

Nominal Chenmstry:

60% WC-W.C = (Ni Cr. B, Si. Fe. )

Tomado de:

Castolin| Futectic
Fll'll-!l:!l[:

ECa=iolin

Technical

Typical Mesh Sire:
ASTM G635 Wear:

| -140 + 20 um
15 mm’ vol. loss

Max. Service Temp: | 1020 °F (350°C)

Applications |

Mixer Paddles, Screw Flights, diger
Paints, Convevar Chains, Dvill Bits_..

Data Book




ENO 2

PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS X UTILIZADOS PARA
EL ANALISIS DE LOS DIFRACTOGRAMAS DE LOS POLVOS Y LOS
RECUBRIMIENTOS OBTENIDOS



PATRON DE ALUMINA

Name and formula

Reference code: 01-075-1865
ICSD name: Aluminum Oxide
Empirical formula: Al,O4

Chemical formula: Al,Oq

Crystallographic parameters

Crystal system: Rhombohedral
Space group: R-3c
Space group number: 167

a(A): 4, 7640
b (A): 4, 7640
c (A): 13, 0091
Alpha (°): 90, 0000
Beta (°): 90, 0000
Gamma (°): 120, 0000
Calculated density (g/cm”3): 3,97
Volume of cell (10"6 pm”3): 255, 69

Z: 6, 00
RIR: 1,02

Subfiles and Quality

Subfiles: Inorganic
Alloy, metal or intermetalic
Corrosion
Modelled additional pattern
Quality: Calculated (C)
Comments
ICSD collection code: 031548
References
Primary reference: (1997)
Structure: Cox, D.E., Moodenbaugh, A.R., Sleight, AW., Chen, H.Y., 567,

189, (1980)



Peak list

No. h k| d [A] 2Theta[deg] | [%
1 o0 1 2 3,48401 25, 547 69, 4
2 1 0 4 2,55413 35,106 100, 0
3 1 1 0 2,38200 37,735 46, 2
4 0 0 6 2,16818 41,621 0,5
5 1 1 3 2,08776 43,303 96, 8
6 2 0 2 1,96635 46, 126 1,4
7 0 2 4 1,74200 52,488 47, 4
8 1 1 6 1,60341 57,425 91, 6
9 2 1 1 1,54830 59, 671 2,4

0 1 2 2 1,51642 61,058 3,4
11 0 1 8 1,51287 61, 216 8,4
12 2 1 4 1,40611 66, 436 34,8
13 3 0 0 1,37525 68,128 53, 2
14 1 2 5 1,33755 70, 326 1,1
15 2 0 8 1,27706 74,196 1,2
16 1 0 10 1,24069 76, 759 14, 9
7 1 1 9 1,23573 77,123 8,7
18 2 1 7 1,19457 80, 307 0,8
19 2 2 0 1,19100 80, 597 5,7
20 0 3 6 1,16134 83,102 0, 6
21 2 2 3 1,14847 84,245 4,6
22 1 3 1 1,13987 85,029 0,3
23 3 1 2 1,12697 86, 238 3,5
24 1 2 8 1,12551 86, 377 2,7

0 2 10 6, 3

(=Y

1, 10038 88, 859

Stick Pattern

[ntensity [%)]

(i Ref. Pattern:|Aluminung Oxide, 01-075-1865

a0

Fosition [*2Theta]



PATRON DE OXIDO DE TITANIO EN FORMA DE RUTILO

Name and formula

Reference code: 01-076-0320
Mineral name: Rutile, syn
ICSD name: Titanium Oxide
Empirical formula: O, Ti

Chemical formula: TiO,

Crystallographic parameters

Crystal system: Tetragonal
Space group: P42/mnm
Space group number: 136

a (A): 4, 6172
b (A): 4, 6172
c (A): 2, 9803
Alpha (°): 90, 0000
Beta (°): 90, 0000
Gamma (°): 90, 0000
Calculated density (g/cm”3): 4,18
Volume of cell (10"6 pm”3): 63, 54

Z: 2,00
RIR: 3,39

Status, subfiles and gquality

Status: Diffraction data collected at non ambient temperature
Subfiles: Inorganic
Mineral
Alloy, metal or intermetalic
Corrosion
Modelled additional pattern
Quality: Calculated (C)
Comments
ICSD collection code: 033840
References
Primary reference: (1997)

