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Resumen

El presente Proyecto Final se desarrollé en el marco de un trabajo de investigacidon
llevado adelante por los Grupos Tribologia y Tecnologia del Departamento de Mecanica de
nuestra Facultad, y se enfocd en el estudio de las propiedades triboldgicas, en particular la
resistencia a la fatiga de contacto por rodadura (FCR) de un acero de costo relativamente bajo,
como el SAE 4140, con distintas combinaciones de tratamientos superficiales y de volumen.
Cuatro variantes de material fueron estudiadas, todas con un tratamiento térmico previo de
temple y revenido, y terminadas superficialmente mediante lijado manual. El grupo de
referencia (G0), fue solamente templado y revenido, el primer grupo (G1) fue nitrurado, el
segundo grupo (G2) recubierto con TiN, el tercer grupo (G3) nitrurado y recubierto con TiN. Al
momento de comenzar este proyecto se contaba con parte de las probetas listas para ser
estudiadas y algunos datos experimentales de FCR obtenidos a partir de ensayos previos,
existiendo la necesidad de completar ambos, la preparacién de probetas y los ensayos. Una vez
concluido lo anterior, se le dio un tratamiento estadistico a la totalidad de los datos, se completé
la caracterizacidon de las probetas y se estudié el tipo de falla de cada variante de material
mediante microscopia dptica y electrénica de barrido.

Las probetas del grupo GO (sdlo templadas y revenidas) fallaron por la aparicion de spalls
(o crateres) al igual que las del grupo G2, que incorporaron un recubrimiento de TiN. La
probabilidad de falla de ambos grupos resulté estadisticamente muy similar, concluyéndose que
la incorporacién del recubrimiento de TiN no produjo modificaciones significativas.

En las probetas del grupo G1 (templadas y revenidas, luego nitruradas) no se registraron
fallas detectandose solamente un efecto de pulido sobre el camino de rodadura. En las probetas
del grupo G3 (que incorporaron el recubrimiento de TiN sobre la superficie nitrurada) se
observaron tanto spalls como desprendimientos del recubrimiento, que aparecieron en forma
prematura dando como resultado valores de vida sustancialmente menores a los de las demas
variantes. La aparicion de esta falla prematura parece encontrar explicacion en las
caracteristicas micro geométricas de la superficie nitrurada, sobre la cual se depositd el
recubrimiento. Los aspectos positivos y negativos encontrados en cada variante de material
permiten plantear futuras lineas de trabajo.
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1. Introduccion

En las sociedades modernas e industrializadas, existe una creciente necesidad por
reducir o controlar la friccién y el desgaste. Atendiendo a ello, entre las tecnologias disponibles,
se han desarrollado modificaciones y recubrimientos superficiales para mejorar las propiedades
de superficie. Son numerosos los elementos mecdnicos utilizados en automaviles, maquinas y
herramientas, dedicados a la transmisién de movimiento y esfuerzos, que soportan la aplicacion
de cargas elevadas y variables en el tiempo en areas de contacto reducidas.

Las superficies intervinientes, pueden encontrarse sometidas a movimientos relativos
de rodadura, deslizamiento, o una combinacién de ambos. En particular, la condicién de
rodadura puede conducir al mecanismo de desgaste conocido como fatiga de contacto por
rodadura (FCR), como tipicamente ocurre en elementos tales como engranajes, levas, pistas de
rodamientos en ejes o alojamientos, guias, cilindros de laminacidn, etc. La aplicacién de cargas
ciclicas a lo largo del tiempo, conduce a la falla, a través de la nucleacién y propagacién por fatiga
de pequeiias fisuras, que termina con el desprendimiento de una porcién de material, y dando
origen a la aparicién de una cavidad en el camino de rodadura, cominmente conocida como pit
o crater (spall), dependiendo de su tamafio. En consecuencia, los tratamientos superficiales
(recubrimientos y modificaciones) pueden mejorar el comportamiento de los elementos

sometidos a este mecanismo de desgaste.

El uso de recubrimientos mediante la técnica de Deposicién Fisica de Vapor (PVD) es un
medio efectivo para mejorar las propiedades de superficie de componentes mecanicos. Ademas,
la baja temperatura de los procesos PVD (250 a 500 °C) permite su empleo en materiales
tratados térmicamente minimizando la degradacién de su microestructura durante el
tratamiento. Uno de los principales usos que se les da a estos recubrimientos, es su aplicacién
en componentes mecdnicos que requieren elevada dureza y resistencia al desgaste. El
comportamiento de los recubrimientos, tanto frente al desgaste como a la corrosiéon, depende
de sus caracteristicas microestructurales y mecdnicas, asi como también de la presencia de
defectos superficiales. Estas caracteristicas dependen, a su vez, de la tecnologia de deposicidn
empleada y de los pardmetros de procesamiento.

Cuando el tratamiento superficial consiste en una modificacion, la pieza se introduce en
una camara en donde las especies de interés se encuentran a un potencial quimico mayor que
en la piezay, por lo tanto, penetran la superficie por difusion. La obtencién de las especies libres
en los tratamientos idnicos, se produce a través de un plasma, posibilitando el uso de
temperaturas de sustrato menores y durante menor tiempo. Ademas de la reduccién de costos,
esto Ultimo representa una ventaja para los aceros, ya que se minimiza la influencia de la
temperatura en la microestructura del volumen de la pieza. En el caso de la nitruracion idnica,
la calidad de la superficie después del tratamiento es dptima y queda lista para entrar en
servicio. Ademas, esta técnica no tiene ninglin impacto ambiental.
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El presente Proyecto Final se desarrollé en el marco de un trabajo de investigacién
llevado adelante por los Grupos Tribologia y Tecnologia del Departamento de Mecanica de
nuestra Facultad, y se enfocd en el estudio de las propiedades triboldgicas, en particular la
resistencia a la FCR de un acero de costo relativamente bajo, como el SAE 4140 con distintas
combinaciones de tratamientos superficiales y de volumen. Los tratamientos seleccionados
comprendieron temple a corazén, nitruracién iénica y la deposicion de un recubrimiento de
Nitruro de Titanio (TiN) por PVD. Al momento de comenzar este proyecto se contaba con parte
de las probetas listas para ser estudiadas y algunos datos experimentales de FCR obtenidos a
partir de ensayos previos, existiendo la necesidad de completar ambos, la preparacion de
probetas y los ensayos. Una vez concluido lo anterior, se le dio un tratamiento estadistico a la
totalidad datos, se completd la caracterizacidn de las probetas y se estudié el tipo de falla de
cada variante de material mediante microscopia dptica y electrénica de barrido. Seguidamente
se realizaron estudios de difraccidon de rayos X para la determinacién de fases y tensiones
residuales, completando la caracterizacién de las muestras y aportando a la comprension de los
mecanismos de dafio que operan sobre cada variante de material.
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2. Marco teodrico

2.1 Tratamientos superficiales

Es sabido que el comportamiento de piezas sometidas a desgaste, fatiga y/o corrosidon
depende fuertemente de las propiedades y caracteristicas de su superficie, principalmente
dureza, rugosidad superficial, y tensiones residuales, todas mejorables mediante tratamientos
superficiales.

Los tratamientos superficiales comprenden tres diferentes clases de procesos, aquellos
que modifican la capa superficial de un material alterando su microestructura o composicion
quimica (temple superficial, cementado, nitrurado, etc.), los tratamientos mecanicos, (shot
peening, brufido, etc.), y otros que producen la deposicidon de un recubrimiento, generalmente
de un material diferente al del material base (sustrato). Estos tratamientos tienen como objeto
adaptar las propiedades superficiales del material a los requerimientos impuestos por el medio
ambiente (degradacién o dafio), como: oxidacién, corrosion, friccion, desgaste, etc.

2.2 Recubrimientos duros

Se entiende por recubrimientos duros aquellos materiales que se depositan sobre la
superficie de una pieza con la finalidad principal de proporcionarles mayor dureza y resistencia
al desgaste. También pueden aportar otras propiedades de gran importancia, para aplicaciones
especificas, como disminuir el coeficiente de friccién, aumentar la resistencia a la corrosidn,
introducir propiedades épticas o producir colores o texturas con finalidad decorativa.

Los recubrimientos duros pueden ser metalicos o ceramicos, y entre estos ultimos,
oxidos, nitruros o carburos de metales de transicién y también de aluminio, boro y silicio. Todos
estos compuestos presentan, en mayor o menor medida, dureza elevada combinada con
estabilidad térmica y quimica.

2.2.1 Procesos de deposicidon de recubrimientos

Segun el estado de agregacidn en que se encuentre el material a depositar. Los procesos
de deposicion de recubrimientos se dividen en tres grupos genéricos:

En solucién o spray
En estado fundido o semifundido
En estado gaseoso

Entre los procesos de deposicion en solucidn o spray se pueden mencionar el
electroplateado (electroplating), el plateado quimico (electroless plating) y el sol-gel. Entre los
procesos de deposicién en estado fundido o semifundido se destacan la proyeccion térmica
(termal spray) y la soldadura. En el tratamiento en estado gaseoso, la fuente del material a
depositar se vaporiza previamente, para luego ser depositada en la superficie.
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2.2.1.1 Procesos de deposicion en estado gaseoso

Los recubrimientos duros se depositan casi exclusivamente utilizando procesos en
estado gaseoso. Estos cubren técnicas en las que el material del recubrimiento pasa por una fase
gaseosa o0 de vapor antes de ser depositado sobre la superficie a recubrir. Los principales
subgrupos son deposicion quimica en fase vapor (CVD) y deposicidn fisica en fase vapor (PVD).

En el proceso CVD, especies en estado gaseoso son introducidas en la camara de
deposicidn, las cuales son activadas en proximidad del sustrato, reaccionando quimicamente
para formar un depdsito en la superficie. En general, las especies en estado gaseoso son
activadas térmicamente (800 a 1200 °C) limitando su aplicacién a materiales que no se degradan
a la temperatura de procesamiento.

2.2.1.2 Deposicion fisica en fase vapor (PVD)

Los procesos PVD involucran la vaporizacién del material a depositar desde una fuente
solida o liquida (denominada blanco), y su transporte en forma de 4tomos o moléculas hacia el
sustrato, para su posterior condensacién sobre la superficie. Por tal razén, es un proceso que se
desarrolla a menor temperatura (200 a 500 °C) siendo posible aplicarlo a un mayor nimero de
materiales.

En general, los procesos PVD se utilizan para depositar recubrimientos con espesores
pequefios, desde cientos de nanémetros (nm) hasta unos pocos micrones (um). Estos
recubrimientos pueden estar constituidos por una sola capa o tener una estructura multicapa.
El material a depositar puede estar constituido por un elemento puro o por una aleacién.

2.2.1.3 Deposicion por arco catddico (CAD)

Los arcos catddicos resultan muy atractivos en la produccién de recubrimientos
superficiales por su simplicidad (en comparacién con otras tecnologias PVD) y por la alta tasa de
deposicidn. Estas descargas se caracterizan por la produccidén de un plasma metdlico con un alto
grado de ionizacién y una alta energia cinética de los iones. Se trata de descargas eléctricas auto
sostenidas caracterizadas por baja tension entre electrodos (~ 20 — 50 V) y alta corriente (~ 1 -
105 A). La propiedad distintiva de los arcos eléctricos respecto de otro tipo de descargas es la
baja caida de potencial en la region catddica, que es del orden del potencial de excitacién o
ionizacion de los atomos. Esta propiedad es consecuencia de la gran eficiencia de los
mecanismos de emisidn de electrones: el termoidnico y el de campo. El cdtodo recibe un gran
flujo de energia que le hace alcanzar temperaturas muy elevadas y como consecuencia, el
catodo es erosionado y sufre vaporizacion.

En los arcos catddicos (con presién inferior a 1 kPa) la corriente se concentra en
pequefios puntos del catodo denominados spots (~ 1 — 10 um de didmetro), que aparecen y
desaparecen y se desplazan rapidamente sobre toda la superficie catddica. En los spots se
genera alta densidad de corriente que puede llegar a 1010 A/cm?, dependiendo del material del
catodo y de la presidn. Esta concentracion del flujo de corriente genera un fuerte aumento de
la temperatura en la region del spot, manteniéndose relativamente frio el resto del catodo. Uno

Pag. 8 de 92



de los modelos mas aceptados para explicar el comportamiento de los spots es el de “pileta
liquida”.

Este modelo, que se esquematiza en la Figura 1, plantea que en la regién del spot se
forma una especie de pileta de metal fundido mediante calentamiento Joule. En esta pileta se
vaporizan grandes cantidades de material catddico y, por la elevada temperatura local, se
incrementa la emisidn termoidnica de electrones, formando una nube de plasma en una regién
proxima al catodo. Los electrones chocan con el material vaporizado y lo ionizan en una region
plana cerca de la superficie del catodo. Los electrones, al ser mas livianos, escapan de esta region
dejando a la misma con un exceso de carga positiva. Estas cargas generan campos eléctricos
sobre la superficie del catodo que, a su vez, producen emisidn electrénica por campo. Los iones
gue se encuentran en esta regidn se repelen electrostaticamente y una fraccion de ellos (cercana
a la mitad) es eyectada con energias de entre 25y 150 eV dando lugar a un jet de plasma, que
transporta una fraccion de la corriente del arco (~ 8 % para arcos en vacio). Los iones restantes
son reabsorbidos por el catodo.

Zonade ‘1 (
ionizacien

Zona liquida—~—>  Catodo

Figura 1. Deposicion por arco catddico, formacion de la pileta liquida.

La técnica de deposicidn por arco catddico consiste en generar un arco, continuo o
pulsado, colocando un sustrato que intercepte al jet de plasma. De esta manera, el material
metalico se deposita sobre la superficie formando una pelicula delgada que recubre el sustrato.
Si se inyectan gases reactivos a baja presidén (en el rango de los arcos catédicos), los iones
metdlicos se combinan quimicamente con las particulas del gas, pudiendo obtenerse una
variedad de recubrimientos, dependiendo del gas en cuestion y del material del catodo.

En particular, si se utiliza un cadtodo de titanio, y nitrégeno como gas reactivo, se pueden
obtener recubrimientos de nitruro de titanio (TiN). En la Figura 2 se muestran configuraciones
tipicas de electrodos para este método de deposicion. En el caso (a) el sustrato es el anodo, por
lo tanto, el mismo debe ser conductor, igual que el recubrimiento. En la configuracién (b), el
anodo es un anillo que rodea al catodo; los electrones se mueven hacia él, mientras que los
iones salen eyectados hacia adelante, donde se coloca el sustrato. De esta manera el sustrato
esta aislado eléctricamente del dnodo y puede ser de un material no conductor.
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| Céatodo | Cétodo

A"lDdO /\ ﬂmodo

Anodo-Sustrato Sustrato

(a) (b)

Figura 2. Configuraciones tipicas de electrodos para arcos catddicos. La linea delgada representa
la trayectoria de los electrones y la linea gruesa, la de los iones metalicos (jet de plasma).
a) Sustrato metalico, b) Sustrato no-metalico.

Como el material catddico en la regién del spot se encuentra fundido, junto con los iones
metadlicos, también se eyectan gotas de metal liquido. Esto se debe a que los iones reabsorbidos
transfieren energia cinética al material liquido en los spots, haciendo que una fraccion del mismo
sea eyectada o “salpicada” por los bordes. Estas gotas, denominadas microgotas o
macroparticulas, solidifican al alejarse del catodo y, junto con el haz de iones, pueden
depositarse sobre el sustrato. Las macroparticulas pueden tener diametros entre 10 nm y 100
pum, siendo mayor su tamafio y nimero para materiales de bajo punto de fusidn. La presencia
de macroparticulas en los recubrimientos constituye la principal desventaja de esta técnica para
determinados campos de aplicacidon donde se requiere una alta calidad de recubrimiento, por
ejemplo, en dptica y en microelectrénica. El método mds utilizado para evitar o reducir la
presencia de macroparticulas es el empleo de filtros magnéticos.

En la deposicién por aco catddico con el sustrato mantenido al potencial del anodo o
polarizado con algunos cientos de volts negativos respecto del anodo, la energia con que
impactan los iones (~ 100 eV) es suficiente para penetrar la superficie algunas capas atomicas a
medida que el recubrimiento crece. Esto provoca algunos reordenamientos atdomicos, que
densifican la estructura y previenen la formacién de poros.

Cuando se emplean polarizaciones superiores a 1 kV, la energia con que impactan los
iones supera los keV. Asi, los iones proveen suficiente energia como para facilitar que los &tomos
cercanos al sitio de impacto realicen un reordenamiento atdomico significativo, conduciendo a la
relajacidn de los esfuerzos y tensiones locales. El impacto de iones de alta energia provee el
beneficio adicional de formar una interfaz donde sustrato y recubrimiento se entremezclan. Esta
interfaz difusa mejora la adherencia.

El proceso combinado de deposicién con implantacion idnica (PBII&D) con una descarga
de arco catddica, se logra al insertar una muestra en el plasma y polarizarla negativamente con
una tensidn pulsada de decenas de kV. Durante el ciclo de polarizacién, cuando la alta tensién
no es aplicada, las especies de relativamente baja energia se adhieren a la superficie dando lugar
a la formacidn del recubrimiento; mientras que al aplicar la tensién negativa los iones son
implantados. Controlando la tensién y duracidn de los pulsos se puede controlar la interfaz, la
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morfologia y la estructura del recubrimiento. El proceso PBII&D permite tratar grandes dreas y
sustratos con formas irregulares.

2.2.1.4 Propiedades basicas de los recubrimientos

El espesor de recubrimiento, la dureza y la adherencia son propiedades de gran
relevancia practica. Si bien estas propiedades parecen tener a primera vista una interpretacion
directa y ser facilmente caracterizables, basta profundizar su estudio para encontrar que, tanto
su interpretacién como medicidn no son triviales. Esta dificultad resulta, en parte, del caracter
atomistico de los procesos de deposicidn en estado gaseoso y, en parte, del hecho que el
sustrato y el recubrimiento forman un sistema mecdanico Unico en el que sus partes estan
intimamente vinculadas.

Espesor

El espesor estd vinculado directamente a propiedades relevantes del recubrimiento,
tales como la dureza, la adherencia, las tensiones residuales y el coeficiente de friccién. El
espesor del recubrimiento puede definirse desde un punto de vista geométrico como la longitud
caracteristica del recubrimiento en direccidn perpendicular a la superficie del sustrato. La Figura
3 ilustra los espesores caracteristicos para distintas técnicas de deposicion. Considerando, en
particular, los recubrimientos duros producidos mediante técnicas PVD y CVD asistidas por
plasma (PAPVD y PACVD, respectivamente), los espesores tipicos son del orden de 0,1 a 20 um.

