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Resumen

La fundicién de hierro con grafito esferoidal (FE) es un material de aplicacion creciente para la
produccion de componentes mecanicos merced a los costos de produccion relativamente bajos y a la amplia
gama de propiedades mecanicas que es posible obtener a través de un adecuado ajuste de la composicion
quimica y la microestructura. La aparicion de las fundiciones esferoidales austemperadas (ADI) ha permitido
la sustitucion de aceros aleados, fundidos o forjados, y tratados térmicamente en aplicaciones muy diversas,
tales como engranajes y otros componentes de la industria agricola y del transporte.

Por otra parte, es ampliamente sabido que el comportamiento de piezas sometidas a desgaste, fatiga y/o
corrosion depende fuertemente de las caracteristicas de la superficie, principalmente dureza, rugosidad,
coeficiente de friccion y tensiones residuales, todas mejorables mediante tratamientos superficiales. Sin
embargo, cualquier tratamiento superficial que implique la exposicion de ADI a temperaturas elevadas
durante tiempos prolongados puede producir transformaciones en la microestructura ausferritica, con la
consecuente alteracion de sus propiedades mecanicas, dado que se trata de una estructura metaestable.

La aplicacion de recubrimientos duros en capas muy delgadas por deposicion fisica en fase vapor (PVD)
es un medio efectivo para mejorar las propiedades de superficie de piezas tratadas térmicamente. La
relativamente baja temperatura del proceso PVD (250 a 500°C), respecto a otros tratamientos superficiales,
propicia su empleo sobre piezas de ADI.

Hasta el momento, son muy escasas las referencias bibliograficas respecto a la aplicacién de
recubrimientos PVD sobre ADI y su comportamiento mecanico. No existe informaciéon respecto a la
influencia del conteo nodular, la temperatura de austemperado y el modo de terminacion superficial de los
sustratos sobre las propiedades del producto ADI recubierto. No existen referencias en cuanto al efecto de los
parametros del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos y las propiedades de los
recubrimientos, cuando se realizan deposiciones a baja temperatura en equipos industriales. Existe muy
escasa informacion respecto a la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto.

Por lo tanto, el objetivo del presente trabajo de tesis es estudiar la influencia de las caracteristicas del
sustrato y del proceso de deposicion sobre las propiedades mecanicas y la resistencia al desgaste del
producto ADI recubierto con TiN y CrN mediante técnicas PVD.

Inicialmente se analizo el efecto de distintas combinaciones de parametros sobre la microestructura de
los sustratos (porcentaje en volumen de austenita retenida, dureza) y las propiedades de las muestras

recubiertas (fases presentes, orientacion preferencial, topografia superficial, espesor de pelicula, morfologia,
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Resumen

dureza, tensiones residuales, adherencia), buscando combinaciones de parametros que optimicen las
propiedades de los recubrimientos sin degradar la microestructura de los sustratos.

Se encontrd que deposiciones realizadas a temperaturas del orden de los 300°C con tiempos de hasta 240
minutos producen recubrimientos con buenas caracteristicas en cuanto a espesor, dureza, tensiones residuales
y adherencia sin producir cambios significativos en la microestructura de los sustratos de ADI, mientras que
deposiciones realizadas a temperaturas por encima de los 400°C provocan una marcada degradacion de la
microestructura ausferritica, incluso para un tiempo de exposicion de 45 minutos.

Luego de obtener combinaciones de parametros dptimas, se analizé la influencia de las caracteristicas de
los sustratos (conteo nodular, temperatura de austemperado, método de terminacidon superficial) sobre las
propiedades de las muestras recubiertas.

Se encontré que el conteo nodular, la temperatura de austemperado y el método de terminacién
superficial no influyen en la orientacion preferencial, el espesor de pelicula, la morfologia y las tensiones
residuales de los recubrimientos. Por su parte, la topografia superficial y la dureza de las muestras
recubiertas estan afectadas por las caracteristicas de los sustratos. La adherencia de los recubrimientos no
esta influenciada por la temperatura de austemperado de los sustratos, mientras que el conteo nodular y el
método de terminacidn superficial ejercen cierta influencia.

Finalmente, se analizo el coeficiente de friccion y el comportamiento a la fatiga de contacto por rodadura
(FCR) de ADI de alta resistencia recubierta con TiN y CrN, teniendo en cuenta la influencia del método de
terminacion superficial de los sustratos y del material del recubrimiento.