Structure: Sugiyama, K., Takeuchi, Y., 194, 305, (1991)



Peak list

No. h k I d [A 2Theta[deg] | [Y
1 1 1 0 3, 26485 27,294 100, 0
2 1 0 1 2,50397 35, 833 43,0
3 2 0 0 2, 30860 38, 983 6,2
4 1 1 1 2,20113 40, 969 16, 6
5 2 1 0 2,06487 43, 808 59
6 2 1 1 1, 69730 53, 980 43,7
7 2 2 0 1, 63243 56, 312 11,7
8 0 0 2 1, 49015 62, 253 6,0
9 3 1 0 1, 46009 63, 683 52

10 2 2 1 1,43172 65, 098 0,4
11 3 0 1 1, 36749 68, 568 12,6
12 1 1 2 1, 35562 69, 253 6,7
13 3 1 1 1,31119 71, 957 0,6
14 3 2 0 1, 28058 73, 958 0,2
15 2 0 2 1, 25199 75, 942 1,3
16 2 1 2 1, 20835 79, 208 0,8
17 3 2 1 1, 17657 81, 794 2,0
18 4 0 0 1, 15430 83, 723 1,4
19 4 1 0 1,11984 86, 923 0,5
20 2 2 2 1, 10056 88, 841 3,5
Stick Pattern
Intensity [%]

= fef. Pattern: Rutile, syn, 01-078-0320

a0+

| E— ,I,I!,,l ,,,,,, i} ‘ ,,,,, L h. ,,,,, RN
an a0 a0 ] 70 an

Fuosition [*2Theta]




PATRON DE OXIDO DE TITANIO-ALUMINIO EN FORMA DE Al,TiOs

Name and formula

Reference code:
PDF index name:

Empirical formula:
Chemical formula:
Second chemical formula:

00-026-0040
Aluminum Titanium Oxide

Al,OgTi
Al,TiOg

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a (A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Calculated density (g/cm”3):

Volume of cell (10"6 pm”3):
Z:

RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:
Comments
Additional pattern:
References

Primary reference:

Orthorhombic
Cmecm
63

3, 5910
9, 4290
9, 6360
90, 0000
90, 0000
90, 0000

3,70
326, 27
4,00

Inorganic
Corrosion
Common Phase
Educational pattern
Calculated (C)

To replace 9-252.

Holcombe, Coffey., 56, 220, (1973)



Peak list

No. h k| d [A] 2Theta[deg] | [%
1 0 0 2 4,81800 18, 400 11,0
2 0 2 0 4,71400 18,809 42,0
3 0 2 2 3,37000 26,426 7,0
4 1 1 0 3,35600 26,539 100, 0
5 1 1 1 3,16900 28,136 6,0
6 1 1 2 2, 75400 32, 485 3,0
7 0 2 3 2,65400 33,745 64, 0
8 1 3 0 2,36500 38,017 7,0
9 0 4 0 2,35700 38,151 7,0