Soldadura
—

Proyeccion por plasma

Electrodeposicion
e————
Sol-gel
e

PAPVDy PACVD

0.1 : | 10 100 1000 10000
Espesor [um]

Figura 3. Espesores tipicos de recubrimientos para distintas técnicas de deposicién
Dureza

La dureza de un recubrimiento es una propiedad importante ya que condiciona su
comportamiento triboldgico. La dureza de un material puede definirse como su resistencia a una
deformacidn plastica superficial localizada, producida por otro material mas duro (indentador),
y estd determinada principalmente por la magnitud de las fuerzas de unidn interatdomicas del
material y por su microestructura. Desde el punto de vista de las fuerzas interatdémicas, una alta
energia de cohesidén, una corta longitud de enlace y un alto grado de enlaces covalentes
aumentan la dureza de un material. En cuanto a los efectos de la microestructura, el tamafio de
grano, la estructura de los bordes de grano, las impurezas, las fases dispersas y la textura son
los aspectos dominantes.
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Adherencia

La adherencia de un recubrimiento es su propiedad mas relevante desde el punto de
vista funcional y se refiere a su capacidad para permanecer unido al sustrato en condiciones de
servicio y sin degradacién en el tiempo. Estrictamente, la adherencia es una propiedad asociada
a la interfaz sustrato-recubrimiento y depende de las fuerzas de unién a nivel atémico y de las
fuerzas de anclaje mecanico entre ambos materiales, Figura 4.

Sin embargo, considerando el comportamiento mecanico de un sistema sustrato-
recubrimiento bajo el efecto de fuerzas externas, las tensiones inducidas por la deformacion del
conjunto pueden producir fallas cohesivas (fisuras), tanto en el material del recubrimiento como
en el del sustrato, con una eventual propagacion hacia la interfaz o hacia la superficie dando
lugar al desprendimiento de porciones de material del recubrimiento o recubrimiento/sustrato.

]

abrupta compuesta de difusion de anclaje mecanico

Figura 4. Distintos tipos de interfaz sustrato-recubrimiento.

En el caso de la interfaz abrupta, no existe afinidad quimica ni efectos de difusién entre el
sustrato y el recubrimiento. En consecuencia, la interfaz queda limitada a una region de unas
pocas dimensiones atdmicas de espesor donde dominan esencialmente fuerzas de unidn
débiles, de tipo Van der Waals, que dan lugar a una adherencia relativamente pobre.

Por el contrario, si existe afinidad quimica entre los &tomos de ambos componentes del
sistema, se forma una interfaz compuesta. Este tipo de interfaz es usualmente fragil como
resultado de las tensiones internas generadas por los cambios volumétricos que acompafian las
reacciones quimicas, por lo que solamente interfaces muy delgadas tienen una adherencia
satisfactoria.

Si el efecto dominante es la difusion de las especies del recubrimiento en el sustrato, tal
como en el proceso PBII&D, se forma una interfaz de difusion que se caracteriza por una
transicion gradual de las propiedades entre ambos materiales y por una alta adherencia.

Finalmente, las asperezas superficiales del sustrato favorecen la formacidon de una
interfaz de anclaje mecanico, cuya resistencia se suma a la aportada por la existencia o no de
afinidad quimica y/o efectos de difusiéon entre sustrato y recubrimiento. En este caso, la
adherencia esta determinada por las propiedades mecanicas de los materiales involucrados y
por las caracteristicas de la estructura del recubrimiento.
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2.3 Madificacion superficial

El endurecimiento superficial permite, mediante tratamientos de varios tipos, dar a una
pieza metdlica una dureza superficial especial. Esta caracteristica es indispensable para
garantizar cierta resistencia al desgaste de las superficies sometidas a deslizamiento y/o
rodadura.

Los tratamientos para endurecer se clasifican, segun el procedimiento empleado, en
termoquimicos (cementacion, nitruracién, etc.), térmicos (temple por induccién, llama, haz de
electrones, laser, etc.) o mecanicos (granallado, bruiiido, etc.).

2.3.1 Nitruracion idnica

La nitruracion idnica es una extension del proceso convencional de nitruracién gaseosa.
En el vacio, se crea un plasma a partir de energia eléctrica de alto voltaje, mediante el cual se
aceleran iones de nitrogeno haciendo que choquen con el sustrato. Este bombardeo de iones
calienta la pieza, limpia la superficie y provee nitrégeno activo.

Este proceso proporciona un excelente control dimensional y una buena retencién del
acabado superficial. El nitrurado iénico puede llevarse a cabo a temperaturas inferiores a las
empleadas en el proceso gaseoso.

El control de la composicion de la “capa blanca” y su espesor apunta a mejorar las
propiedades de fatiga de las piezas tratadas. La gama de aplicaciones de nitruracion idnica
incluye: la nitruracién convencional con gas amoniaco (NHs), la nitruracidn de ciclo corto en bafo
de sales o gas, y la nitruracidn de aceros inoxidables.

La nitruracidn idnica se presta a la automatizacidn total del proceso, lo que garantiza
resultados metaludrgicos repetitivos. La ausencia de contaminacién y el muy bajo consumo de
gas son dos ventajas muy importantes de este proceso.

En la Tabla 1, se muestran distintos parametros comunes del nitrurado idnico.

Tiempo de Temperatura de | Presidn de proceso Profundidad Dureza
proceso [h] proceso [°C] [torr] [um] HRC
10-30 500 -1100 0.2-5.0 ~400 62 -67

Tabla 1. Parametros de procesamiento tipico para la nitruracion idnica.

Estructura y propiedades del acero tratado por nitruracién idnica:

En la nitruracidn se forma una capa de algunos micrémetros de espesor, usualmente
entre 5y 30 um, en la que el contenido de N varia desde una concentracidn practicamente nula
en el sustrato hasta el maximo que se encuentra en la superficie. El diagrama de equilibrio Fe-N
predice que la microestructura sufre un cambio gradual, desde el sustrato inalterado, pasando
por una zona con N intersticial creciente, luego una zona de gradiente de difusién con nitruros
finos FesN (y') y Fe-3N (€) que proveen alta dureza, y que constituye la mayor parte del espesor.
Por ultimo, una capa fina de compuestos Fe-N en la superficie FesN (y') y Fe,-3N (€) llamada capa
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blanca, que es fragil, pero de alta resistencia al desgaste. La mayor dureza de la capa o zona de
difusién se obtiene en la nitruracion de aceros aleados, como el caso del acero SAE 4140, debido
a la formacién de nitruros especiales de Cr y Mo. En la Figura 5 se muestran las zonas
diferenciadas en el sustrato después de una nitruracién idnica.

CAPA

BLANCA
— ZONA DE DIFUSION -
~— PROFUNDIDAD DEL NITRURADO —

Figura 5. Zonas diferenciadas en el sustrato después de la nitruracion idnica.

2.4 Tribologia. Friccion, desgaste y lubricacion.

2.4.1 Tribologia

Etimoldgicamente el término “tribologia” proviene del griego “tribos” que significa
frotar o rozar, y el uso moderno fue introducido por H. P. Jost, en un reporte presentado al
Departamento Britanico de Educacién y Ciencia en octubre de 1965, y publicado el 9 de marzo
de 1966. Este informe, resultado de nueve meses de trabajo de equipo, fue contundente al
mostrar al gobierno britanico las implicancias de los fendmenos triboldgicos en las millonarias
pérdidas econdmicas de la industria, relativas a la friccion, la falla de elementos de maquina por
desgaste y por problemas relativos a la lubricacion.

La tribologia, segun la define la norma ASTM GOO (Standard Terminology Relating to
Wear and Erosion) es la ciencia que estudia los fendmenos relativos a la interaccién de
superficies, incluyendo la friccidn, el desgaste y la lubricacidn, y su alcance no se limita a las
superficies interactuantes, sino que se extiende al entorno fisico, quimico, térmico, etc.,
conocido como tribosistema.

Si bien el término tribologia es relativamente nuevo, los efectos de la friccion, el
desgaste y la lubricacién, son tan antiguos como la creacidn. Para el hombre, los fenémenos
triboldgicos afectan su vida en forma inconsciente desde su origen en la tierra. Pero también el
uso consciente de los fendmenos tribolégicos data de muchos afios atrds. Por ejemplo, el uso
de la friccién para encender el fuego, data de mas de 1,4 millones de aifos. También se sabe del
uso de la lubricacion por el afio 1800 a. C., para disminuir la friccidn en el transporte de los
colosos egipcios, o el estudio del desgaste de las monedas de oro utilizadas en el reino de
Inglaterra por el afo 1800 d. C. Puede decirse que el uso, consciente o inconsciente, que el
hombre ha hecho de la tribologia ha sido beneficioso o positivo en la mayoria de los casos.
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La interaccion de superficies controla el funcionamiento de practicamente todo
dispositivo desarrollado por el hombre, y ese es el origen de su importancia econémica y de la
forma en que afectan tanto la vida del hombre. Con énfasis a partir de la revolucién industrial y
el desarrollo de las mdquinas y equipos, los efectos de la tribologia son generalmente
considerados negativos, con serias implicancias econdmicas debido a las cuantiosas pérdidas
por friccién y también por el mantenimiento y reposicién de elementos que sufren desgaste, y
hasta la rotura a partir del dafio superficial.

Los fendmenos de degradacion superficial constituyen uno de los tres problemas mas
frecuentes que conducen al reemplazo de elementos de mdquina, siendo los otros la roturay la
obsolescencia.

Si bien el desgaste, como parte de la degradacion superficial, no es una falla catastrdfica,
es un proceso de deterioro que reduce gradualmente la eficiencia y, finalmente, conduce a la
salida de servicio de la maquinaria. El diagrama de la Figura 6 muestra la incidencia relativa de
las diferentes causas para la salida de servicio de elementos de maquina.

[Sallda de Servicio-100 %]

[ Obsolescencia - 15% ] [negradadon Superficial - 70 %] [ Rotura - 15 % ]

I |
[ Corrosion - 20 % ] [ Desgaste - 80 % ]

[ Tribocarrosion - 3% |  Abrasicn - 509 ] (Fatigacontacto-12 %] [ Adhesian - 35 9%

Figura 6. Participacion del desgaste en la salida de servicio de elementos de maquina.

El importante crecimiento de la tribologia en las ultimas décadas se debe, por un lado,
al desarrollo de otras ciencias paralelas, como la de los materiales, que ha permitido un control
eficaz de las fallas de tipo catastréfico y, por otro lado, a la necesidad de hacer un uso eficiente
de los recursos naturales que, ciertamente, no son inagotables. Esto hace que en la actualidad
la principal causa para la salida de servicio de los equipos o componentes de maquina sea el
desgaste. Ademas, la incesante competencia entre empresas por la necesidad de obtener
mayores beneficios, demanda una mayor eficiencia de los recursos puestos al servicio de la
produccién y, por lo tanto, cualquier esfuerzo para reducir la friccion y el desgaste, puede
resultar muy beneficioso en términos econémicos.

La friccidon es la principal causa del dafio o degradacion superficial y el desgaste v,
ademas, es la responsable de la pérdida de energia asociada al movimiento. La lubricacidn es un
medio ampliamente utilizado para disminuir la friccidén y el desgaste, constituyendo uno de los
temas centrales que estudia la tribologia.

La tribologia es una ciencia multidisciplinaria y, como tal, es dificil concebir la existencia
de un experto con dominio amplio de las diferentes disciplinas involucradas. El conocimiento
para abordar la tematica ha cambiado, desde la ingenieria mecdnica, de donde provenian
antiguamente la mayoria de los expertos, a la necesidad de incorporar disciplinas mas alla de su
preparacion. Hoy en dia, el estudio de la tribologia requiere especialistas en:
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e C(Ciencia de los materiales. Estudia la microestructura y su relacion con la
respuesta mecanica, cambios de fase en el tratamiento térmico, etc.

e Ciencias Fisicas. Abordan los fenémenos relativos a friccion, adhesién y
mecanismos de lubricacion.

e Fisico-quimica. Estudia el tipo de superficies y la estabilidad.

® Mecanica Aplicada. Estudia la respuesta frente a solicitaciones tanto estaticas
como dindmicas, o vibraciones.

e Termodindmica. Predice los eventos triboldgicos espontaneos, tales como las
transformaciones de fase, fendmenos de corrosidn, degradacién, etc.

e Fractomecdnica. Permite conocer las condiciones bajo las cuales una fisura se
comporta de manera estable o inestable.

2.4.2 Mecanismos de desgaste basicos

Generalmente se considera al desgaste como la pérdida de masa, ocurrida en un
elemento de mdquina cuya integridad es de interés. La tarea de un tribdlogo es aplicar la
solucién técnica que permita retardar o eliminar la evolucién del proceso de degradacidn, para
lo cual es necesario conocer sus caracteristicas fundamentales, cuyo conjunto define lo que se
conoce como mecanismo de desgaste.

En el contacto entre dos superficies, ambas sufren dafio superficial y, eventualmente, el
desgaste. Sin embargo, generalmente, se focaliza la atencidon en la superficie desgastada que
representa la mayor pérdida econdmica, y la otra es considerada como la contracara o
contraparte. Asi, por ejemplo, el encargado de mantenimiento de un edificio considera que las
escaleras sufren abrasion, mientras que el usuario considera que sus zapatos son los que sufren
desgaste.

Segln la norma alemana DIN 50320, el desgaste se produce segun diferentes
mecanismos basicos: adhesidn, abrasidn, fatiga de contacto y tribo-corrosidn, Figura 6, que se
diferencian entre si porque poseen procesos de dafo a escala microscépica distintivos.

Si bien en la bibliografia se encuentran otros mecanismos de desgaste, como erosion,
cavitacion, fretting, etc., puede considerarse que estos resultan de una combinacién de los
mecanismos basicos.

Desgaste por Adhesion:

Se produce cuando existe contacto entre dos superficies, aun sin movimiento relativo,
aunque generalmente se observa en elementos mecanicos que deslizan entre si. Otros
mecanismos o formas de desgaste como fatiga de contacto, abrasion, erosién, fretting, no son
considerados como tal, incluso cuando exista algin grado de deslizamiento.

La adhesién es un mecanismo de desgaste en el cual no se advierte la presencia de un
elemento que lo promueva, por ejemplo, particulas sueltas. Se produce por la unién de las
microasperezas que entran en contacto intimo, es decir, de la misma forma que se produce uno
de los mecanismos que da origen a la friccion, la adhesién o soldadura fria y posterior rotura de
la unién, Figura 7. La norma ASTM GOO lo define como la adhesidn localizada entre las superficies
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solidas en contacto, que conduce a la transferencia de material entre ellas o a la pérdida de

material en cualquiera de ellas.

Material
fuerte

s AA /NJ‘
Material debil
Aproximacion Adhesion Transferencia

Figura 7. Esquema del proceso de desgaste en la unién de microasperezas por adhesion.

Comunmente, la adhesidén es el primer mecanismo de desgaste presente en la préctica,
por ejemplo, en la puesta en servicio de componentes nuevos. La adhesion esta asociada al
contacto deslizante y es comln en maquinas herramienta, matrices de trefilado, levas y
seguidores, engranajes, cojinetes de deslizamiento, herramientas de corte, extrusoras de
plastico, etc. La elevada presiéon de contacto entre las asperezas superficiales resulta en
deformacién eldstica, plastica, adhesién y la formacidon de uniones que son arrancadas por la
fuerza asociada al movimiento. La unién entre microasperezas se ve beneficiada entre
superficies limpias y de materiales compatibles.

Por ejemplo, en el momento de la puesta en marcha de motores, después de una parada
relativamente prolongada, en el conjunto eje-cojinete, el lubricante es desplazado y se produce
el contacto metalico. En el diseno de estos elementos se busca la incompatibilidad
microestructural, de tal forma que disminuya la posibilidad de adhesion. Los cojinetes se suelen
construir con un sustrato de alta resistencia recubierto con un metal blando, de modo tal de
reducir la adhesién o friccidn, y que las particulas contaminantes del aceite, generalmente
pequefias, pero con poder abrasivo, queden atrapadas en el mismo.

Desgaste por Abrasion:

Segun lo define la norma ASTM GO0, se debe a la accién de particulas o protuberancias
duras que son forzadas contra una superficie sélida y se mueven a través de ella dejando un
surco y removiendo material. Esto hace que sea un mecanismo facilmente reconocible, debido
a la presencia de surcos en la superficie.

El efecto de la abrasidon es particularmente evidente en areas industriales como
construccién, agricultura, mineria, movimiento de tierra y, esencialmente, en cualquier lugar
donde sean manipulados o procesados minerales, roca y polvo. Entre los ejemplos se incluye:
labranza del suelo, trituracién, molienda y transporte de minerales, mecanizado por arranque
de viruta y otros. Los sistemas lubricados también sufren el efecto de la abrasién, ya sea porque
el espesor de la pelicula lubricante se ve disminuido por alguna razén y las superficies se tocan,
o porque el aceite se encuentra contaminado con particulas sélidas.

La velocidad a la cual las superficies sufren abrasién depende de sus caracteristicas, en
particular su microestructura, de la presencia de abrasivo suelto entre ellas, de la carga, la
velocidad de contacto y de las condiciones del medio ambiente.

La forma mas usual de clasificar al desgaste por abrasion es:

Abrasion de dos cuerpos: Protuberancias firmemente adheridas a una superficie dejan
surcos en la otra, Figura 8 a), por ejemplo, el papel de lija.
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Abrasion por tres cuerpos: Un tercer elemento, usualmente particulas abrasivas sueltas
entre dos superficies con movimiento relativo, pueden ser incrustadas o generar surcos, sobre
una o ambas superficies, Figura 8 b).

a) Abrasion por dos cuerpos

f Abrasivos fijos y sutrat.
forman el 2do cuerpo

E‘.uhstrato]

,b) Abrasién por tres cuerpos

|2do cuerpo'

La superficie opuesta es remolta
P

Rodadura P
Abrasivo o 3er cuerpo 3

——— o

- -

Deslizamiento
e P

~—

e
o

] )

Figura 8. a) Abrasidn por dos cuerpos. b) Abrasidn por tres cuerpos.

Desgaste por Tribo-Corrosion:

Este mecanismo se presenta cuando el deslizamiento entre superficies se produce en un
medio reactivo, liquido o gaseoso y, ademads, la magnitud del movimiento es pequefia,
reteniendo las particulas de desgaste en el area de contacto. El desgaste progresa mediante la
formacién y remocidn continua de los productos de oxidaciéon o de corrosion. Si el medio
ambiente estd compuesto por aire, las particulas producto del desgaste estaran formadas
principalmente por oxidos.

Los productos de corrosion son capaces de generar un film o pelicula que, a menudo y
en funcidn de diversos factores, tienen la capacidad de disminuir la tasa de desgaste.
Usualmente estas peliculas son duras y crean una proteccién sobre el material, hasta un espesor
en el que se vuelven fragiles y propensas a ser removidas.