Se encontré que el coeficiente de friccion de las muestras recubiertas con TiN es similar al de las
muestras sin recubrir, mientras que el de las muestras recubiertas con CrN es significativamente inferior. Los
distintos métodos de terminacion superficial empleados no afectan el coeficiente de friccion de las muestras
recubiertas. La aplicacion de los recubrimientos de TiN y CrN no permitié mejorar la resistencia a la FCR de
ADI. Por su parte, la vida caracteristica de las muestras recubiertas con TiN result6 inferior a la de las
muestras recubiertas con CrN, para las distintas condiciones de terminacion superficial empleadas, mientras
que, la vida caracteristica de las muestras rectificadas resultd superior a la de las muestras pulidas.

En consecuencia, puede decirse que el desarrollo del presente trabajo de tesis permitid avanzar en el
conocimiento del comportamiento mecanico del producto ADI recubierto mediante técnicas PVD y en el

entendimiento de los fendmenos involucrados en la interaccion sustrato-recubrimiento.

Diego Alejandro Colombo 2



Abstract

Ductile iron (DI) is increasingly being used for the manufacturing of mechanical components given the
relatively low production costs and wide range of mechanical properties achievable after a proper adjustment
of the chemical composition and microstructure. The advent of austempered ductile iron (ADI) has allowed
the replacement of heat treated alloyed steel, cast or forged, in many different applications, such as gears and
other components of the agricultural and transport industries.

On the other hand, it is widely recognized that the performance of engineering materials subjected to
wear, fatigue and/or corrosion is strongly dependent on the properties and characteristics of their surface,
mainly hardness, surface roughness, friction coefficient and residual stresses, all of them improvable by
surface treatments. Notwithstanding this, any surface treatment involving ADI exposure to high temperatures
during long periods could produce changes in the metastable ausferritic microstructure and negatively affect
the mechanical behavior of the material.

The deposition of thin-hard films by physical vapor deposition (PVD) is an effective means of
optimizing the surface properties of heat treated parts. The relatively low processing temperature of the PVD
process (200 to 500°C) as compared to other surface treatments promotes its employment on ADI parts.

To the best of the authors’ knowledge, the bibliographic references regarding the application of PVD
coatings on ADI substrates and its mechanical behavior are very scarce. There is no information available
regarding the influence of nodule count, austempering temperature and surface finishing method on the
properties of coated ADI samples. There are no references concerning the effect of PVD process parameters
on the substrate microstructure and coating properties, when depositions at low temperatures using industrial
reactors are performed. There is very little information about the wear resistance of coated ADI samples.

Therefore, the objective of the present work is to study the influence of the substrate characteristics and
deposition process on the mechanical properties and wear resistance of ADI samples coated with TiN and
CrN by PVD techniques.

Initially, the effects of different deposition conditions on the substrates microstructure (retained austenite
content, hardness) and properties of the coated samples (existing phases, preferred orientation, surface
topography, film thickness, morphology, hardness, residual stresses, adhesion) were analyzed, in order to
find combinations of processing parameters that optimize coating properties without causing degradation of
the substrates microstructure.

It was found that depositions carried out at temperatures close to 300°C, with deposition times of up to

240 minutes, promote coatings with good characteristics in terms of thickness, hardness, residual stresses and
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adhesion without causing significant changes in the microstructure of ADI substrates, while those performed
at temperatures of 400°C and above, caused a clear deterioration of the ausferritic microstructure, even for a
deposition time of 45 minutes.

After obtaining the optimal deposition conditions, the effects of the substrate characteristics (nodule
count, austempering temperature, surface finishing method) on the properties of the coated samples were
analyzed.

It was found that the nodule count, austempering temperature and surface finishing method do not
influence the preferred orientation, film thickness, morphology and residual stresses of the coatings. On the
other hand, the surface topography and hardness of the coated samples are affected by the substrate
characteristics. The coating adhesion is not influenced by the austempering temperature, whereas the nodule
count and surface finishing method exert some influence.

Finally, the friction coefficient and rolling contact fatigue (RCF) behavior of high strength ADI coated
with TiN and CrN were analyzed, taking into account the influence of the substrate surface finishing method
and coating material.