0 1 1 3 2,32000 38,784 6,0
11 0 2 4 2,14500 42,092 13,0
2 1 3 2 2,12300 42,549 13,0
13 0 4 2 2,11700 42,675 13,0
14 1 3 3 1,90400 47,728 24,0
15 0 4 3 1,90000 47,835 24,0
16 2 0 0 1,79500 50, 826 29,0
17 0 2 5 1,78400 51,161 7,0
18 1 3 4 1,68800 54, 302 10,0
19 0 4 4 1,68500 54, 407 1,0
20 2 2 0 1,67800 54,653 3,0
2. 0 0 6 1,60600 57,324 10,0
22 2 2 2 1,58500 58, 155 1,0
23 1 5 2 1,57800 58, 438 12,0
24 0 6 0 1,57200 58, 683 2,0
25 0 6 1 1,55100 59, 557 3,0
26 0 2 6 1,52000 60, 899 3,0
27 1 3 5 1,49400 62,075 5,0
28 2 2 3 1,48700 62, 399 15,0
29 1 5 3 1,48100 62, 681 16,0
30 1 1 6 1,44900 64, 228 3,0
31 2 4 0 1,42800 65, 289 1,0
322 0 6 3 1,41200 66, 123 1,0
33 2 2 4 1,37700 68, 029 3,0
3 1 5 4 1,37200 68,311 4,0
3. 2 4 2 1,36900 68, 482 4,0
3 1 3 6 1,32900 70, 846 2,0
37 0 2 7 1,32100 71,340 2,0
38 2 4 3 1,30500 72,352 7,0
39 1 1 7 1,27400 74,405 2,0
40 2 2 5 1,26500 75,025 3,0
41 17 1 1,25100 76,012 4,0
42 17 2 1,22000 78, 306 3,0
43 0 6 5 1,21800 78, 459 3,0
4 2 0 6 1,19700 80, 110 4,0
45 3 1 0 1,18700 80, 925 2,0
46 1 7 3 1,17400 82,011 1,0
47 2 2 6 1,16000 83,219 1,0
48 1 3 8 1,07300 91, 762 1,0
49 2 2 7 1,06400 92, 766 1,0
50 1 7 5 1,05500 93, 797 2,0
51 0 6 7 1,03500 96, 190 1,0
52 2 6 5 1,00800 99, 669 1,0
53 3 5 1 1,00500 100, 075 1,0



54
55
56
57
58
59

WORFRPWNN
g~ ool h~O

Stick Pattern

1, 00000 100, 762
0, 99110 102, 013
0, 98910 102, 300
0, 97680 104, 109
0, 97480 104, 411
0, 96400 106, 082

WO ooN N

[cNeoNeoloNoNe)

WP NRRRP

Intensity [%]
= Fef. Pattern: Aluminum Titaniom Oxide, 00-026-0040
a0+
. L ‘| | \ ‘.l|||‘|..l ol il WP
T [T [T [ttt [T [T [T [T [
20 an a0 a0 5] Tn a0 40 100

Fuosition [*2Theta]




PATRON DE NIQUEL

Name and formula

Reference code: 00-003-1051
PDF index name: Nickel
Empirical formula: Ni

Chemical formula: Ni

Crystallographic parameters

Crystal system: Cubic

a (A): 3, 5140
b (A): 3, 5140
c (A): 3, 5140
Alpha (°): 90, 0000
Beta (°): 90, 0000
Gamma (°): 90, 0000
Volume of cell (10"6 pm”3): 43, 39

Z: 4,00
RIR: -

Status, subfiles and gquality

Status: Marked as deleted by ICDD

Subfiles: Inorganic

Quality: Doubtful (O)

Comments

Deleted by: Deleted by NBS card.

General comments: Electrolytic Ni, reduction of oxide, separation from Ni (CO, ), .

Unit cell: a=3.513 to 3.515.

References

Primary reference: Mazza, Nasini., 7, 301, (1929)

Peak list

No. h k I d [A 2Theta[deg] | [%A
1 1 1 1 2, 02000 44, 833 100, 0
2 2 0 0 1, 75000 52, 230 54,0



3 2 2 0 1, 24000 76, 809 57,0
4 3 1 1 1, 06000 93, 221 65,0
5 1, 01000 99, 401 19,0
6 4 0 0 0, 88000 122,171 10,0
7 0, 80000 148, 678 33,0
8 0, 78000 161, 909 32,0
Stick Pattern
Intensity [%]
= Fef. Pattern: Mickel, 00-003-1091
a0
) N AR T AR AR T | AR | AR T T | R T
al 51 7 a0 40 100 110 1200 130 140 140 160

Fuosition [*2Theta]




PATRON DE CARBURO DE TUNGSTENO EN FORMA DE WC

Name and formula

Reference code:

Mineral name:
PDF index name:

Empirical formula:
Chemical formula:

00-025-1047

Unnamed mineral, syn [NR]
Tungsten Carbide

Ccw
wcC

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:

Space group number:

a (A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Calculated density (g/cm”3):
Volume of cell (10"6 pm”3):

Z:

RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:
Comments

Sample source:

Additional pattern:

Hexagonal
P-6m2
187

2, 9062
2, 9062
2,8378
90, 0000
90, 0000
120, 0000

15, 66
20,76
1,00

Inorganic

Mineral

Alloy, metal or intermetalic
Common Phase
Educational pattern
Forensic

Superconducting Material
Star (S)

Sample obtained from General Electric, type KB, lot no.
131412.