Una vez que se desprenden dejan expuesto al material base y el proceso se repite. A su
vez, debido a su elevada dureza, estas particulas promueven el desgaste por abrasién (tercer
cuerpo). La Figura 9 muestra elementos de maquina que sufren desgaste por tribo-corrosion,
por ejemplo, alojamiento de rodamientos, piezas remachadas, embragues, cadenas, etc.
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Figura 9. Tribo-corrosidn en elementos mecanicos que poseen montaje con ajuste.
Desgaste por Fatiga de Contacto

Este mecanismo de desgaste se presenta en cuerpos con contacto puntual o lineal, con
movimiento relativo de rodadura y/o deslizamiento. El dafio comienza por el paso repetido de
un elemento rodante sobre un mismo punto del camino de rodadura, que produce la aplicacién
de cargas variables en el tiempo y, por lo tanto, fatiga. La fatiga de contacto es causa de falla en
elementos mecanicos tales como, rodamientos, engranajes, levas, cilindros de laminacidn, etc.

Por ejemplo, en rodamientos, produce el desprendimiento de porciones de material del
camino de rodadura, que genera cavidades conocidas como pit (menor a 250 um), crater o spall
(mayor a 250 um). Por lo tanto, el dafio se manifiesta por la generacion de, ruido, vibraciones,
aumento de temperatura, fallas periddicas en productos laminados, contaminacion del aceite
en sistemas lubricados, etc.

La distribucidn de tensién en el contacto puntual o lineal fue descripta por Hertz, para
cuerpos separados por una pelicula de aceite o condicidn ideal de contacto (sin friccidon),
encontrando que la solicitacién mas perjudicial, aquella que produce la degradacion del
material, se encuentra por debajo de la superficie, a una distancia de aproximadamente un
cuarto del didmetro del drea de contacto. En esta condicidn de servicio el origen de la falla es
sub-superficial. No obstante, existen sistemas mecdnicos que trabajan muy exigidos vy, por lo
tanto, la pelicula de aceite no es efectiva, haciendo que las superficies se toquen y, en estos
casos, la falla comienza en la superficie.

Pag. 19 de 92



La fatiga por contacto de rodadura es el mecanismo de desgaste principal que se analiza
en este trabajo final, por lo que se desarrolla mas en detalle en la seccién 2.4.3.

Otros mecanismos de Desgaste:

Existen otras formas de desgaste, aunque las mismas son generalmente consideradas
como casos especiales o una combinacidn de los mecanismos bdsicos de desgaste propuestos,
entre los que se encuentran:

Desgaste por Erosidn: Esta forma de desgaste se produce cuando particulas sélidas
(contaminantes en cantidad < 5 %) en suspension en un fluido (liquido o gaseoso) impactan
contra una superficie, produciendo un dafio que depende en gran medida de su energia cinética,
angulo de impacto, morfologia, etc., Figura 10, desarrollando diferentes modos de daifo como
se observa en la Figura 11.

Para dngulos bajos, el dafio tiende a producirse por un mecanismo de rayado de la
superficie, similar al observado en abrasidn. Bajo estas circunstancias, la resistencia a la erosién
aumenta con la dureza del material, en forma similar a lo observado en el desgaste por abrasion,
Figura 11 a).

Sin embargo, cuando el angulo de incidencia de la particula aumenta, el dafio de la
superficie se produce por fatiga de altos ciclos Figura 11 b) o por acumulacién de deformacion
plastica o fatiga de bajos ciclos Figura 11 c), dependiendo de la velocidad o energia de la
particula. Si el material es fragil el dafio se produce por fractura, Figura 11 d).

Si bien el desgaste por erosion es considerado un problema en la conduccion de fluidos
contaminados con particulas sélidas, en ciertos casos el fluido transportado es del tipo multifase,
siendo una de las fases un sélido. Tal es el caso de los mineraloductos, en donde el mineral (en
cantidad > 50 %) es transportado de la mina o lugar de extraccion hasta la estacién de
procesamiento.

Una solucién empleada en mineraloductos es el recubrimiento con polimero de la pared
interior de la caferia, no solo por su bajo médulo eldstico, sino también por su resistencia a la
corrosidn, eliminando la sinergia entre erosidn y corrosién.

R ikl Masa
;‘“’A Vel. ariabies: | bureza Particula
b Angulo Impacto
Superficie e ) Velocidad
| '5:{ . |Dureza Superficie

Figura 10. Principales variables que afectan el desgaste por erosion.
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Figura 11. Modos de desgaste por erosién en dependencia del dngulo y velocidad de la particula.
a) Tipo abrasidn, b) Fatiga de altos ciclos, c) Fatiga de bajos ciclos, d) Fisuracion.

Desgaste por Cavitacion: Este mecanismo es similar a la erosién, pero con la
particularidad que el dafio es causado por la implosidon de burbujas (en general aire), en lugar
de particulas sélidas. En un fluido en movimiento las burbujas nuclean a partir de moléculas de
aire (o de sus componentes, O, N, etc.) disueltas, por efecto de una disminucién de presion
(cambio de seccidén o de direccidon en una tuberia, zona de succidn en bombas, etc.). Cuando el
fluido vuelve a sus condiciones originales, las burbujas colapsan de forma violenta, generando
una onda de presidn capaz de producir deformacidn elastica y también plastica. El proceso se
repite hasta que la capacidad de deformacion plastica se agota, nucleando fisuras que
finalmente conducen al desprendimiento de particulas por fatiga. Este tipo de dafio es tipico en
bombas, hélices, cilindros y cojinetes en motores de combustion interna, etc.

Desgaste por Fretting: Este mecanismo de desgaste se produce entre superficies de
piezas montadas con apriete (ajuste por interferencia, abulonadas, remachadas, etc.), las que
no obstante presentan movimiento relativo de muy pequefia amplitud (< 100 um), usualmente
inducido por problemas de vibracidn o por flexidn en elementos rotantes.

El fretting se produce por una combinacién de mecanismos, adhesidn, abrasién y
oxidacion. El desgaste comienza por adhesién, con la formacidn de uniones que se rompen por
la amplitud de movimiento. La transferencia de material de una superficie a la otra, produce la
formacién de protuberancias duras que actian como abrasivo, generando particulas muy finas
de desgaste. La pequefia amplitud de movimiento relativo entre superficies, impide que las
particulas de desgaste escapen del area de contacto, incrementando la tasa de desgaste.
Ademas, las particulas son oxidadas por su contacto con el aire del medio ambiente, lo que se
traduce en la aparicién de un polvo marrdn-rojizo caracteristico del 6xido de hierro, en torno a
la zona de apriete. Las superficies se observan pulidas, debido a la accién de lapidado de las finas
particulas oxidadas y de alta dureza. La Figura 12 muestra un ejemplo tipico de desgaste por
fretting en el montaje de un rodamiento.

El fretting promueve el dafio de los elementos de maquina de dos formas. Una es el
desgaste o fretting wear, que genera una pérdida de masa muy pequefia, aunque el montaje se
vuelve cada vez mas suelto. La otra es la falla catastréfica por fatiga o fretting fatigue, donde el
fretting asiste a la fatiga en la etapa de nucleacion, principalmente a través del aumento de la
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tensién superficial. En la mayoria de los casos, el desgaste por fretting se combate controlando
el origen y la intensidad de las vibraciones.

i
¥-._Dafio por

fretting
Particulas
/ de desgaste

Figura 12. Desgaste por fretting en un rodamiento y aspecto de la pista exterior.

2.4.3 Fatiga de contacto por rodadura (FCR)
2.4.3.1 Desgaste por fatiga de contacto por rodadura

Como se menciond anteriormente, el desgaste por FCR es el resultado de la aplicacién
repetida de tensiones de origen mecanico, por la rodadura de un cuerpo sobre otro. Puede
ocurrir en cualquiera de los cuerpos involucrados y es causa frecuente de falla en elementos
mecanicos tales como rodamientos, dientes de engranaje, mecanismos rueda-riel, leva-seguidor
y herramientas de conformado.

En general la falla se presenta en forma repentina y resulta dificil localizarla durante las
etapas de nucleacidn o crecimiento. Se manifiesta una vez que una fisura ha avanzado,
produciendo desprendimiento de material y dejando pequefias cavidades en la superficie de
rodadura, conocidas como spalls. Una vez producida la falla, ésta promueve el aumento del
ruido, las vibraciones, la temperatura y en sistemas lubricados, la aparicion de particulas de
desgaste presentes en el aceite de la maquina.

2.4.3.2 Distribucion de tensiones en contacto ideal

La distribucidn de tensiones en el contacto de cuerpos no conformes fue descripta por
Hertz alrededor del afio 1880, quien desarrollé la teoria que, con sus hipdtesis simplificativas,
esta vigente en la actualidad. Se define como “contacto ideal o hertziano” entre dos cuerpos, a
aquel en el cual sus superficies son sometidas a un estado de tensidon compresiva y se comportan
eldsticamente con deformacidn pequefia.

El contacto entre las superficies posee una geometria particular que depende de la
forma de los cuerpos. Por ejemplo, el contacto entre dos esferas, o entre una esfera y una
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superficie plana es puntual, mientras que el contacto entre dos cilindros con ejes paralelos se
produce segln una linea. Debido a la elasticidad de los cuerpos, la aplicacién de una carga hace
gue los contactos puntuales o lineales generen areas de contacto circulares o rectangulares,
respectivamente.

La Figura 13 muestra el contacto en un punto o, entre dos esferas de radios R, y Rp. Si
existe entre ellas una carga normal P, entonces se produce en ambas esferas una deformacion
eldstica que genera un area de contacto circular de radio a.

Figura 13. Geometria de contacto entre dos esferas de radio A y otra de radio B, bajo
una carga P generando un area de contacto circular.

Basado en el principio de la elasticidad, para obtener su solucion, Hertz considerd las
siguientes idealizaciones:

1. Las superficies son continuas y no conformes: a << Ri.

2. Las deformaciones son pequefias: a << Ri.

3. Cada cuerpo puede considerarse como un semiespacio elastico: a << Ri.
4. No existe friccidn entre las superficies: pux =y, = 0.

La deformacion elastica producida en el area de contacto es maxima en el centro y nula
en los bordes. Por tal motivo, las tensiones generadas sobre el area de contacto, en la direccién
zz, serdn maximas en el centro, con un valor denominado “presion de contacto maxima” (po), y
nulas en los bordes, como muestra la Figura 14.
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Figura 14. Esquema de dos esferas de radio R, y R;, en contacto bajo una carga P.

. . . 3 ,3PR
El radio del drea de contacto estd dado por: a = =
donde R es el radio de curvatura reducido y E’ el médulo elastico efectivo.
. . . 1 1 1
El radio de curvatura reducido se define como: = = 2 (— + —)
R Ra ' Rb

A su vez, el mdédulo elastico efectivo es:

1 1<1—va2 1—vb2>

E_E Ea + Ea

Donde E,y va son el médulo elastico y el coeficiente de Poisson del cuerpo Ay, Ep y v el mddulo

eldstico y el coeficiente de Poisson del cuerpo B, respectivamente.

La presion de contacto maxima esta dada por:

3P
Po = naz
Reemplazando en las anteriores ecuaciones:
1 [3PE?
Po =T | 8R?

Conociendo el tamafio del drea de contacto y la presidon que actta sobre ella es posible
calcular la distribucién de tensiones segun las direcciones xx, yy y zz en funcién de la profundidad

por debajo del centro del drea de contacto, como se muestra en la Figura 15.
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Figura 15. Distribucidn de tensiones debajo del punto central del area de contacto.

Se observa que la tensiéon mas elevada es de compresion y de un valor igual a p,. Las
restantes tensiones principales, en las direcciones xx e yy, son iguales a 0,5(1 + 2u)o;, por lo que
las tensiones de corte Tx Y Ty son relativamente pequefias. El maximo de la tensién de corte
segln el eje zz se localiza a una profundidad de aproximadamente 0,5a. Por lo tanto,
considerando el paso repetido de un elemento rodante sobre un punto cualquiera del camino
de rodadura (CR), se genera una tensién de corte pulsante Tx = Tyy.

La deformacién elastica en torno al punto de contacto genera también una tension de
corte ortogonal que tiene su maximo mas cerca de la superficie (aproximadamente a 0,4a), pero
gue posee diferente signo a un lado y a otro del eje zz. Por lo tanto, el paso repetido de un
elemento rodante produce, sobre un punto cualquiera por debajo del CR, una tension
alternativa tar. La Figura 16 muestra en forma esquematica el origen de esta tension.

Dir. Rod.
Poscion 3 Poscidn 2 Pomcién 1 Poscin 3 Poucién 2 Poscién 1 Posicdén 3 Poscién 2 Poscidn 1
a) N |
OO Q O O | O O
Supertce [ 7 58
) Superfice
s - — ‘ —
. N N N N R | N N
AN A A N A | A
RN B \"\»\‘ I i}\\\ N NN | . N
[— T —e psm— e
L e

Figura 16. Tensiones de corte producidas por la rodadura de un rodillo cilindrico.

En la Figura 16 a) el elemento rodante se encuentra en la posicion 1, el material por
debajo del mismo estd sometido a la tensién de corte pulsante maxima (tx,), mientras que la
tensioén de corte alternativa (tai) es nula. Sin embargo, en la posicién 2 el material esta sujeto a
Tt Mientras que T es nula. Para la posicidon 3, a una distancia suficientemente lejana a la
posicion del elemento rodante, ambas tensiones son nulas. Cuando el elemento rodante se
encuentra en la posicion 2, Figura 16 b), T,x es maxima exactamente debajo de éste, mientras
que Tar €s nula. Sin embargo, en las regiones subsuperficiales, a la derecha y a la izquierda del
punto de contacto, el material esta sujeto a tensiones Tai Y — Ta, respectivamente. En la Figura
16 c), el elemento rodante se encuentra en la posicidn 3, T,x es maxima y Ta: es nula debajo del
area de contacto. Sin embargo, T.: en la posicion 2 es maxima nuevamente, pero de signo
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contrario al observado con el elemento rodante en la posicidon 1. Esto muestra que un punto
cualquiera por debajo del CR, por ejemplo, en la posicion 2, estd sujeto a una tensidn de corte
pulsante ty, y también a una tensién de corte ortogonal alternativa tar.

2.4.3.3 Relacidn presion hertziana-resistencia

Las tensiones generadas en el contacto poseen una componente hidrostatica
importante y un desviador de tensiones, como se observa en la Figura 15. Para producir
degradacion en un material por microplasticidad debe superarse un valor de carga umbral, de
modo que la componente desviadora de las tensiones supere el valor critico, siendo capaz de
producir el movimiento de dislocaciones. El valor umbral puede expresarse como la relacion
po/kk, donde ki es el limite eldstico cinematico del material, que se obtiene en ensayos de fatiga
de bajos ciclos, ya sea con esfuerzos de traccién o de torsién. En contactos sin friccidn, el valor
umbral para producir la degradacidn es po/k« = 4,7 para contactos puntuales y po/kk = 4 para
contactos lineales. Por debajo del umbral no se producird microplasticidad y, por lo tanto,
tampoco se observardn signos de fatiga, aun para un numero infinito de ciclos de carga.

2.4.3.4 Lubricacion en FCR

El funcionamiento de elementos mecdanicos en condiciones que permitan describir el
estado tensional aplicando la teoria de Hertz, se conoce como ideal. En la prdctica, esta
condicion de funcionamiento se obtiene cuando el contacto se produce bajo una lubricacion
adecuada. La funcién de la lubricacidn es satisfacer los siguientes objetivos:

- Suministrar un ue separe las superficies en movimiento relativo.
- Mantener una temperatura de funcionamiento adecuada.

- Prevenir la contaminacion con suciedad o particulas de desgaste.
- Prevenir la corrosion.

De acuerdo al espesor y tipo de pelicula lubricante se identifican diferentes regimenes
de lubricacion. La Figura 17 muestra estos regimenes con la conocida curva de Stribeck, la cual
muestra la variacion del coeficiente de friccion (u) en funcidn de la relaciéon nN/P, donde n es la
viscosidad del fluido, N es la velocidad y P es la carga. Para valores elevados de nN/P la
lubricacion es hidrodinamica (tipica de cojinetes de deslizamiento) y se obtiene un espesor de
pelicula elevado, donde la friccidon tiene su origen en el rozamiento interno del lubricante. Para
valores intermedios de nN/P, como los observados en el contacto de cuerpos no conformes, se
entra en el régimen de lubricacidn conocido como elastohidrodinamico, con espesores de
pelicula tipicos entre 0,025y 2,5 um. Si el espesor de pelicula disminuye todavia mas, se produce
el contacto ocasional de las microasperezas superficiales, dando lugar al régimen conocido como
de lubricacién mixta. Si nN/P continta bajando se entra en el régimen de lubricacion limite.
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Figura 17. Curva de Stribeck. Los regimenes de lubricacidn y su relacién con
el espesor de pelicula lubricante, h.

2.4.3.5 Distribucidn de tensiones en contacto no ideal

En general, el contacto real entre elementos rodantes estd acompanado por algun grado
de friccion o deslizamiento entre las superficies. Una de las razones para que exista
deslizamiento tiene que ver con la deformaciéon producida en la regién de contacto. La friccidn
afecta la distribucién de tensiones en el contacto, haciendo que los maximos de las tensiones
de corte se aproximen a la superficie, como se muestra esquemdticamente en la Figura 18.

La presencia de friccidn es una de las razones por las cuales se produce un aumento de
la temperatura y, por lo tanto, una disminucién de la viscosidad y del espesor de la pelicula
lubricante. Esta condicién de funcionamiento puede producir el contacto de las microasperezas
superficiales y es conocida como no ideal.

Tensiin de corte

Rodadora pura

Esfuerzo combinado
rodadura y deslizamiento

Figura 18. Distribucién de tensiones para casos de: rodadura pura, deslizamiento puroy la
combinacion de ambos.

Este tipo de contacto muchas veces esta sujeto a valores de tensidén hasta cinco veces
mayor que la po del macrocontacto. Las tensiones de corte maximas se localizan a profundidades
que, en este caso, estan relacionadas con la semiamplitud de las microareas de contacto, entre
0y 50 um de la superficie.
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Distribucidn de tensiones en superficies recubiertas

El cdlculo de la presién de contacto en superficies recubiertas usualmente se ha llevado
a cabo utilizando la teoria de Hertz, tal como reportan Barovich et al. (1964), Chen et al. (1972),
Schwarzer et al. (1999) y Zhang et al. (2007), entre otros.