It was found that the friction coefficient of the TiN coated samples is similar to that of the uncoated
samples, whereas the friction coefficient of the CrN coated samples is significantly lower. The different
surface finishing methods employed do not affect the friction coefficient of the coated samples. TiN and CrN
coating depositions did not improve the RCF resistance of ADI. The characteristic life of the TiN coated
samples was lower than that of the CrN coated samples for the different surface finishing methods employed,
while the the characteristic life of the ground samples was higher than that of the polished ones.

Consequently, it can be said that the development of the present work allowed to progress in the
knowledge of the mechanical behavior of PVD coated ADI and to understand the phenomena involved in the

coating-substrate interaction.
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Capitulo 1

Introduccion

Los desarrollos tecnoldgicos sobre materiales de uso mecanico apuntan hacia objetivos tales como
reduccion de costo y peso, aumento de la vida util de las piezas, mayor confiabilidad, mejor comportamiento
en servicio y, también, menor impacto ambiental. Como consecuencia el aluminio y otros materiales de baja
densidad, comenzaron a reemplazar progresivamente a piezas construidas en acero. Otras soluciones
frecuentemente adoptadas consisten en utilizar materiales con alta relacion resistencia/peso y secciones
delgadas.

Por su parte, la fundicion de hierro con grafito esferoidal (FE) ha extendido su campo de aplicacion en la
produccion de componentes mecanicos, desde su introduccion en el mercado en la década de 1950, debido a
los costos de produccion relativamente bajos y a la amplia gama de propiedades mecanicas que es posible
obtener a través de un adecuado ajuste microestructural, tanto en estado bruto de colada como por medio de
tratamientos térmicos.

Uno de los tratamientos térmicos mas desarrollados en los ultimos afios es el austemperado, con el que se
obtienen las denominadas fundiciones esferoidales austemperadas (ADI). Estas han abierto caminos para la
aplicacion de las FE en nuevos y promisorios mercados, como en la produccion de piezas de muy alta
resistencia, debido a sus ventajosas caracteristicas respecto a los aceros aleados, fundidos o forjados, como
son su menor costo y peso, mayor flexibilidad en el disefio de piezas, buen comportamiento a la fatiga, y
comparables resistencias a la traccion y al desgaste.

La microestructura de ADI esta formada por una mezcla fina de ferrita acicular y austenita metaestable,
de alto carbono. La austenita, queda retenida a temperatura ambiente debido a que el crecimiento de la ferrita
bainitica incrementa el contenido de carbono de la austenita adyacente, disminuyendo su temperatura de
inicio de la transformacion martensitica (Ms) por debajo de la temperatura ambiente. La austenita retenida
puede disminuir su energia, transformandose en una mezcla de ferrita y carburos, si se le da suficiente
temperatura y tiempo, deteriorandose de este modo las propiedades mecanicas del material.

Los ultimos avances en la tecnologia de produccion de las FE, principalmente en lo referido al disefio de
los moldes y a las técnicas de fusion y tratamiento del metal liquido, permitieron obtener piezas
estructuralmente sanas con espesores menores a los 5 mm. Las mayores velocidades de enfriamiento,
respecto a los espesores convencionales, conducen a un marcado aumento del conteo nodular y a un
refinamiento de la microestructura de colada, que mejoran las propiedades mecanicas. Esto ha promovido

otro impulso en la aplicacion de las FE, debido a la alta relacion resistencia/peso que es posible obtener.
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1. Introduccion

Por otra parte, es ampliamente sabido que el comportamiento de piezas sometidas a desgaste, fatiga y/o
corrosion depende fuertemente de las caracteristicas de la superficie, principalmente dureza, rugosidad,
coeficiente de friccion y tensiones residuales, todas mejorables mediante tratamientos superficiales. Los
tratamientos superficiales se refieren tanto a la modificacion de las capas superficiales de un material,
alterando su microestructura o composicion quimica, como a la aplicacion de un recubrimiento,
generalmente de un material diferente al del material base (sustrato).

Los tratamientos de modificacion superficial convencionales (cementado, nitrurado, carbonitrurado,
temple superficial, etc.) y la aplicacion de recubrimientos por deposicion quimica en fase vapor (CVD) son
algunos de los tratamientos superficiales mas comuinmente utilizados. Estos tratamientos se realizan a
temperaturas por encima de los 500°C y no son aplicables a piezas de ADI, debido a que a esos niveles de
temperaturas se activan los mecanismos de descomposicion de la austenita descriptos anteriormente incluso
para cortos tiempos de exposicion.