Described as a mineral from Mengyin, Shadong and Danba,
Sichuan, China. Zianhong, Z., Gugjie, Y., Zhaohni, L., Acta
Mineral. Sinica, 6 344-349 (1986).

To replace 5-728.



References

Primary reference: Bind, McCarthy, G., Penn State Univ, University Park, PA,
USA., (1973)

Peak list

No. h k I d [A 2Theta[deg] | [%
1 0 0 1 2, 84000 31, 475 45,0
2 1 0 0 2,51800 35, 627 100, 0
3 1 0 1 1, 88400 48, 267 100, 0
4 1 1 0 1, 45400 63, 981 20,0
5 0 0 2 1, 42000 65, 703 6,0
6 1 1 1 1, 29400 73, 066 25,0
7 2 0 0 1, 25900 75, 445 14,0
8 1 0 2 1, 23600 77,103 30,0
9 2 0 1 1, 15100 84, 018 20,0
10 1 1 2 1, 01500 98, 738 14,0
11 2 1 0 0, 95100 108,190 10,0
12 0 0 3 0, 94600 109, 031 1,0
13 2 0 2 0,94200 109,716 10,0
14 2 1 1 0,90200 117,297 20,0

Stick Pattern

Intensity [%]
= Fef |FPattern: Linnamed mineral, syn [MR], 00-025-1047

a0+

40 a0 G0 Ta g0 G0 100 110

Fuosition [*2Theta]




PATRON DE CARBURO DE TUNGSTENO EN FORMA DE W,C

Name and formula

Reference code:
PDF index name:

Empirical formula:
Chemical formula:

00-035-0776
Tungsten Carbide

CW,

W,C

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a(A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Z:

RIR:

Subfiles and Quality

Subfiles:

Quality:
Comments

Color:
Sample source:

Additional pattern:
Temperature:

References

Primary reference:
Structure:

Volume of cell (10"6 pm”3):

Hexagonal
P-3m1
164

2,9970
2,9970
4,7279
90, 0000
90, 0000
120, 0000

36, 78
1,00

Inorganic

Alloy, metal or intermetalic
Common Phase
Educational pattern

NBS pattern
Superconducting Material
Star (S)

Dark gray

The sample was obtained from CERAC, Incorporated,
Milwaukee, WI, USA.

To replace 2-1134.

The mean temperature of data collection was 23.5 C.

21, 128, (1984)
Metcalfe, A., 73, 591, (1947)



Polymorphism: Rudy, E., Windisch, S., 50, 272, (1967)

Peak list
No. h k [ d [A 2Theta[deg] | [%
1 1 0 0 2, 59586 34,524 25,0
2 0 0 2 2, 36428 38, 029 22,0
3 1 0 1 2,27574 39, 569 100, 0
4 1 0 2 1, 74781 52, 300 17,0
5 1 1 0 1, 49864 61, 861 14,0
6 1 0 3 1, 34686 69, 769 14,0
7 2 0 0 1, 29747 72,839 2,0
8 1 1 2 1, 26566 74,979 12,0
9 2 0 1 1, 25140 75, 984 10,0
10 0 0 4 1, 18213 81, 328 2,0
11 2 0 2 1,13772 85, 228 3,0
12 1 0 4 1, 07564 91, 472 2,0
13 2 0 3 1, 00182 100, 511 3,0
14 2 1 0 0, 98107 103, 472 1,0
15 2 1 1 0, 96065 106, 614 50
16 1 1 4 0,92812 112,189 3,0
17 2 1 2 0,90609 116, 452 1,0
18 1 0 5 0, 88840 120, 239 2,0
19 2 0 4 0, 87384 123, 650 1,0
20 3 0 0 0, 86514 125, 841 1,0
21 2 1 3 0, 83287 135, 299 3,0
22 3 0 2 0, 81244 142,932 2,0
Stick Pattern
[ntensity [%)]
100

Ref| Pattern: Tungsten Carhide, 00-035-0776

a0

Fosition [*2Theta]