Sin embargo, otros autores indican que la presion de contacto real puede desviarse
significativamente de la aproximacion de Hertz, dependiendo principalmente de la relacidn
entre el espesor de pelicula (t) y el radio del drea de contacto (a) y de las propiedades elasticas
del sustrato y del recubrimiento. Entre ellos, Gupta et al. (1974) y Kulchytsky-Zhyhailo et al.
(2010) reportan que, para relaciones t/a - 0y t/a > 1, la presidn de contacto real no difiere
significativamente de la distribuciéon de Hertz y que, entre estos casos limite, la desviacidon se
acentta con el aumento de la relacion mddulo elastico del recubrimiento/mddulo eldstico del
sustrato (Er/Es). Cuando la relacidon t/a = 0, el drea y la presién de contacto quedan
determinadas por las propiedades del sustrato y cuando la relacidn t/a > 1, por las propiedades
del recubrimiento.

Por otro lado, es sabido que las tensiones generadas en el contacto pueden causar la
fractura y/o delaminacion del recubrimiento en aplicaciones de fatiga de contacto por rodadura.
Las maximas tensiones normales se relacionan con la fractura del recubrimiento, mientras que
la maxima tensidn de corte se relaciona con la delaminacién. Por lo tanto, diversos autores han
estudiado la distribucién de tensiones por debajo del drea de contacto en superficies
recubiertas. Los avances mas recientes se describen a continuacion:

Lietal. (1997), considerando un contacto axisimétrico (entre una esferay un plano), una
relacién t/a = 1 y asumiendo una distribucion de presidn parabdlica, encontraron que las
tensiones radiales y circunferenciales, por debajo del centro de contacto, son compresivas en la
superficie y discontinuas en la interfaz sustrato-recubrimiento, resultando de traccion para el
caso de un recubrimiento duro (Er/Es = 10). La tensidn normal es continua en la interfaz y no
difiere significativamente de la encontrada en un sustrato sin recubrir bajo las mismas
condiciones de carga.

Por otro lado, Apalak et al. (2007), utilizando soluciones numéricas, reportaron que las
regiones de concentracién de las tensiones de corte y de Von Mises se ubican en el sustrato, por
debajo del centro de contacto, para una relacidn t/a= 0,1y que las mismas se ubican dentro del
recubrimiento y terminan en la interfaz para relaciones t/a = 0,5 y 0,9. El aumento de la relacién
Er/Es produce un aumento del nivel de tensiones para las distintas relaciones t/a analizadas.

Kulchytsky-Zhyhadilo et al. (2010), considerando un contacto axisimétrico, encontraron
que, sobre la superficie de las muestras, las tensiones radiales son compresivas en el centro del
area de contacto y de traccién en el borde. El aumento de la relacién Er/Es produce un
corrimiento de las tensiones de traccidn hacia fuera de la zona de contacto y, un aumento de la
relaciéon t/a produce su disminucidn. En la interfaz, las tensiones radiales son de traccién en el
centro del drea de contacto y compresivas en el borde de la misma. El incremento de las
relaciones t/a y Er/Es producen un aumento de las tensiones de traccidn en la interfaz. La
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maxima tensién de Von Mises se produce en la superficie para relaciones t/a < 0,2; en el
recubrimiento para relaciones t/a > 1y en la interfaz para relaciones intermedias, siempre por
debajo del centro de contacto. Para relaciones t/a < 1, el reemplazo de la presién de contacto
real por la aproximacién de Hertz permite un cdlculo preciso de la tensién radial en la superficie
y de la tensién de corte en la interfaz, mientras que las tensiones radiales y de Von Mises en la
interfaz difieren considerablemente.

2.4.3.6 Modos de falla por FCR en superficies recubiertas

De acuerdo a las caracteristicas de sustratos y recubrimientos y a las condiciones de
carga empleadas, las superficies recubiertas pueden desarrollar distintos modos de falla en FCR.
Estos modos estdn descriptos esquematicamente en la Figura 20.

d v f

00 Ny Z
. A A YR

| S |

Figura 20. Modos de falla por FCR en superficies recubiertas: (a) formacidn de spalls en el
sustrato, (b) delaminacion del recubrimiento en la interfaz y (c) exfoliacion de una porcién del
recubrimiento, (d) pulido leve y exfoliacién de una porcidn del recubrimiento, (e) pulido leve y

delaminacion del recubrimiento, (f) pulido severo y formacién de spalls en el sustrato.

Cuando la solicitacion (carga, velocidad, temperatura) se encuentra en niveles
moderados, se promueve el funcionamiento en condiciones ideales, es decir, con separacion
completa de las superficies por efecto de la lubricacidon elastohidrodindmica, donde
virtualmente no existe contacto metdlico. Ademas, como se menciond anteriormente, el estado
tensional mas desfavorable puede encontrarse ya sea en el sustrato, en la interfaz o en el
recubrimiento, dependiendo de la relacion t/a y de las propiedades elasticas de los materiales
de sustrato y recubrimiento

Si el estado tensional mas desfavorable se presenta en el sustrato, este actuia sobre las
discontinuidades metalurgicas (inclusiones) presentes en esta region, produciendo la nucleacion
y posterior propagacion de una fisura. Esta fisura avanza hasta que el ligamento remanente no
soporta el esfuerzo aplicado, provoca su fractura y el desprendimiento de una porciéon de
material, formandose un crater o spall (Figura 20 a). Si el estado mas desfavorable se presenta
en la interfaz, se produce la fractura y posterior delaminacidn del recubrimiento (Figura 20 b) y
si se presenta en el recubrimiento se produce la exfoliacién de una porcion superficial del
recubrimiento, quedando otra porcién adherida al sustrato (Figura 20 c).

Cuando las superficies recubiertas son sometidas a cargas especificas elevadas, se
promueve el funcionamiento en condiciones no ideales. Esto se traduce en mayores cargas,
velocidades y temperaturas de los cuerpos que ruedan, haciendo que la pelicula lubricante se
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vuelva mas fina, llegando a producir su colapso y, por lo tanto, el contacto y deformacion de las
microasperezas superficiales. La interaccion de las asperezas superficiales genera un efecto de
pulido sobre el camino de rodadura.

No sdlo las microasperezas entran en contacto sino también las particulas en suspensién
en el aceite pueden quedar atrapadas en el huelgo entre las superficies. Estas particulas pueden
rayar, indentar o quedar embebidas en la superficie, generando discontinuidades que se
convierten en un lugar propicio para la nucleaciéon superficial de fisuras. Las fisuras nucleadas
en la superficie de una pieza recubierta pueden propagarse dentro del recubrimiento,
produciendo su exfoliacién (Figura 20 d) o hacia la interfaz, produciendo la delaminacién del
recubrimiento (Figura 20 e). En ciertos casos puede producirse un pulido severo del
recubrimiento, generado por el contacto de las asperezas superficiales, y la posterior nucleacidn
y propagacion de fisuras en la superficie del sustrato (Figura 20 f).

2.5 Acero SAE 4140

En el contexto del presente trabajo de investigacion, el material seleccionado para
recibir tratamiento térmico, modificacién superficial y depositar recubrimiento es el acero SAE
4140. La seleccidén estd basada en los siguientes aspectos:

1. Se trata de un acero de construccién muy difundido para la fabricacién de partes de
maquina.

2. Es un acero para temple y revenido, capaz de alcanzar una dureza superior a 50 HRC,
proporcionando un gradiente de propiedades mecdnicas superficiales (una vez realizado
el tratamiento superficial) apto para resistir la FCR.

3. Este acero posee Cr y Mo como elementos de aleacién, permitiendo la precipitacion de
nitruros especiales en la nitruracion.

La norma SAE 4140 define los intervalos de composicion quimica para los distintos
elementos constituyentes, Tabla 2. Se define como un acero de baja aleacién con Cromo y
Molibdeno, apto para tratamiento térmico por temple y revenido, y también para el tratamiento
superficial de nitruracion.

Composicidon Quimica SAE 4140

Elemento C Si Mn P S Cr Ni Mo

% en peso (0,38 -043(0,20-0,35|0,75 - 1,00|0,035 max|0,040 mdax|0,80 - 1,10 0,15-0,25

Tabla 2. Porcentaje en peso de los elementos presentes en SAE 4140 segun la norma.

Suele ser utilizado en piezas de medianas dimensiones que exigen elevada dureza,
resistencia mecdnica y tenacidad, tales como ejes, pasadores, cigiiefiales, barras de torsion,
engranajes de baja velocidad, tuercas y pernos sometidos a grandes esfuerzos, arboles de
transmisién, émbolos, bielas y rotores.

El tratamiento térmico consiste en un austenizado, y luego templado y revenido, para
aumentar su resistencia y tenacidad. A alta temperatura, la fase estable es austenita y a
temperatura ambiente es estable una mezcla de ferrita y carburos.
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El tiempo de permanencia a la temperatura de austenizado representa un compromiso
entre lograr la maxima disolucion de carburos, para obtener una alta resistencia mecdnica, y
evitar el excesivo agrandamiento de grano, austenita retenida y fragilidad. También se debe
evitar la descarburacién, que depende de la atmdsfera del horno, se puede emplear carbonilla

y aditivos para rodear las piezas y equilibrar el potencial de carbono.

De la misma manera que en los aceros al carbono, la martensita de alta dureza y fragil
obtenida en el temple, debe ser revenida para mejorar sus propiedades (balance
resistencia/tenacidad) de acuerdo al uso posterior. El revenido consiste en un calentamiento
por debajo de la temperatura eutectoide, seguido de un mantenimiento, tras el cual se enfria
hasta la temperatura ambiente. En la Tabla 3, se muestran los parametros recomendados para
el tratamiento térmico del acero SAE 4140. Por otro lado, en la Figura 21, se observa la variacién
de distintas propiedades mecanicas en funcién de la temperatura de revenido.

Tratamiento Temperatura [°C]
Forja 1000 - 1200
Normalizado 870-925
Templado 830 - 860
Revenido (Segun caracteristicas deseadas) 200 - 700

Tabla 3. Pardmetros recomendados para el tratamiento térmico del SAE 4140.

Tompesatues de Mavanide * £
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Figura 21. Propiedades mecdnicas en funcion de la Temperatura de Revenido.

2.6 Tensiones Residuales

Las tensiones residuales se definen como tensiones en el rango elastico que no pueden
ser relajadas y quedan en un material luego de ser sometido a algin proceso térmico o
mecdanico. La deposicion de recubrimientos duros estd inherentemente asociada con el
desarrollo de tensiones residuales debidas al efecto superpuesto de dos componentes:
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- Las tensiones intrinsecas. Se deben a la creacion de defectos cristalograficos durante el
proceso de nucleacidn y crecimiento de la pelicula sobre el sustrato.

- Las tensiones térmicas. Se producen durante el enfriamiento desde la temperatura de
deposicién hasta la temperatura ambiente, debido a diferencias entre los coeficientes
de expansion térmica de sustrato y recubrimiento.

Las tensiones residuales en superficies recubiertas generalmente son compresivas. La
magnitud de estas tensiones, en ciertas ocasiones, pueden llegar a superar los -10 GPa. Las
tensiones residuales pueden afectar el comportamiento en servicio del sistema sustrato-
recubrimiento. Tensiones residuales compresivas combaten la nucleacién y propagacion de
fisuras. Tensiones de traccidén promueven la propagacién de fisuras y son indeseables. Por otro
lado, muy altas tensiones compresivas aumentan la probabilidad de desprendimiento
espontaneo y catastrofico del recubrimiento, tal como reportan Bull (1999) y Cozza et al. (2006).

Técnicas de medicion de las tensiones residuales

Existen dos técnicas mas ampliamente utilizadas para medir tensiones residuales en
superficies recubiertas. La primera se basa en la medicién de la deflexidon o curvatura de un
sustrato delgado antes y después de la deposicion del recubrimiento, generalmente mediante
interferometria. Conociendo las constantes eldsticas del sustrato y el espesor de pelicula, las
tensiones residuales pueden calcularse a partir de los radios de curvatura medidos. La segunda
se basa en la medicién del espaciado interplanar de un determinado plano cristalografico (hkl)

del recubrimiento mediante difraccion de rayos X. Conociendo las constantes elasticas del
mismo, las tensiones residuales pueden calcularse a partir del espaciado interplanar del plano
(hkl) analizado. En la Seccidon 4.3.9 se entra mas en detalle sobre la determinacién de las

tensiones residuales.
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3. Objetivos

El objetivo general de este proyecto final, es evaluar la mejora de la resistencia a la fatiga de
contacto por rodadura del acero SAE 4140 a través del tratamiento superficial, consistente en la
modificaciéon superficial mediante nitruracion idnica y/o la aplicacion de un recubrimiento de
TiN aplicado mediante el proceso PVD.

Del objetivo general, surgen los siguientes objetivos particulares:

e Completar la preparacion de las probetas.

e Completar su caracterizacion.

e Realizar ensayos de FCR.

e Describir estadisticamente el comportamiento frente a la FCR y establecer
comparaciones entre las distintas variantes de material.

e Caracterizar el tipo de falla que opera en cada caso.

e Discutir los comportamientos observados y arribar a un mejor entendimiento de los

mismos.
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4. Procedimiento Experimental

4.1 Material de partida

4.1.1 Descripcion de las muestras a ensayar

Como material de partida se utilizaron probetas de acero SAE 4140, mecanizadas en
forma de discos de 63 mm de diametro a partir de una barra redonda maciza. En primera
instancia, se realizé un austenizado de 2 horas a 850 °C, luego el material fue templado y
revenido a 520 °C durante otras 2 horas. Las superficies fueron terminadas con una rectificadora
tangencial, y luego manualmente con lija al agua de granulometria sucesivamente mas fina,
eliminandose las marcas del mecanizado previo, hasta alcanzar finalmente un grano 600.
Posteriormente, fueron identificadas en grupos GO, G1, G2 y G3 (cada grupo de 3 discos),
destinados a recibir distintos tratamientos. En la Tabla 4 se listan los tratamientos realizados a
cada grupo de probetas. Al momento de comenzar este proyecto las probetas de los grupos G1,
G2 y G3 se encontraban preparadas, existiendo la necesidad de realizar el tratamiento térmico
y preparar superficialmente a aquellas del grupo GO.

Identificacion Descripcién del tratamiento

Grupo 0 (GO) | SAE 4140 Templado y revenido. Superficie lijada hasta grano 600.

Nitruracién idnica, sobre SAE 4140 Templado y revenido. Superficie de

G 1(G1 . ; i
rupo 1 (G1) sustrato lijada hasta grano 600 previo al tratamiento.

Recubrimiento de nitruro de TiN aplicado por deposicién por CAD, sobre SAE
Grupo 2 (G2) | 4140 Templado y revenido, sin tratamiento superficial previo. Superficie de
sustrato lijada hasta grano 600 previo al tratamiento.

Nitruraciéon idnica, sobre SAE 4140 templado y revenido, posterior
recubrimiento de nitruro de titanio (TiN) aplicado por deposiciéon por arco
catodico (CAD). Superficie de sustrato lijada hasta grano 600 previo al
tratamiento.

Grupo 3 (G3)

Tabla 4. Clasificacion de los distintos grupos de muestras.

4.1.2 Caracterizacion del material de partida

Para evaluar la composicion quimica del material de partida, se empled la técnica de
espectroscopia de emisidn dptica, que consiste en analizar la longitud de onda de los fotones
emitidos desde un estado excitado a un estado inferior de energia. Cada elemento emite un
conjunto caracteristico de longitudes de onda discretas en funcidn de su estructura electroénica.
Mediante las observaciones de estas longitudes de onda puede determinarse la composicién
elemental del material. Los resultados obtenidos, que resultan del promedio de al menos cuatro
determinaciones, se muestran en la Tabla 5. La composicién quimica de las probetas analizadas
coincide con los valores esperados de acuerdo a la norma SAE 4140 (ver Tabla 2, Seccion 2.5)
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Composicion Quimica — Probetas SAE 4140
Elemento C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu Vv Nb Ti
% en peso 0,442 | 0,332 | 0,935 | 0,02 | 0,016 | 0,972 | 0,011 | 0,215 | 0,122 | 0,004 | 0,002 | 0,03

Tabla 5. Porcentaje en peso de los elementos presentes en la muestra.

4.2 Tratamientos superficiales realizados

Los tratamientos de nitruracion idnica fueron realizados en la empresa IONAR S.A. (Villa
Maipu, Pcia. Buenos Aires), y los recubrimientos de TiN en la empresa SUDOSILO S.A. (Cérdoba,
Pcia. de Cérdoba).

Las condiciones en que fueron realizados los tratamientos de nitruracion idnica fueron
provistas por la empresa IONAR S.A., y se muestran en la Tabla 6.

Composicidon del | Diferencia de | Temperatura del Presllon de Tlempo.de
Grupo as (% atomico) | potencial (V) | sustrato (°C) la cdmara | procesamiento
& P (mbar) (hr)
20 - 25 %N,
Gl1&G3 600 500 6 15
80 - 75 %H,

Tabla 6. Condiciones de nitruracion iénica.

La Tabla 7 muestra las condiciones en que fueron depositados los recubrimientos de
TiN, en la empresa SUDOSILO S.A. Se utilizé la técnica de deposicion por arco catddico (CAD) que
se enmarca dentro de los procesos de deposicion fisica en fase vapor (PVD).

. . Corriente| Temperatura |Presion de . . Tiempo de
Diferencia de . Distancia al .
Grupo otencial (V) de arco | del sustrato | la cdmara objetivo (mm) procesamiento
P (A) (C) (mbar) | (hr)
G2&G3 250 60 300 20 200 - 300 0.25

Tabla 7. Condiciones de deposicién para recubrimientos de TiN.

4.3 Caracterizacion de las muestras

4.3.1 Microestructura

Se obtuvieron muestras de las probetas de acero SAE 4140 efectuando cortes
transversales con disco refrigerado, que luego se incluyeron en bakelita para facilitar la
manipulacion. Posteriormente, las muestras se pulieron manualmente hasta logar un pulido
espejo. Se utilizé el reactivo Nital (2 ml HNO, en 100 ml etanol (95 %) o bien metanol (95 %)) a
temperatura ambiente para revelar la microestructura. La observacion se realizé en un
microscopio dptico Olympus PMG 3, complementado con un sistema de captura digital de
imagenes.

4.3.2 Fases presentes

La difraccion de rayos X (DRX) es un método de caracterizacion de materiales a través
de sus estructuras cristalinas. Cuando un cristal, que contiene arreglos periddicos de d&tomos, es
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irradiado con un haz de rayos X monocromatico se genera una huella digital de la estructura en
forma de un patrén de difraccién.

Se puede utilizar con diversos fines, como: identificacion de fases cristalinas, resolucidn
de estructuras, cuantificacién de fases, determinacion de pardmetros de red, medicién del
tamafio de cristalito, medicidn de tensiones residuales, etc.

En este trabajo, se identificaron las fases presentes en el sustrato de SAE 4140, en las
capas modificadas por nitruracién y en el recubrimiento de TiN, utilizando un difractémetro
Phillips XPERT-PRO de la Divisidn Ceramicos del INTEMA.

Mediante la aplicacion de la Ley de Bragg se realizd la identificacién de fases:
nl = 2d sin(0)

Donde n es un nimero entero, A es la longitud de onda de la radiacion utilizada, d es el
espaciado interplanar, y 6 es el semiangulo entre los rayos incidente y difractado. Midiendo los
angulos 20 a los que se producen los picos de difraccién se calcularon los correspondientes
espaciados interplanares. Luego, con la ayuda del software X’'Pert Highscore, se identificaron las
fases presentes en cada muestra (se analizé una muestra para cada grupo). Este software cuenta
con una base de datos de patrones de difraccién, con la cual se pueden comparar los valores de
d correspondientes a cada pico.

4.3.3 Dureza

Con la ayuda de un Durdmetro Universal Durotest DU-250 de la marca lbertest,
perteneciente a la Division Metalurgia de INTEMA, se realizaron mediciones de dureza mediante
el método Rockwell en la escala C (HRC). Se realizaron cuatro mediciones en cada cara de las
probetas, cerca del centro o del perimetro para que las improntas no afecten al ensayo de FCR.
Los valores reportados surgen del promedio de las 8 determinaciones.

También se midié la dureza mediante ensayos de microindentacién, empleando un
durémetro digital marca Isotest modelo PMH-1000, equipado con un indentador Vickers y con
una carga de 500 g. La ecuacién utilizada para determinar el valor de dureza es la siguiente:

P
HV = 1,8544 =z
Donde P [kg] es la carga aplicada y d [mm] es la diagonal promedio de la huella.

4.3.4 Nanodureza y mdédulo elastico reducido

Se realizaron ensayos de nanoindentacién instrumentada, en los cuales se evaluaron la
dureza y el médulo elastico de los distintos grupos de probetas. Se utilizé un equipo Hysitron TI
900 Triboindenter, perteneciente al Laboratorio de Superficies de INTEMA, equipado con un
indentador Berkovich, que posee una geometria piramidal de base triangular, Figura 22.
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Figura 22. Indentador tipo Berkovich para ensayo de nanoindentacién instrumentada.

El equipo se operd en los modos de control por carga y por desplazamiento. En los
valores reportados se consideré la compliancia de la maquina y la geometria del indentador
fueron calibradas previamente utilizando el método Oliver-Pharr, que contempla variables como
la carga maxima aplicada, el dreay la rigidez del contacto y caracteristicas como el médulo de
Young vy el coeficiente de Poisson del indentador.

4.3.5 Topografia Superficial

Se midié la rugosidad superficial de cada grupo de probetas, utilizando un perfildmetro
de contacto marca Taylor-Hobon modelo Sutronic 3+ perteneciente al Laboratorio de
Metrologia de |la Facultad de Ingenieria. Se utilizdé una longitud de medicién de 4 mm (cut-off =
0,8 mm). Se analizaron dos parametros de rugosidad: la desviacién media aritmética (Ra) y la
asimetria (Rsk) del perfil. El pardametro Ra es el mas ampliamente utilizado para caracterizar la
rugosidad de una superficie y se define como la media aritmética de la distancia de los puntos
de perfil en relacion a la linea media del mismo, como se muestra en la Figura 23.

¥ ‘ o
C‘E G0 X XA A Linea media
Iy V x"

Figura 23. Representacion del parametro de rugosidad Ra.

El valor del parametro Ra se determina a partir de la siguiente expresion:

n
Ra=—Y Iy
a_n, Yi

i=1

donde n es la cantidad de mediciones e y; es la altura de los distintos puntos del perfil respecto
a la linea media.

El pardmetro Rsk es una medida de la asimetria del perfil respecto a la linea media.
Perfiles con picos removidos y/o valles muy profundos poseen asimetria negativa. Perfiles con
picos muy altos y/o valles poco profundos poseen asimetria positiva, como muestra la Figura 24.
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Distribucién
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Figura 24. Representacion de la asimetria del perfil de rugosidad.

El valor del parametro Rsk se determina a partir de la siguiente expresion:

Rsk =

donde n es la cantidad de mediciones e y; es la altura de los distintos puntos del perfil respecto
a la linea media.

El filtrado de los perfiles y la determinacidn de los pardmetros de rugosidad se realiz
utilizando el software TalyMap Gold.

4.3.6 Espesor de recubrimiento y capa blanca

Para determinar el espesor de recubrimientos o el de la capa blanca en la nitruracion,
se empled el método de abrasion esférica (calotest), utilizando el Calotester perteneciente al
Grupo Tribologia. En este ensayo se coloca la superficie recubierta sobre un soporte y se hace
girar sobre ella una esfera de acero de 25 mm de didmetro, una suspensidn de alimina de
tamafio 2 um en agua. Gracias a la abrasion producida por la alimina, el giro de la esfera provoca
el desgaste del recubrimiento y del sustrato, originando una huella de desgaste, Figura 25, que
permite distinguir el recubrimiento.
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SUSTRATO

L X M
h D .

Figura 25. Huella de desgaste generada por el método de abrasién esférica.

El espesor del recubrimiento, s, se calcula a partir de las siguientes expresiones, donde
R es el radio de la bolilla seleccionada para el ensayo, en tanto que D, d, x e y, corresponden a
las dimensiones descriptas en la Figura 25.

D? —d?

$T78R

Xy
s =—
2R
La medicion de las improntas se realizé sobre imagenes obtenidas mediante microscopia
Optica, utilizando un software de procesamiento de imagenes.

Mediante un procedimiento analogo al desarrollado, se puede conocer el espesor de la
capa blanca en piezas tratadas por nitruracion idnica.

4.3.7 Adherencia

Para completar la caracterizacién de las muestras recubiertas (G2 y G3) se evaluaron
resultados existentes, que habian sido obtenidos mediante el ensayo de adherencia descripto
por la norma VDI 3198. El mismo consiste en efectuar indentaciones sobre las superficies
recubiertas utilizando un penetrador de dureza Rockwell Cy aplicando una carga de 150 kg. Las
zonas adyacentes al borde de las improntas se observan en un microscopio éptico a 100
aumentos y el dafo provocado al recubrimiento se compara con un patrén de calidades de
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adherencia, Figura 26, donde se observa que los indices HF1, HF2, HF3, y HF4 (aparicién de
fisuras) indican una adherencia aceptable, mientras que los indices HF5 y HF6 se consideran
inaceptables debido al desprendimiento del recubrimiento.

Unaccepeable failure VDI 3198 1est

HF2 HF5. & todentajion load

Hﬂ‘ .
HF3, 4om
. .

Figura 26. indices de adherencia segiin norma VDI 3198.

nucrocracks

— I-.nlurr marks
HFO‘

delaminavon

4.3.8 Tensiones Residuales

Se determinaron tensiones residuales mediante el método del sen?y, asumiendo un
estado biaxial de tensiones. Este método se basa en la medicion del espaciado interplanar de un
determinado pico de difraccién (hkl). Para ello se define un sistema de coordenadas X; asociado
a la probeta y un sistema de coordenadas L; asociado al sistema de medicidn, como muestra la
Figura 27.

Figura 27. Relaciones entre los sistemas de coordenadas de la probeta (X;) y el sistema de
medicion (L))

El sistema X; se define de modo que el eje X5 coincida con la normal a la superficie de la
probeta, mientras que el sistema L; se define de modo que el eje L3 coincida con la normal al
plano (hkl) cuyo espaciado interplanar serd medido (plano de difraccion) El angulo ¢ indica la
rotacion del sistema de coordenadas L; respecto a la normal a su superficie (eje X3). El angulo ¢
indica la inclinacion del plano de difraccién respecto a la normal a la superficie de la probeta,
como muestra la Figura 28.
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Figura 28. Definicidn del dangulo .

La deformacion de un determinado plano (hkl) en la direccién L3 se puede calcular
utilizando la siguiente expresion:

dey—d
(e5)gy = 24— (1)

donde dw, es el espaciado interplanar medido y d, es el espaciado interplanar sin deformacién.

La deformacidn en la direccién Ls puede expresarse en el sistema de coordenadas de la
probeta usando la siguiente transformacién:

(€33) oy = 21'3=1Z?=1aiaj€ij (2)

donde a; y a; son las componentes del vector L; en el sistema de coordenadas X; y &;;, las

componentes del tensor de deformaciones.
Las componentes del vector L; en el sistema de coordenadas X; son:
a = (cospsiny  singsiny cos) (3)
La deformacion en la direccidn L; resulta:

(€33)pyp = €11 cos? @ sin® P + &5, sin (2¢) sin® P + &% cos @ sin (2y) + 5, sin® @ sin®P +

£ sin @ sin (2Y) + €5 cos?y (4)

La relacidn entre las deformaciones y las tensiones pueden expresarse, de manera

general, como:
_ 1
€ij = 55204 + 6;;510xk (5)

donde S; y %S, son las constantes eldsticas de rayos X del material (XEC') y o;; son las

componentes del tensor de tensiones. §;; = 1sii =jy§;; = 0sii # .

Sustituyendo, la ecuacidn 4 resulta:
L 1 X 2 X o X win? XY cin?
(&33) oy = ESZ (017 cos® @ + aiy sin (2¢) + 05, sin” ¢ — g33) sin“ P
+ %Sz (015 cos @ + a55 sin @) sin (2Y) + S; (0 + 55 + %) (6)
Asumiendo un estado biaxial de tensiones, la ecuacion resulta:
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dpy-do _ 1 : : .
(5 gy = ""{’;0 > =—8,(0f] cos® ¢ + aff sin (2¢) + 05 sin? @) sin? P + Sy (aff + 055) (7)

Esta ecuacion relaciona la deformacién medida en la direccién L; con las componentes
del tensor de tensiones en el sistema de coordenadas X..

La proyeccion del tensor de tensiones en la direccion X, (ver Figura 27) esta dada por

la siguiente expresion:
Op = Xio1 Doy NiN;0y; (8)
donde n; y n; son las componentes del vector X, en el sistema de coordenadas X.
Las componentes del vector X, en el sistema de coordenadas X; son:
n=(cosep sing 0) 9)
Por lo tanto, la proyeccion del tensor de tensiones en la direccion X, resulta:
0, = 0fy cos? @ + o sin (2¢) + 055 sin @ (10)

Esta expresidn coincide con el término dentro del primer paréntesis de la ecuacién 7,
por lo que la misma puede reescribirse como sigue:

dypy—d 1 .
% = 28,0, sin” P + S; (0 + 03%) (11)

Para determinar las tensiones residuales en una direccién ¢ determinada (ver Figura
27), se mide el espaciado interplanar (dy) en la direccion Ls; para diferentes angulos i y se

grafica dyy, vs. sin 1. Luego, la pendiente de la recta es proporcional a Op-

En materiales homogéneos e isdtropos, las XEC’s se calculan a partir del coeficiente de
Poisson (v) y del médulo de elasticidad (E) del material, de acuerdo a:

S v
17 F
15 _1+v
27 F

En materiales no homogéneos, altamente texturados o monocristalinos, las XEC’s se
calculan a partir de los tensores de rigidez (C;;) y/o de compliancia (S;) del material. En este
caso, las XEC's dependen del plano (hkl) analizado.

Es sabido que la intensidad relativa de los picos de difraccién ubicados a angulo 26
menores a 100° cae rdpidamente al aumentar el dngulo de inclinacidn 1. Por lo tanto, la
cantidad de datos utiles para realizar el grafico dy, vs sin? 1 puede llegar a ser insuficiente,
obteniéndose valores de tensiones residuales erréneos. Por lo tanto, para obtener la mayor
cantidad de datos posible para la determinacidon de tensiones residuales por el método del

sin? 1, se recomienda utilizar picos ubicados a dngulos mayores a 100°.
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Las tensiones residuales en las probetas de SAE 4140 se determinaron utilizando
diferentes rangos de 20 dependiendo de la fase a analizar, y diferentes dngulos de inclinacién
P, resumido en la Tabla 8. Los difractogramas fueron registrados en pasos de 0,04° y con una
velocidad de 5 seg/paso. Para el analisis de datos, se utilizd el software X’'Pert Stress, donde
ingresando los valores de mddulo elastico reducido obtenidos previamente para cada grupo se
pueden calcular las tensiones residuales.

Para el caso del G3, como un pico de TiN se encontraba superpuesto a uno de la Capa
Blanca, se optd por intentar relevar un barrido en dngulos “bajos” (60-64°), a pesar de no ser lo

recomendado.
Grupo Rango 20 [°] Angulos v utilizados [°] Fase
GO 134 -143 0,00 - 26,57 - 39,23 - 50,77 - 63,44 Martensita
G1 127-133 0,00 -22,79 - 33,21 - 42,13 - 50,77 - 60,00 Capa Blanca
G2 120-132 0,00 - 25,29 - 37,17 - 47,73 - 58,69 TiN
G3 60 - 64 0,00 - 15,34 -21,97 - 27,28 TiN
G3 127-133 0,00 -22,79 - 33,21 - 42,13 - 50,77 - 60,00 Capa Blanca

Tabla 8. Rangos de 28 para medir tensiones residuales en cada pico analizado.

4.4 Ensayos de FCR

Los ensayos de FCR se llevaron a cabo en una maquina tipo arandela plana (o flat
washer), desarrollada por el Grupo Tribologia de la Facultad de Ingenieria. En esta maquina, la
FCR se genera al hacer girar una probeta con forma de disco sobre las bolillas de un rodamiento
axial a una velocidad w y bajo la accién de una carga P, como se muestra esquematicamente en
la Figura 29. Se buscaron las condiciones éptimas de ensayo (carga, velocidad, geometria,
lubricante), con el fin de promover la falla y posibilitar la comparacién entre las distintas
variantes de material.

probeta

=\
¢ 1
2 :‘

T4 i e 'Av..'_md:unienlu axial
r-J:m-:L @ I

Figura 29. Esquema del equipo para ensayo de FCR del tipo arandela plana.

4.4.1 Descripcion maquina de ensayos

La maquina utilizada para los ensayos, consiste en una taladradora sensitiva de banco,
como se muestra en la Figura 30. Los componentes principales de la misma son: el husillo (1), la
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cuba (2), el sistema de aplicacidon de la carga (3), el sistema de verificacion de la carga (4) y el
sistema de monitoreo (5).

Figura 30. a) Maquina utilizada para ensayos de fatiga de contacto.

b) Sistema de monitoreo que incluye un reloj cuenta horas y un sensor de vibraciones.
A continuacidn, se describen los componentes principales de la maquina de ensayos:

1. Husillo: la probeta se monta en el cabezal del husillo con la ayuda de un dispositivo
porta probetas, como muestra la Figura 31. El husillo gira impulsado por un motor
eléctrico mediante un sistema de poleas. Para maximizar el nimero de ciclos de carga
por unidad de tiempo y reducir los tiempos de ensayo se optd por una velocidad del
husillo de w = 1650 rpm (la mayor velocidad disponible de la maquina).

|

~—cabezal del
husillo
_~porta-probeta

> ( }
\ %’;ﬂ\»/ \cg
Can

-~ probeta

Figura 31. Esquema del cabezal de la maquina mostrando el sistema de sujecidn de probetas.
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Cuba: el rodamiento axial, de simple efecto, se monta sobre una rétula axial con la
ayuda de un dispositivo porta-rodamiento, y este conjunto se fija a la cuba por medio
de un porta rétula, como muestra la Figura 32. La funciéon de la rétula axial es
compensar las posibles faltas de paralelismo entre la probeta y el rodamiento. Todo el
conjunto se encuentra sumergido dentro de la cuba en un bafio de aceite de tipo
industrial de viscosidad ISO VG 32. Se utilizaron rodamientos axiales tipo 51106 y 51107
con bolillas y pista de acero SAE 52100. Estos modelos de rodamiento poseen un
didmetro de camino de rodadura de 38,5 mm y 44 mm respectivamente, y bolillas de 6
mm de didmetro. La cantidad de bolillas que posee cada rodamiento puede variar entre
18 y 21 seguin el modelo y el fabricante, sin embargo, en estos ensayos se trabajo sélo
con 8 bolillas, extrayendo las restantes para alcanzar presiones de contacto elevadas
sin aplicar una carga excesiva para la maquina.

~~rodamiento axial

/~nivel de aceite
~—porta-rodamiento

r&ﬁiﬁ‘ﬂéﬁx” __trétula axial
o ——

Q { | /o -
r ol [~ _~~porta-rétula

— =
r 1

Figura 32. Esquema de la cuba y subconjunto sumergido.

Sistema de aplicacion de la carga: La aplicacién de la carga de trabajo P se efectua a
través de un sistema de palanca que esta acoplado al mecanismo de pifidn y cremallera
del husillo. Este sistema permite montar diferentes combinaciones de pesos en un
dispositivo porta-pesas y, de este modo, variar el peso aplicado. A su vez, el dispositivo
porta-pesas puede deslizarse sobre la palanca, por lo que también puede variarse el
brazo de palanca.

Sistema de verificacidn de la carga: la carga P se calcula en forma analitica y se verifica
mediante una balanza electrdnica, ubicada entre la mesa pivotante de la taladradoray
la cuba.

Sistema de monitoreo: para la deteccidn de fallas, la maquina estd equipada con un
sensor o transductor piezoeléctrico, que va montado sobre la balanza, que emite una
sefal cuya intensidad depende del nivel de vibraciones del sistema, y la compara con
un valor umbral. El valor umbral es ajustado al inicio de cada ensayo, llevandolo al
minimo que permita el normal funcionamiento de la maquina de ensayos. De esta
manera, cuando el mencionado umbral es excedido, el analizador de vibraciones
acciona un relé que detiene el motor de la maquina automaticamente. La duracién de
los ensayos es medida por un cuenta horas conectado eléctricamente al motor
eléctrico. La cantidad de ciclos de carga por hora que soporta cada probeta durante los
ensayos se calcula de la siguiente manera:
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n°de ciclos por hora =60 -v-n

Donde v es la velocidad del centro masa de la bolilla durante el ensayo y n es el nimero
de bolillas utilizado.

4.4.2 Desarrollo de los ensayos

Los ensayos avanzan hasta que las vibraciones producidas por el giro de la probeta sobre
las bolillas del rodamiento exceden un valor umbral, indicando la presencia de un spall de fatiga
y, en consecuencia, la degradacidn del material. Sin embargo, para obtener informacién util es
necesario realizar un analisis previo para determinar la carga de trabajo P adecuada para el
material a ensayar, predecir el modo de falla predominante, determinar un criterio de
finalizacion y suspension de los ensayos y definir un criterio de analisis de los datos obtenidos.
Cada uno de los aspectos citados se detalla a continuacién.

4.4.2.1 Determinacidn de la carga de trabajo

Como se menciond anteriormente (ver seccidn 2.4.1), el valor de p, aplicado por cada
bolilla sobre la probeta debe ser suficiente como para producir degradacion del material por
microplasticidad. Como se desconoce el valor kj;, de las muestras recubiertas, se seleccioné un
Unico valor de py para las todas muestras. El valor adoptado fue de 2,59 GPa.

Una vez seleccionado el valor de p,, la carga a aplicar sobre cada bolilla (Pp) puede
calcularse utilizando la siguiente expresién:

8 13 p3 R?
o= 3pn

Donde R es el radio de curvatura efectivo, y E’ el médulo elastico equivalente. Ambos

1_, (1,1
R “"\Ry R,

1 1 1—u§+1—v5
E' 2\ E E,

términos se calculan como:

Donde R;, v;y E; son, respectivamente, el radio de curvatura, el coeficiente de Poisson
y el médulo elastico de las bolillas y de las probetas.

Luego, la carga P se obtiene multiplicando la carga P, por el nimero total de bolillas del
rodamiento utilizado. La Tabla 9 lista el radio de curvatura y las propiedades elasticas de las
bolillas y de las probetas utilizadas las cuales permiten calcular la carga P, a aplicar.
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fici Médulo Elasti
Elemento Material Radio de Curvatura [m] Coe |c.|ente de ¢dulo Elastico
Poisson [GPa]
Bolillas SAE 52100 0,003 0,3 210
Probeta SAE 4140 (e's) 0,3 210

Tabla 9. Radio de curvatura y propiedades elasticas de las bolillas y probetas de SAE 4140.

Para obtener un valor de p, = 2,59 GPa, la carga por cada bolilla debe ser P, = 59,65 N, al
utilizarse un total de 8 bolillas, la carga de trabajo total resulta P = 476,4 N.

Con la ayuda del software HertzWin, ingresando los valores de la Tabla 9 se puede verificar
el valor de po. Ademds, este programa permite calcular el radio de contacto ene superficies (para
este caso resulta de 105 um) y la distancia Z a la cual ocurre la maxima tensién de corte, que para
estas condiciones resulta Z = —50,59 pm.

4.4.2.2 Prediccion del modo de falla

Para predecir el modo de falla en FCR se utilizd el coeficiente de espesor de pelicula
lubricante (también llamado factor A), dado por la siguiente expresion:

ho

fRabZ + Radz

Donde, hj es el espesor de pelicula lubricante, y Ray, y Ra, son, respectivamente, la rugosidad

1=

media aritmética de las bolillas y el disco o probeta.

Cuando 4 > 3 se asegura el funcionamiento en condiciones de lubricacién fluida y, por
lo tanto, no existe contacto entre microasperezas. Para valores 1 < A < 2 puede producirse el
contacto entre superficies y el régimen de lubricacion es mixto. Si 4 < 1, existe contacto
frecuente entre las microasperezas y el régimen de lubricacidén es el limite, produciéndose un
deterioro progresivo de las superficies.

Las bolillas poseen un Ra de 0,008 um. Los valores de Ra obtenidos para las probetas
sin recubrir y recubiertas se muestran mas adelante (Ver Seccion 5).

El espesor hy se calculd utilizando la expresion propuesta por Hamrock y Dowson:
hO No U 0,68 P -0,073

Y _ 3,63 1— —-0,68k E' 0,49 ( )

R (1-e ) (E’ R) @B (Fre

Donde R es el radio de curvatura efectivo, E’ el médulo eldstico reducido, P es la carga aplicada
sobre cada bolilla, k es un parametro de elipticidad que para contactos puntuales es unitario, y
7 es la viscosidad dinamica del lubricante a presién atmosférica, la cual estd dada por:

No = PV

Donde p es la densidad del lubricante (para este caso el lubricante utilizado tiene una densidad
de 0,891 kg/l) y v, es su viscosidad cinematica (32 cSt a 40 °C).
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u corresponde a la velocidad tangencial media de los cuerpos en contacto y estd dada por la
siguiente expresion:

ub'l‘ud
u=——
2

Donde u; y u, son las velocidades de las bolillas y el disco respectivamente. Para este caso, se
considera rodadura pura, y en consecuencia que las velocidades tangenciales de los cuerpos en
contacto es la misma, por lo tanto:

dy
ub:udZO)?

Donde w es la velocidad de giro del disco y d,. el diametro de rodadura.

a simboliza al coeficiente de presidn-viscosidad y puede estimarse utilizando la siguiente
expresion empirica:

_ 0,6 +0,964 logio 19
B 108

a

1, debe expresarse en [cP] para obtener a en [m?/N].

Los valores del factor A obtenidos varian entre 0,93 y 1,42, dependiendo de la rugosidad
de la probeta a ensayar. Estos valores predicen la interaccidn entre las asperezas superficiales
de los cuerpos en contacto. Esta condicidon de ensayo es la buscada, dado que promueve la
nucleacion de la falla en la superficie, ya que se busca evaluar la respuesta frente a la FCR del
recubrimiento. Cuando A > 2 se promueve la falla subsuperficial.

4.4.2.3 Criterios de finalizacion y suspension de ensayos

Como se menciond anteriormente, el motor de la maquina de ensayos de FCR se detiene
automaticamente cuando las vibraciones producidas por el giro del disco sobre las bolillas del
rodamiento exceden un valor umbral, indicando la presencia de un spall de fatiga. Sin embargo,
el tamafio de spall que detiene la maquina no siempre es el mismo. Por lo tanto, si se toma este
evento como criterio de finalizacion de los ensayos se corre el riesgo de que el nivel de dafo
provocado no sea el mismo en todos los casos, lo que puede conducir a una mayor dispersién
de los resultados. En consecuencia, para evitar esta situacion se define un criterio de finalizacion
de los ensayos basado en el nivel de dafio provocado sobre las probetas. Luego de realizar
ensayos preliminares se determinaron los siguientes criterios de finalizacion y suspensién de
ensayos:

e Se considera ensayo finalizado cuando el tamafio de los spalls de fatiga o de las zonas
delaminadas es comparable al ancho del CR, dimensidn definida como “tamanio critico”.

e Se considera ensayo suspendido cuando su duracion alcanza las 650 horas sin dafio, o si
el tamaio de los spalls de fatiga no alcanza el tamanio critico.
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4.4.2.4 Analisis de datos

El analisis de los valores de vida hasta la falla de las probetas de FCR se realizé utilizando
la distribucion de probabilidad Weibull de dos pardmetros. Los valores se ajustaron mediante el
método de minimos cuadrados usando regresion de Y sobre X. Este método es el mas
recomendado para series de datos pequefias. Posteriormente, los datos de vida de la FCR se
sometieron a un analisis estadistico para realizar inferencias. Se determinaron los intervalos de
confianza del 90 % para cada conjunto de probetas a partir de funciones pivotantes mediante la
simulacidn de Monte Carlo. Ambos andlisis se realizaron utilizando el software libre R.

4.4.2.5 Analisis de superficies

Las superficies de las probetas en el entorno del camino de rodadura fueron evaluadas
mediante microscopia dptica, microscopia electronica de barrido (SEM) y espectroscopia de
rayos X por dispersién de energia (EDS). Las observaciones con microscopio 6ptico fueron
realizadas en INTEMA con un equipo Olympus PMG 3. Para las observaciones mediante SEM y
los andlisis de EDS se utilizd un microscépico electrénico Carl Zeiss EVO MA10 equipado con
detectores para electrones secundarios y reflejados, perteneciente a la Universidad Nacional del
Sur (Bahia Blanca). El mismo equipo posee una sonda EDS Oxford x-act, con un software
especifico para la captura digital de imagenes, para registrar los espectros EDS para su posterior
procesamiento.
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5. Resultados Obtenidos

5.1 Caracterizacion de las muestras templadas y revenidas (G0)

5.1.1 Microestructura

La Figura 33 muestra imagenes de la microestructura del acero SAE 4140 luego del
tratamiento de temple y revenido. Se observa una microestructura de martensita revenida.

s B
et v 1)

Figura 33. Microestructura del acero SAE 4140. a) Aumento x20. b) Aumento x50.

5.1.2 Fases Presentes

En la Figura 34, se muestra un difractograma del acero SAE 4140 luego del tratamiento
de temple y revenido. Se observan picos de difraccién principales, correspondientes a la fase
martensita (a') y picos de menor intensidad que corresponden a los carburos (). Debido a que
la tetragonalidad de la martensita es muy baja, se produce el solapamiento de picos para
algunos planos de martensita y de ferrita. Los carburos identificados son del tipo Fe;C.
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Figura 34. Difractograma de una muestra del GO.

5.1.3 Dureza

La dureza obtenida para el acero SAE 4140 en estado de temple y revenido (a 520 °C)
fue de 36 + 3 HRC. Este resultado se corresponde con el rango de durezas esperable, a partir

de los parametros del tratamiento térmico empleado.

Por otro lado, se midié la dureza mediante microindentacidn Vickers, con una carga de

4,9 N, arrojando un valor de 574 + 41 HV} 5.

5.1.4 Nanodureza y mdédulo eldstico reducido

En la Tabla 10, se muestran los resultados de los ensayos de nanoindentacion

instrumentada efectuados sobre las probetas del GO, tanto para control por carga como por

desplazamiento.

Tipo de control Nanodureza [GPa] Madulo Elastico [GPa]
207,4 + 10,0

Por carga 8,9+0,8
9,14 +1,7 204,8 £ 26,8

Por desplazamiento
Tabla 10. Nanodureza y mddulo elastico del acero SAE 4140 templado y revenido, GO.

5.1.5 Topografia Superficial

En la Tabla 11 se muestran los valores de Ra y Rsk obtenidos para las probetas de SAE
4140 luego de las operaciones de rectificado y de terminacion manual con lija. Puede notarse
que se obtuvieron perfiles de baja rugosidad y bastante simétricos respecto de la linea media,
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es decir, sin preponderancia de picos muy altos o valles muy profundos, dado que el valor de
Rsk es préximo a cero.

Ra[um] | 0,09 +0,01

Rsk -0,59 £ 0,05
Tabla 11. Parametros de rugosidad superficial, Ra y Rsk, del GO.

A modo de ejemplo, se muestra en la Figura 35 el perfil de rugosidad caracteristico de
una muestra del GO, donde se observa la simetria del perfil respecto a la linea media.

um Perfil rugosidad, Filtro gausiano. cut-off 0.800 mm
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Figura 35. Perfil de rugosidad caracteristico de una probeta del GO.

5.1.6 Tensiones residuales

Las tensiones residuales (TR) para el GO resultaron compresivas, con un valor de -411,9
+ 84,4 MPa. Los valores obtenidos se encuentran dentro de un rango observado en trabajos
previos (Colombo D. A. 2013, Tesis Doctoral).

5.2 Caracterizacion de las muestras nitruradas (G1)

5.2.1 Espesor de la capa blanca

En la Figura 36 se muestra una imagen obtenida mediante microscopia dptica de una
seccion de probeta de SAE 4140 nitrurada. Se observa el sustrato templado y revenido y la capa
blanca en la parte superior de la imagen (superficie), como resultado de la nitruracion.

Figura 36. Microestructura del acero SAE 4140 nitrurado.
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El espesor promedio de la capa blanca fue de 6,0 £ 0,3 um. En la Figura 37 se muestra,
a modo de ejemplo, una de las improntas generadas por el método de abrasion esférica, y un
detalle de la misma donde se observa el anillo generado en el borde de la misma. En esta figura,
se observan los didmetros necesarios para emplear el método de medicién de espesores
descripto previamente en el punto 4.3.6.

R T I iy e % g X L RN 2 :
Figura 37. Impronta generada por el método de abrasion esférica,
a) diametros utilizados para el calculo del espesor de la capa blanca,

b) detalle de huella a mayores aumentos.

5.2.2 Fases presentes

En la Figura 38 se observa un difractograma de una probeta del G1 que muestra los
distintos picos de difraccién principales, correspondientes a la fase € (FesN) y a la fase y’
(FeyaN).
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Figura 38. Difractograma de una muestra del G1.

5.2.3 Dureza

La dureza obtenida para las muestras de acero SAE 4140 luego del temple y revenido, y
de la nitruracién iénica, fue de 41,3 + 0,6 HRC.

Por otro lado, se midié la dureza mediante microindentacién Vickers, con una carga de
4,9 N, arrojando un valor de 837 + 76 HV 5.

5.2.4 Nanodureza y modulo elastico reducido

En la Tabla 12, se muestran los resultados de los ensayos de nano-indentacion
instrumentada sobre las probetas nitruradas, tanto para control por carga como por
desplazamiento. Comparando estos resultados con los de las probetas sin nitrurar (Tabla 10,
Seccidn 5.1.4), se nota que la dureza de la capa blanca es similar a la del sustrato original. Los
valores obtenidos son coherentes con los reportados en la bibliografia para la nitruracion idnica,
y cabe destacar que el mddulo elastico de la capa blanca con respecto del sustrato disminuyd,
lo cual se justifica con una mayor presencia del nitruro ¥’ en la composicién de la capa, tal como
reportan Arnaud P. et al. (2021).

Tipo de control Nanodureza [GPa] Madulo Elastico [GPa]
Por carga 9,3+0,8 166,8 £12,1
Por desplazamiento 7,7%+1,2 165,2+17,9

Tabla 12. Nanodureza y mddulo elastico de acero SAE 4140 nitrurado (G1).
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5.2.5 Topografia superficial

En la Tabla 13 se listan los valores de Ra y Rsk de las probetas de SAE 4140 del Grupo 1,
observandose un aumento de Ra después de la nitruracién. La rugosidad cambia por dos
motivos, en primera instancia, siempre hay un sputtering (pulverizacion catddica) en la
superficie, que remueve una fina capa de deformacién plastica originada en el lijado o pulido.
Por otro lado, cuando crece la capa blanca, que es un ceramico de estructura fcc (estructura
diferente al sustrato), en general es un crecimiento columnar, por lo que es comun que la
rugosidad aumente, Briihl, S. (2022). Ademas, el factor Rsk resulté negativo y de mayor valor
absoluto que en el caso del GO, indicando una preponderancia de valles profundos.

Ra[um] | 0,190,04

Rsk -1,03+0,04
Tabla 13. Parametros de rugosidad superficial, Ra y Rsk, del G1.

El perfil de rugosidad caracteristico de una muestra del G1, Figura 39, muestra la
preponderancia de valles profundos mencionada.

pm A Perfil rugosidad, Filtro gausiano, cut-off 0.800 mm
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Figura 39. Perfil de rugosidad caracteristico de una probeta del GO.
5.2.6 Tensiones residuales

Las tensiones residuales para el G1, sobre la capa blanca de la nitruracién, resultaron
compresivas, con un valor de -532,4 + 30,2 MPa. Nuevamente, los valores obtenidos se
encuentran préximos a los hallados en otras investigaciones, por ejemplo, aquellos reportados
por Mansilla C. et al. (2015).

5.3 Caracterizacion de las muestras recubiertas con TiN (G2)

5.3.1 Espesor del recubrimiento

En la Figura 40 se muestra una imagen obtenida mediante microscopia dptica de una
seccion de probeta de SAE 4140 recubierta con TiN (G2), observandose el fino recubrimiento en
la superficie, y por debajo la microestructura de martensita revenida.
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Figura 40. Microestructura del acero SAE 4140 recubierto (G2).

El espesor promedio obtenido para el recubrimiento de TiN en las probetas del G2 fue
de 0,71 £+ 0,07um. En la Figura 41 a) se muestra una de las improntas generadas por el método
de abrasion esférica para la medicidn del espesor del recubrimiento, mientras que en la Fig. 41
b) se observa una porciéon de la impronta, con mas detalle del anillo generado en el borde de la

misma.

Figura 41. Impronta generada por el método de abrasidn esférica en G2,

a) diametros utilizados para el calculo del espesor del recubrimiento,
b) detalle de huella a mayores aumentos.

5.3.2 Fases presentes

La Figura 42 muestra el difractograma correspondiente al G2, donde se observan los
picos de difraccion principales del TiN junto con picos de a’ correspondientes al sustrato, debido
a que la profundidad de penetracion de los rayos X es mayor al espesor del recubrimiento. El
difractograma indica que el recubrimiento de TiN crecié con una estructura cubica tipo NaCl y

con una orientacién preferencial en el plano (1 1 1).
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Figura 42. Difractograma de una muestra del G2.

5.3.3 Dureza

La dureza obtenida para las muestras de acero SAE 4140 luego del temple y revenido, y
de la deposicién del recubrimiento de TiN, fue de 35,8 + 1,2 HRC.

Por otro lado, la dureza, medida mediante microindentacién Vickers, con una carga de
4,9 N, arrojé un valor de 519 + 48 HV 5.

5.3.4 Nanodureza y médulo eldstico reducido

En la Tabla 14, se muestran los resultados de los ensayos de indentacién instrumentada
sobre las probetas del G2, tanto para control por carga como por desplazamiento. Los valores
obtenidos son coherentes con los reportados en la bibliografia para el mismo proceso de
deposicién por Quintana J. P. et al (2019). Si se comparan estos resultados con los de las
probetas sin recubrir (Tabla 10, Seccién 5.1.4), se nota que la dureza del recubrimiento de TiN
es aproximadamente 2,75 veces la del sustrato. El mddulo eldstico del recubrimiento también

es mayor que el del material base, (alrededor de un 50 % superior).

Tipo de control Nanodureza [GPa] Moddulo Elastico [GPa]
Por carga 25,1+3,8 306,7 + 28,6
Por desplazamiento 24,0+5,5 320,5+29,0

Tabla 14. Nanodureza y mddulo eldstico de recubrimiento de TiN en muestras del G2.
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5.3.5 Topografia Superficial

En la Tabla 15 se muestran los valores de Ra y Rsk obtenidos para las probetas del G2,
observandose un aumento de Ra respecto del GO. Ademads, se observa que el factor Rsk esta vez
resulté positivo indicando una preponderancia a la presencia de picos mads altos. Esto se atribuye
a un fendmeno caracteristico del proceso PVD por arco catddico, en que la evaporacién del
material a depositar va acompafiada por el desprendimiento de macroparticulas que se
adhieren al recubrimiento y aumentan su rugosidad.

Ra[um] | 0,18 +0,02

Rsk 1,03 +0,07
Tabla 15. Parametros de rugosidad superficial, Ra y Rsk, del G2.

A modo de ejemplo, en la Figura 43 se muestra el perfil caracteristico de una probeta
recubierta, donde se ve la presencia de picos aislados de gran altura en comparacién al resto del
perfil, los cuales pueden ser relacionados a la presencia de macroparticulas.

pm Peril rugosidad, Fillro gausiano, cut-ofl 0.800 mm
1.5 u L
. |
| | |
0.5 i I | - -4t | 1l |
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0 7 ILI."L‘[L .._-+ Ll J,Jr!“':i‘i.‘ l'm_ ! 1! _h" l,- Vi “h, L:I"—n_ il "‘“’J!‘.n' ! J‘[’:"IL--JF':\I
05 I L
17 T T T T T T T T =
0 0.25 0.5 0.75 1 1.25 1.5 1.75 2 2.25 2.5 2.75 3 mm

Figura 43. Perfil de rugosidad caracteristico de una probeta del G2.

En la Figura 44, se muestra una imagen obtenida mediante un Microscopio de Sonda de
barrido, con el que viene equipado el Triboindenter Hysitron perteneciente a INTEMA, donde se
observan las macroparticulas depositadas durante el crecimiento del recubrimiento de TiN.

Figura 44. Macroparticulas adheridas a la pelicula de TiN en G2.
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5.3.6 Adherencia

La adherencia del recubrimiento de TiN a los sustratos de SAE 4140 resulté de muy
buena calidad. La Figura 45 muestra, a modo de ejemplo, una de las improntas del ensayo de
adherencia sobre las probetas del G2, en el que no se observa dafio por fisuracion del
recubrimiento y, por lo tanto, le corresponde un indice HF1, de acuerdo a la norma VDI 3198
(seccidn 4.3.7).

Figura 45. Impronta de indentacion Rockwell-C, para evaluar la adherencia del recubrimiento
segln la norma VDI 3198.

5.3.7 Tensiones residuales

Las tensiones residuales para el G2, sobre el recubrimiento de TiN, resultaron
compresivas, con un valor de -2800 *+ 468 MPa. Los valores obtenidos se encuentran dentro de
un rango aceptable, tal como reportan Oettel H. et al (1995).

5.4 Caracterizacion de las muestras nitruradas y recubiertas con TiN (G3)

5.4.1 Espesor del recubrimiento

En la Figura 46 se muestra una imagen obtenida mediante microscopia dptica de una
seccion de probeta de SAE 4140 nitrurada y recubierta (G3). Se observa el recubrimiento en la
superficie, y por debajo la capa blanca de la nitruracién.

Figura 46. Microestructura del acero SAE 4140 nitrurado y recubierto (G3).
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El espesor promedio obtenido del recubrimiento de TiN en las probetas del G3 fue de
0,7 + 0,1 um. En la Figura 47 a) se muestra, a modo de ejemplo, una de las improntas generadas
por el método de abrasidn esférica, con los didametros d y D utilizados para el calculo del espesor.
En la Fig. 47 b) se observa una porcién de la impronta, donde se ve en mas detalle el anillo
generado en el borde de la misma.

Figura 47. Impronta generada por el método de abrasidn esférica en G3,

a) diametros utilizados para el calculo del espesor del recubrimiento,
b) detalle de huella a mayores aumentos.

5.4.2 Fases presentes

La Figura 48 muestra un difractograma de una probeta de SAE 4140 nitrurada vy
posteriormente recubierta, en donde se observan distintos picos de difraccién principales. Por
un lado, los correspondientes a la fase € (FesN) y a la fase y' (Fe,N) (capa blanca del nitrurado)
y, por otro lado, los picos de TiN del recubrimiento. La profundidad de penetracién de los RX no
alcanza el sustrato de acero SAE 4140. El difractograma indica que el recubrimiento de TiN crecié
con una estructura cubica tipo NaCl, al igual que aquel depositado en las probetas del grupo G2.
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Figura 48. Difractograma de una muestra del G3.
5.4.3 Dureza

La dureza obtenida para las muestras de acero SAE 4140 luego del temple y revenido,
de la nitruracién idnica y de la deposicidén del recubrimiento de TiN, fue de 41,6 + 0,8 HRC.

Por otro lado, se midi6 la dureza mediante microindentacidon Vickers y carga de 4,9 N,
con un valorde 776 + 55 HVj 5.

5.4.4 Nanodureza y modulo elastico reducido

En la Tabla 16, se muestran los resultados de los ensayos de indentacién instrumentada
sobre probetas del G3, tanto para control por carga como por desplazamiento. Los valores
obtenidos son coherentes con los reportados en la bibliografia para el mismo proceso de
deposicién, tal como reportan Quintana J. P. et al (2019). Si se comparan estos resultados con
los de las probetas nitruradas sin recubrir (Tabla 12, Seccién 5.2.4), se nota que la dureza del
recubrimiento de TiN es aproximadamente 2,7 veces la de la capa blanca. El médulo elastico del
recubrimiento también es mayor al del material base, (alrededor de un 40 % superior).

Tipo de control Nanodureza [GPa] Moddulo Elastico [GPa]
Por carga 24,7+2,4 275,7 + 28,6
Por desplazamiento 26,0+5,3 332,8+29,0

Tabla 16. Nanodureza y mddulo eldstico de recubrimiento de TiN en muestras del G3.
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5.4.5 Topografia Superficial

En la Tabla 17 se muestran los valores de Ra y Rsk obtenidos para las probetas del G3.
Puede notarse que no se incrementd Ra luego del proceso de deposicidon. Ademas, el pardmetro
Rsk indica la preponderancia a picos altos, correspondientes a las macroparticulas depositadas
durante el crecimiento del recubrimiento.

Ra[pum] | 0,17 +0,03

Rsk 2,67 £0,10
Tabla 17. Parametros de rugosidad superficial, Ra y Rsk, del G3.

En la Figura 49 se muestra, a modo de ejemplo, el perfil caracteristico de una probeta
recubierta donde se observa la presencia de picos aislados de gran altura en comparacion al
resto del perfil, en coincidencia con la presencia de macroparticulas.

um A Perfil rugosidad, Filtro gausiano, cut-off 0.800 mm
3 —
2 |
2| | |
1 : { ! L A . .l- " l |
0 .J-H\LLL ||-rl| | PR T l.l'r'ﬁ L1 m.h-’|.iu\\ Jo A mlktlr“l'l"le_!‘l--lj_--l{ 1-"[-‘--!1-‘\ | ||: ‘II-.{
w HU'IU'-"L,-':-L-LIL“"J' . LL i 1LY bkl ¥ I T I L . i Ty l"'\l'"“L-h
_‘] -
T AR R R N S A SR P —
0 0.25 0.5 0.75 1 1.25 1.5 1.75 2 2.25 25 2.75 3 mm

Figura 49. Perfil de rugosidad caracteristico de una probeta del G3.

En la Figura 50, se muestra una imagen obtenida mediante el Microscopio de Sonda de
barrido, donde se observan las macroparticulas presentes en el recubrimiento de TiN.

Figura 50. Macroparticulas presentes en la pelicula de TiN en G3.
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5.4.6 Adherencia

La adherencia del recubrimiento de TiN a los sustratos nitrurados de SAE 4140 resulté
de muy buena calidad. La Figura 51 muestra, a modo de ejemplo, una de las improntas del
ensayo de adherencia sobre las probetas G3, en el que no se observa dafio por fisuracién del
recubrimiento y, por lo tanto, le corresponde un indice HF1, de acuerdo a la norma VDI 3198

(seccion 4.3.7).

Figura 51. Impronta de indentacion Rockwell-C, para evaluar la adherencia del recubrimiento
segun la norma VDI 3198.

5.4.7 Tensiones residuales

Se midieron las tensiones residuales para el G3 en dos fases distintas, primero sobre el
recubrimiento, resultando compresivas, con un valor de -1576,4 + 41,5 MPa, y luego sobre la
capa blanca, donde resultaron también compresivas, con un valor de -421,9 + 64,9 MPa. Los
valores obtenidos se encuentran en un orden de magnitud y signo razonables, tal como reportan
Mansilla C. et al. (2015) y Oettel H. et al (1995).
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5.5 Resumen Caracterizacion

En la Tabla 18, se listan gran parte de los resultados correspondientes a los ensayos de

caracterizacion de propiedades de los distintos grupos de probetas.

Grupo 0 Grupo 1 Grupo 2 Grupo 3
Espesor_ . 0,7+x0,1
(recubrimiento o capa - 6,0+£0,3 0,71 £ 0,07
6,0+0,3

blanca) [um]
Dureza [HRC] 36+3 41,3+0,6 35,8+1,2 41,6 +0,8
Dureza [HVos] 573 + 41 837 + 76 519 + 48 776 +55
microindent.
Nanodureza [GPa] 8,9+0,8 9,3+0,8 25,1+3,8 24,7+2,4
Maodulo elastico [GPa] 207,4+10,0 166,8+12,1 306,7+28,6 | 275,7+28,6
Parametro Ra [um] 0,09 +£0,01 0,19 £ 0,04 0,18 £ 0,02 0,17 £0,03
Parametro Rsk -0,59 + 0,05 -1,03 £+ 0,04 1,03 +0,07 2,67 +0,10

-1576,4 £ 41,5
Tensiones residuales -411,9 + 84,4 -532,4 + 30,2 -2800 + 468 (TiN)
[MPa] (Martensita) (Capa blanca) (TiN) -421,9 + 64,9

(Capa blanca)

Tabla 18. Resumen de la caracterizacién de los distintos grupos GO, G1, G2 y G3.

5.6 Resultados de ensayos FCR

En las Tablas 19, 20, 21 y 22 se presentan los resultados de los ensayos de FCR,

resumiendo para cada una de las probetas de los grupos GO, G1, G2, y G3, la duracién del ensayo

y el tipo de falla 0 modo de finalizacion.

N° Duracion (h) Duracion (Ciclos) | Modo de finalizacion / Tipo de falla
Ensayo

1 38,65 15537300 Un spall del orden del camino de rodadura
2 236 94872000 Un spall del orden del camino de rodadura
3 618 248436000 Un spall del orden del camino de rodadura
4 576 231552000 Un spall del orden del camino de rodadura
5 >650 261300000 Ensayo suspendido

6 92 36984000 Un spall del orden del camino de rodadura
7 632 254064000 Un spall del orden del camino de rodadura
8 33 13266000 Un spall del orden del camino de rodadura

Tabla 19. Duracién de los ensayos de FCR correspondientes al GO.
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N° Duracién (h) | Duracidn (Ciclos) | Modo de finalizacion / Tipo de falla
Ensayo

1 >650 >395568000 Ensayo suspendido

2 >650 >406020000 Ensayo suspendido

3 >650 >417678000 Ensayo suspendido

4 >650 >710736000 Ensayo suspendido

5 >650 >528228000 Ensayo suspendido

Tabla 20. Duracién de los ensayos de FCR correspondientes al G1.

N° Duracién (h) | Duracién (Ciclos) | Modo de finalizacién / Tipo de falla
Ensayo

1 394 158388000 Un spall del orden del camino de rodadura

2 221 88842000 Un spall del orden del camino de rodadura

3 26 10452000 Delaminacién parcial del recubrimiento

4 >650 256000000 Ensayo suspendido

5 63 25326000 Un spall del orden del camino de rodadura

6 >650 429000000 Ensayo suspendido

7 80 32160000 Un spall del orden del camino de rodadura

8 620 249240000 Un spall del orden del camino de rodadura

Tabla 21. Duracidn de los ensayos de FCR correspondientes al G2.

N° Duracion (h) Duracién (Ciclos) | Modo de finalizacion / Tipo de falla
Ensayo

1 2,43 976860 Delaminacidn parcial del recubrimiento

2 4,83 1941660 Delaminacidn parcial del recubrimiento

3 0,93 373860 Delaminacidn parcial del recubrimiento

4 12,26 4928520 Delaminacidn parcial del recubrimiento

5 16,28 6544560 Un spall del orden del camino de rodadura

6 8,33 3348660 Delaminacidn parcial del recubrimiento

7 8,70 3497400 Delaminacidn parcial del recubrimiento

8 5,00 2010000 Delaminacidn parcial del recubrimiento

Tabla 22. Duracién de los ensayos de FCR correspondientes al G3.

5.6.1 Perfil del camino de rodadura

La Figura 52 muestra en un mismo grafico, los perfiles representativos del camino de

rodadura de distintas probetas de cada uno de los grupos.
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Figura 52. Perfiles de camino de rodadura de probetas de GO, G1, G2 y G3.

En el perfil del GO se evidencia una porcién de material acumulado en los bordes del
camino de rodadura. La menor dureza del sustrato se traduce en un alto grado de deformacién
del camino. Se cumple que el ancho del camino de rodadura es varios 6rdenes de magnitud
mayor a su profundidad, por lo que se considera que los ensayos son validos.

En las muestras del G1, practicamente no se evidencia el camino de rodadura en el perfil,
esto se debe a la alta dureza relativa del sustrato (capa blanca), lo que también se refleja en
elevados valores de vida a la FCR (todos ellos suspendidos) y en la baja deformacién de las

probetas.

Analizando al perfil del G2, el camino de rodadura se observa claramente, evidenciando
material acumulado en los bordes del mismo como resultado de deformacién plastica, similar a
lo visto en GO. No obstante, el ancho del camino de rodadura es varios érdenes de magnitud
mayor que su profundidad (notar que la escala del eje vertical es distinta a la del eje horizontal),
por lo que la deformaciéon que sufre el drea de contacto se considera despreciable y, por

consiguiente, los ensayos son validos.

En cuanto al perfil del G3, no se evidencia material acumulado en el borde del camino
de rodadura. Por otro lado, se observa que el ancho del camino de rodadura es varios drdenes
de magnitud mayor a su profundidad, por lo que se puede considerar que la deformacién que
sufre el drea de contacto es despreciable y, por consiguiente, que los ensayos son validos.

Es interesante comparar ambos grupos recubiertos, ya que para el caso que las probetas
sin nitruracion (G2) la deformacidn del camino es mucho mas notable que en aquellas que si
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fueron tratadas con nitruracién iénica previa (G3). A la hora de emplear recubrimientos, se busca
la minima deformacién posible, lo cual en este caso se consigue con una dureza del sustrato
superior.

5.6.2 Analisis Weibull

A partir de los datos relevados de los resultados de ensayos de FCR, se graficaron las
curvas de probabilidad de Weibull para los distintos grupos de probetas, indicando en las
mismas la probabilidad de falla de cada grupo en funcién del nimero de ciclos de carga. A partir
de este andlisis, se puede comparar la vida a la FCR de los distintos grupos.

Grupo 0: probetas templadas y revenidas

Con respecto a las probetas de GO, se traza la curva Weibull con intervalos de confianza
del 90 % en la Figura 53. Los parametros caracteristicos de esta curva se resumen en la Tabla 23.
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Figura 53. Curva de Weibull para el GO.
Grupo 1: probetas nitruradas

Como se indico en la Tabla 19 (ver seccidén 5.5), bajo estas condiciones de ensayo,
ninguna de las probetas presenté fallas y todos los ensayos se suspendieron pasadas las 650
horas sin presentar dafio. Al tratarse de datos suspendidos en su totalidad (provenientes de los
ensayos no finalizados), no es posible trazar una curva de probabilidad de Weibull, sin embargo,
de la observacion de las Tablas 19, 20, 21 y 22 surge que este grupo presenta el mejor
desempenio.
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Con el fin de reportar una curva de Weibull para todos los grupos, se tomaron de manera
conservativa los dos ensayos de mayor duracidon como si hubieran fallado. Con estos puntos se
grafico la curva de Weibull para el G1, con sus bandas de confiabilidad del 90%, Figura 54. El
resto de los puntos se ingresaron como datos suspendidos, por lo que las curvas de confiabilidad
resultan bastante abiertas.
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Figura 54. Curva de Weibull para el G1.

Grupo 2: probetas recubiertas con TiN

En cuanto a las probetas de G2, se trazé la curva Weibull incluyendo los datos
suspendidos y con sus respectivos intervalos de confianza del 90 %, Figura 55. Los parametros
caracteristicos de esta curva se resumen en la Tabla 23.
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Figura 55. Curva de Weibull para el G2.
Grupo 3: probetas nitruradas y recubiertas con TiN

La curva Weibull para las probetas G3, con sus respectivos intervalos de confianza del
90 %, se observa en la Figura 56. Los pardmetros caracteristicos de esta curva se resumen en la
Tabla 23.
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Figura 56. Curva de Weibull para el G3.
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En la Figura 57 se observan las tres curvas de Weibull obtenidas para GO, G2 y G3. La
Tabla 23 lista los parametros caracteristicos, tales como vida caracteristica (n, vida estimada
para una probabilidad de falla del 63,2 %), pendiente de la curva (B, también llamado parametro
de forma) y el factor de correlacién R?. Por otro lado, también se presenta la vida L10 (vida
correspondiente a una probabilidad de falla del 10 %) y la vida L50 (vida correspondiente a una
probabilidad de falla del 50 %).

Vida a la FCR

Se+07
|

98
[
98

80
90

50

10

5

Probabilidad de falla {%)
20

50000 Se+05 Se+08 Se+07 Se+08 Se ;09 Sa+10
Numero de ciclos

Figura 57. Curvas de Weibull para GO, G2 y G3. Con sus respectivas bandas de confiabilidad.

n - vida 2
Lio [h Lso [h - -
Grupo 10 _] %0 [.] caracteristica [h] 5 t R faICt(.)r, de
(Nu de C|CIOS) (No de CIC|OS) (N° de ciclos) pen iente correlacion
Go 27,43 278,4 436,8 0,81 0,89
(11026860) | (111916800) (175593600)
26,2 2 1
G2 6,26 754 435, 0,80 0,94
(10556520) | (110710800) (174910200)
G3 1,27 6.2 8,4 1,19 0,97
(510540) (2492400) (3376800)

Tabla 23. Valores caracteristicos del analisis Weibull para los Grupos 2, 3 y 4.

Se observa comparando las curvas y los pardmetros caracteristicos, que el G2 no
presenta ventajas significativas con respecto al GO. Poseen practicamente la misma curva de
probabilidad de falla con similares intervalos de confiabilidad, por lo que se puede decir que la
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aplicacion del recubrimiento de TiN sobre el SAE 4140 templado y revenido, no cambia la vida a
la FCR, al menos para las condiciones de ensayo utilizadas en este trabajo

En cuanto al G3, este fue el grupo con peor desempefio en cuanto a vida a la FCR.
Habiendo tomado como criterio de falla la generacién de crateres o el desprendimiento del
recubrimiento, las probetas de G3 fallaron en pocos ciclos. Como se analiza mas adelante, se
sospecha que la nitruracion dejé grandes valles superficiales en las probetas, donde luego se
recubrié con TiN, dejando zonas con mayor tendencia a perder el recubrimiento, y por ende
fallar.

A modo ilustrativo, se graficaron en simultdneo las curvas de Weibull correspondientes
a los cuatro grupos, Figura 58. Aqui, se observa la ventaja del G1 respecto a las otras variantes.
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Figura 58. Curvas de Weibull para GO, G1, G2 y G3.

5.6.3 Analisis de falla

Una vez realizados los ensayos, se tomaron imagenes mediante microscopia dptica de
los eventos triboldgicos presentes en las muestras. La direccion de rodadura (DR) en todas las
imagenes es de derecha a izquierda.

Grupo 0: probetas templadas y revenidas

En la Figura 59 se muestran imagenes de una porcién del camino de rodadura de una
probeta del GO. Se observa el CR gracias al efecto de la interaccidn de las asperezas superficiales
tal como se habia previsto (Ver 4.4.2.2).

Pag. 71 de 92



Figura 59. Imagenes del camino de rodadura de una probeta de SAE 4140 templada y
revenida. a) Aumento x5. b) Aumento x10. DR de derecha a izquierda.

La mayoria de las muestras del GO fallaron debido a la nucleacidn y crecimiento de una
fisura, que derivo en la aparicion de un crater, Figura 60 a), y la finalizacién del ensayo. La Fig.
60 b) muestra una imagen ampliada del mismo créter.

Figura 60. Imagenes de un crater presente en una probeta de SAE 4140 templada y revenida.

a) Aumento x5. b) Aumento x10.
Grupo 1: probetas nitruradas

Como se detallé previamente, el grupo de probetas nitruradas no presento fallas dentro
del tiempo de ensayo establecido. En la Figura 61 se muestran imagenes de una porcién del
camino de rodadura de una probeta de SAE 4140 Nitrurada, luego de ser sometida a un ensayo
de FCR, donde la zona mas oscura corresponde a la superficie que no estuvo en contacto con los
elementos rodantes, y la mas clara al camino de rodadura, donde se observa el efecto de sobre
el mismo.
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Figura 61. Imagenes del camino de rodadura de una probeta de SAE 4140 Nitrurada.
a) Aumento x5. b) Aumento x10.

Grupo 2: probetas recubiertas con TiN

En la Figura 62 se observa una porcidn del camino de rodadura de una probeta del G2.
En este caso no se distingue un pulido del camino de rodadura tan claro como en los grupos
anteriores, probablemente debido al efecto protector que ofrece el recubrimiento hasta el
momento de su delaminacién. Como se mostré previamente en 5.6.1, las probetas del G2
presentan acumulacién de material en los bordes del camino de rodadura. Ademas, se observan
pequefias indentaciones con una dimensidn principal entre 30 y 50 um, presumiblemente
originadas en la presencia de particulas contaminantes en el aceite, que son pisadas por los
elementos rodantes e indentan el camino de rodadura.

Figura 62. Imagen del camino de rodadura de una probeta del G2, donde se distingue material
desplazado hacia los bordes. Aumento x5.
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Este grupo de probetas, fallé por la aparicién de spalls o crateres que alcanzaron a
desprender material del sustrato. En la Figura 63 a) - c) se muestran imagenes de distintos
crateres todos con un tamafio del orden del camino de rodadura. También se observa la
deformacién generada alrededor del crater, que produce un ensanchamiento del camino de
rodadura.
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Figura 63. Imagenes de distintos crateres originados por FCR en probetas del G2. Aumento x5.

Grupo 3: probetas nitruradas y recubiertas con TiN

En cuanto a las muestras de SAE 4140 que fueron nitruradas y posteriormente
recubiertas con TiN, se observaron dos modos de falla distintos: delaminacién parcial del
recubrimiento, y pulido severo con crateres en el sustrato.

En la Figura 64, se observa una delaminacion parcial del recubrimiento, donde la zona
dorada corresponde al recubrimiento de la probeta, y la zona mas grisacea corresponde al
sustrato nitrurado.

200pm 100 pm

Figura 64. Imagenes de una delaminacién parcial del recubrimiento en una probeta del G3.
a) Aumento x5. b) Aumento x10.

Por otro lado, en la Figura 65 a) se muestra un crater con un tamafo del orden del
camino de rodadura. La direccidon de rodadura es de derecha a izquierda. En la Fig. 65 b) se
observa la zona donde se originé el crater. En la Fig. 65 c) se percibe la profundidad del crater, y
el dafo que el mismo significa para la probeta. En la Fig. 65 d) se observa un detalle secundario.
Esto resulta interesante dado que se visualiza la progresion del dafio a lo largo del crecimiento
del crater.
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Figura 65. Imagenes de un crater presente en una probeta G3
a) Crater completo x5. b) Detalle x10. c) Detalle x10. d) Detalle x10.

En la Figura 66, se muestra un crater mas pequefio que el anterior, también presente en
una probeta del G3 ensayada a la FCR. Se observa que a pesar de ser un crater de menor tamafio,
se distinguen caracteristicas similares a las del crater mostrado en la Fig. 65 a).

Pag. 76 de 92



Figura 66. Imagen de un crater presente en una muestra del G3. Aumento x5.

5.6.4 Analisis en SEM

Luego de haber revisado todas las muestras mediante microscopia 6ptica, se selecciond
una muestra representativa de cada grupo para ser analizada con un microscopio de barrido
electrénico (SEM) equipado con un Detector EDS. Esto permitié observar con mayor detalle el
dafio producido por la FCR y caracterizar, de manera semicuantitativa la composicidon quimica.

Se tomaron imagenes tanto por electrones secundarios como por electrones
retrodifundidos (Backscattered). Los electrones secundarios, son electrones que han sido
dispersados inelasticamente por la interaccidn de los electrones del haz incidente con la
muestra. Estdn caracterizados por una energia baja, del orden de los 20-50 eV. Dada esta baja
energia, sélo pueden llegar a la superficie los originados en una pequefia zona contigua a la
superficie de la muestra. Las pequefias dimensiones de esta zona son las que permiten obtener
las imagenes de maxima resolucién. Por otro lado, los electrones retrodifundidos, son los
electrones del haz incidente que han sido dispersados en forma elastica por los dtomos de la
muestra. Su energia es préxima a la del haz incidente: 10-30 keV. Se originan en zonas mas
profundas del volumen de interaccidn y la resolucién espacial de las imagenes correspondientes
es peor. Pero dada la fuerte dependencia de la emisiéon de electrones retrodifundidos con el
numero atédmico Z, este modo de visualizacion permite detectar variaciones de la composicion
en distintos puntos de la muestra analizada. Zonas de mayor nimero atémico son mas eficientes
en la emisidn de electrones retrodifundidos y aparecen por lo tanto mas brillantes en la imagen.
Ipohorski M. et al. (2013).

Grupo 0: probetas templadas y revenidas

Con respecto al GO, se analizd un crater en particular, Figura 67. En esta imagen se
aprecia claramente el CR, con un crater que tiene un orden de magnitud similar mismo. En la
Figura 68, se observa con mayor detalle este crater.
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Figura 67. Imagenes SEM de un crater presente en GO.
a) Electrones Retrodifundidos. b) Electrones secundarios.
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Figura 68. Imagen SEM de un crater presente en GO. Electrones secundarios.
Grupo 1: probetas nitruradas

En la Figura 69, se muestran las zonas en que se evalud por EDS la composicion de la
muestra G1, dentro y fuera del camino de rodadura. Las Figuras 70 y 71 muestran los resultados
del analisis, donde se observa que los elementos identificados se corresponden con los
componentes principales del SAE 4140 nitrurado. No se registraron variaciones significativas en
el porcentaje de cada elemento dentro del camino de rodadura.
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Figura 69. Areas elegidas para el anlisis por EDS, dentro y fuera del camino de rodadura, para G1.

F. Spectrum 12

Spectrum 12
Elemento | % Peso | % Atémico
N 5,51 17,08
0] 4,54 12,33
Fe 88,08 68,47
Cr 1,08 0,90
Si 0,79 1,22

Figura 70. Analisis EDS del Acero SAE 4140 nitrurado, G1, fuera del camino de rodadura.
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Spectrum 13
Elemento | % Peso | % Atomico
N 6,39 20,62
(0] 4,81 12,60
Fe 86,59 65,02
Cr 1,17 0,94
Si 0,55 0,81

Figura 71. Analisis EDS del Acero SAE 4140 nitrurado, G1, dentro del camino de rodadura.

En las imagenes de la Figura 72, se muestra una porcién del camino de rodadura, donde
se observa un efecto de pulido sobre el mismo. Esto confirma la interaccidn entre las asperezas
superficiales de los cuerpos en contacto, tal como lo predijo el célculo del factor A (Ver 4.4.2).
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Figura 72. Imagenes SEM del camino de rodadura de una probeta del G1.
a)Electrones retrodifundidos. b)Electrones secundarios.

En la Figura 73 a) y b) se muestran imagenes SEM dentro y fuera del camino de rodadura,
respectivamente. Se observa el efecto de pulido en el camino de rodadura y también cavidades
o micropicado. Por otro lado, la superficie nitrurada fuera del camino de rodadura no es regular,
presenta algunas zonas con depresiones y otros defectos. Esto podria ser de vital importancia
para el analisis de los resultados de vida a la FCR obtenidos para el G3.
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Figura 73. Imagenes SEM de una probeta del G1, electrones secundarios.
a)Dentro del CR. b) Fuera del CR.
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Grupo 2: probetas recubiertas con TiN

Entre las muestras del G2, se analizé el crater de la Figura 74, en el que se aprecia que
ocupa todo el ancho del camino de rodadura, incluso llegando a deformar el mismo.

200 ym Widh « 5 1
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Height = 3750 mm

Figura 74. Imagen SEM de un crater presente en G2.

En la Figura 75 a) y b), se muestra a mayores aumentos el crater de la Fig. 74, tanto por
electrones retrodifundidos como por electrones secundarios, respectivamente. Para este crater
en particular, se realizd un mapeo por EDS, Figura 76, para identificar los elementos hierro,
nitrégeno, oxigeno y titanio. Se observa que alrededor del crater predomina el nitrégeno y el
titanio, correspondientes a la capa de TiN. Dentro del crater, prevalece el hierro del sustrato y
el oxigeno generado por oxidacion.
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Figura 75. Imagenes SEM de un crater presente en G2.
a) Electrones Retrodifundidos. b) Electrones secundarios.
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Figura 76. Mapeo por EDS en G2, de elementos presentes en un crater y sus inmediaciones.

En la Figura 77 a), se observa el mismo crater, con tres zonas de referencia B, Cy D, que
fueron observadas con mayor detalle en las Figuras 77 b), c) y d) respectivamente.

En cuanto la Figura 77 b), se observa una red de fisuras en el recubrimiento que se
presentd a lo largo de todo el camino de rodadura, en la zona central del mismo. Al alejarse del
centro, estas fisuras van desapareciendo. También se observan pequefios puntos blancos
correspondientes a falta de recubrimiento e inclusiones del mismo material que fue removido.

Con respecto a la Figura 77 c), se aprecia en el inicio del crater la presencia de
desprendimientos de recubrimiento (zona blanca). Ademads, se observa en la parte superior del
crater una serie de fisuras y desprendimientos.

Siguiendo con la red de fisuras vistas en la Figura 77 b), al acercase a la zona de
nucleacion del crater, estas fisuras van progresando en pequefios desprendimientos. Esta
progresion se observa en la Figura 77 d) donde ademas se sefialan los puntos 1 y 4, donde se
realizo el analisis EDS, cuyos resultados se reportan en las Figuras 78 y 79, respectivamente.
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Figura 77. a) Imagen SEM del crater presente en G2. Referencias para observar Detalles.
b) Detalle B: Red de fisuras presente en el CR, G2.
c) Detalle C: Red de fisuras y desprendimientos en el inicio del crater, G2.
d) Detalle D: Red de fisuras y otros defectos presentes en el CR, G2.
Referencias para el andlisis EDS.

El andlisis sobre el punto 1 Fig. 77 d), se eligid para verificar si el aspecto de la imagen
SEM, se debe al desprendimiento del recubrimiento. El resultado del microanalisis, Figura 78,
muestra que el elemento dominante es el Fe y que, por lo tanto, en este punto no hay presencia
de TiN.
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Spectrum 1

Elemento | % Peso | % Atomico
Si 0,53 0,98
Cr 1,01 1,01
Fe 95,01 88,38
0 2,72 8,84
Ti 0,73 0,79

keV

Figura 78. Analisis puntual de EDS en la Referencia 1, correspondiente a una zona sin

recubrimiento del G2.

El punto 4, Fig. 77 d), en cambio, se eligié para disponer de un analisis de referencia

sobre el recubrimiento de TiN. Los resultados, Figura 79, muestran un alto porcentaje atémico

de titanio, comprobando la existencia de recubrimiento. Cabe destacar que, debido al bajo peso

atémico del nitrégeno, los valores obtenidos mediante EDS no son confiables, y también que el

alto peso atdomico del hierro puede interferir en el volumen de control que utiliza esta técnica.
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Spectrum 4
Elemento | % Peso | % Atémico
Si 0,15 0,16
Fe 36,90 19,74
N 26,62 56,79
0] 0,54 1,01
Ti 35,27 22,00

kel

Figura 79. Analisis puntual de EDS en la Referencia 4, correspondiente a una zona con

recubrimiento del G2.
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Grupo 3: probetas nitruradas y recubiertas con TiN

En las muestras G3 la falla resultd tanto por aparicién de un crater como,
principalmente, por el desprendimiento o delaminacidn del recubrimiento (ver punto 5.6.3). En
la Figura 80 a) y b), se observan dos delaminaciones de TiN en la misma probeta, y en ambos
casos existe un defecto (probablemente previo a la deposicidén del recubrimiento) a partir del
cual se produce el dafio. Esto se verificd mediante el andlisis EDS, Figura 81, sobre el drea de la
Fig. 80 b), el que mostré que el dafio corresponde a la delaminacién del recubrimiento TiN,
dejando expuesto el sustrato base Fe.

Figura 80. Imagenes SEM de desprendimientos presentes en G3. Electrones secundarios.

Fe Kal N Kal 2

Figura 81. Mapeo por EDS de elementos presentes alrededor de un desprendimiento en G3.

En cuanto a los crateres en el G3, se observé con mayor detalle el mismo crater de la
Figura 65, tanto con electrones retrodifundidos como secundarios, Figura 82 a) y b),
respectivamente.
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Figura 82. Imagenes SEM de un crater del G3.
a) Electrones retrodifundidos. b) Electrones secundarios.

En la Figura 83, se muestra la zona en que se realizé el andlisis por EDS, dentro del crater
de la Fig. 82. Se observa que los elementos identificados se corresponden con los componentes
principales del sustrato, Figura 84.

Figura 83. Referencia para el analisis EDS dentro del crater para G3.

FV- Spectrum 11
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Spectrum 11
Elemento | % Peso | % Atomico
Si 0,43 0,83
Cr 1,19 1,25
Fe 97,65 95,44
0] 0,73 2,48

Figura 84. Analisis EDS del Acero SAE 4140 nitrurado y recubierto con TiN, dentro del crater.

Ademas, se realizd un mapeo por EDS para identificar hierro, nitrégeno, oxigeno y titanio
en esta imagen, Figura 85. Se observa que fuera del crater predomina el nitrégeno y el titanio,
correspondientes a la capa de TiN, y dentro del crater prevalece el hierro y el oxigeno, este

ultimo como resultado de la oxidacion.
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Figura 85. Mapeo por EDS de elementos presentes alrededor de un crater en G3.
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6. Consideraciones Generales

En este trabajo final se estudid la resistencia a la FCR del acero SAE 4140 modificado
superficialmente mediante nitruracién idnica y/o la aplicacién de un recubrimiento de TiN
aplicado mediante el proceso PVD, cumpliendo satisfactoriamente con los objetivos.

Se completd la preparacién de las probetas y su caracterizacién, logrando reunirse
importante cantidad de informacién acerca de la microestructura, fases presentes, dureza a
distintas escalas, mddulo elastico reducido, topografia superficial, tensiones residuales y
caracteristicas de los recubrimientos. Toda esta informacidn contribuyé a la explicacién de los
comportamientos observados en los ensayos de FCR, pero también resultara de utilidad para
abordar futuros trabajos con estas mismas muestras.

7. Conclusiones

Se completaron los ensayos de FCR, observandose distintos comportamientos segun cada
variante de material. Las probetas del GO fallaron por la formacidn de los tipicos spalls de fatiga
con un Lsp = 278 h. Las probetas del G2, que incorporan un recubrimiento de TiN, fallaron del
mismo modo y su probabilidad de falla se describe estadisticamente de manera muy similar a la
del grupo GO, con un valor Lsp = 275 h. Esto muestra que, para las condiciones de ensayo
seleccionadas, la incorporacion del recubrimiento de TiN no produjo modificaciones
significativas. Mediante perfilometria, microscopia dptica y electrénica, se observé deformacién
plastica del CR en estos dos grupos de muestras, que no poseen nitruracion.

En las probetas del G1 (templadas y revenidas, luego nitruradas) no se registraron fallas
después de 650 horas de ensayo, detectdndose solamente un efecto de pulido sobre el camino
de rodadura. En las probetas del G3 (que incorporan el recubrimiento de TiN sobre la superficie
nitrurada) se observaron tanto spalls de fatiga como desprendimiento del recubrimiento, con
predominio de estos ultimos, que aparecieron en forma prematura dando como resultado
valores de vida sustancialmente menores a los de las demds variantes, con un Lso = 6,2 h. Esta
forma de falla prematura parece encontrar explicacion en la existencia de valles profundos en
la superficie nitrurada, sobre la cual se depositd el recubrimiento. Estos valles constituyen
singularidades y es en torno a ellos donde se produjeron los desprendimientos. El parametro de
rugosidad Rsk pone en evidencia el predominio de valles en las superficies nitruradas. No se
observé deformacion plastica en torno al camino de rodadura en las probetas de estos grupos,
en coincidencia con la dureza superior que proporciono el tratamiento de nitruracion.
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8. Continuidad del trabajo de investigacion

Nuevas muestras podrian fabricarse para estudiar otras variantes de material. Las
superficies nitruradas proporcionaron mayor dureza y demostraron soportar mejor la carga de
trabajo sin deformacidn plastica, sin embargo, no trabajaron bien como sustrato sobre el cual
aplicar un recubrimiento. Seria de interés conseguir superficies nitruradas con un tratamiento
posterior de pulido, con el fin de evaluar la influencia de la rugosidad superficial sobre la
adherencia de un recubrimiento depositado sobre la capa blanca. Incluso el tratamiento podria
consistir en eliminar la capa blanca de nitruros, dejando expuesta la zona de difusién, en donde
la concentracion de nitrégeno es menor pero la dureza permanece elevada.

Resultaria interesante obtener modelos computacionales para este tipo de materiales
(con mudltiples tratamientos, capas modificadas y/o depositadas) que permitan simular los
esfuerzos involucrados en distintas condiciones de trabajo (rodadura, deslizamiento, con o sin
lubricacion, etc.), para luego contrastar con resultados experimentales.
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