Por otro lado, los tratamientos termoquimicos asistidos por plasma permiten trabajar a temperaturas
menores (350 a 560°C). Para este rango de temperaturas, las velocidades de difusion son muy bajas. Por lo
tanto, se requieren tiempos de exposicion elevados (mayores a las 10 horas) para obtener espesores de capa
similares a los procesos convencionales, situaciéon que también puede ocasionar la degradacién de la
estructura de ADI.

Un medio efectivo para mejorar las propiedades de superficie de piezas tratadas térmicamente consiste
en la aplicacion de recubrimientos duros en capas muy delgadas por deposicion fisica en fase vapor (PVD).
La baja temperatura del proceso PVD (250 a 500°C) y los relativamente cortos tiempos de exposicion,
respecto a otros tratamientos superficiales, propicia su empleo sobre piezas de ADI sin deteriorar su
microestructura.

Los materiales que constituyen los recubrimientos duros tienen composicion ceramica, entendiendo por
composicion ceramica las distintas fases de 6xidos, nitruros o carburos de metales de transicion y también de
aluminio, boro y silicio. La finalidad principal de los recubrimientos duros es proporcionarle al material
tratado mayor dureza y resistencia al desgaste. Sin embargo, también pueden aportar otras propiedades de
gran importancia, para aplicaciones especificas, como disminuir el coeficiente de friccién, aumentar la
resistencia a la corrosion, introducir propiedades oOpticas en la superficie recubierta o producir colores o
texturas con finalidad decorativa.

Los recubrimientos duros mas ampliamente desarrollados y comercializados son el nitruro de titanio
(TiN) y el nitruro de cromo (CrN). El TiN posee alta resistencia al desgaste y se utiliza principalmente en
herramientas de corte, en insertos quirirgicos dada su biocompatibilidad y como recubrimiento decorativo
por su color dorado. El CrN posee buena resistencia al desgaste ademas de una elevada resistencia a la
corrosion, y se utiliza principalmente en matrices de inyeccion de materiales no ferrosos y en matrices de
estampado, conformado y embutido profundo de chapas.

Los antecedentes bibliograficos referidos a la aplicacion de recubrimientos PVD sobre ADI son escasos,
estando la totalidad de los estudios destinados a sustratos de conteos nodulares convencionales (30 a 300

nod/mm?) y temperatura de austemperado de 360°C. En esos trabajos se utilizaron temperaturas de
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1. Introduccion

deposicion inferiores a 300°C, sin observar deterioro de la estructura de ADI y se encontr6 que la aplicacion
de los recubrimientos produce aumentos de la resistencia a la fatiga y a la corrosion y, fundamentalmente,
importantes aumentos de la dureza. En estudios mas recientes se analiz6 el comportamiento a la erosion y a
la abrasion de FE austemperada a 360°C encontrando que, solo la realizacion de un niquelado electroquimico
previo a la aplicacion del recubrimiento PVD proporciona un mejor comportamiento frente al desgaste por
erosion y una reduccion del coeficiente de friccion respecto al ADI sin recubrir.

Hasta el momento, no existen referencias bibliograficas respecto a la influencia del conteo nodular y los
noédulos en superficie, de la temperatura de austemperado ni del modo de terminacion superficial de los
sustratos sobre las propiedades del producto ADI recubierto. No existe informacion sobre la influencia de los
parametros del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos y las propiedades de los
recubrimientos, cuando se utilizan deposiciones a bajas temperaturas en equipos de escala industrial. Existe
muy escasa informacion respecto al comportamiento al desgaste del producto ADI recubierto.

Por lo tanto, el desarrollo del presente trabajo de tesis se considera de fundamental importancia para
avanzar en el estudio del comportamiento mecanico del producto ADI recubierto con TiN y CrN mediante
técnicas PVD y en el entendimiento de los fendmenos involucrados en la interaccion sustrato-recubrimiento,
tendiendo asi a ampliar el campo de aplicacion de las FE a componentes donde sus propiedades de superficie

deban adecuarse a los requerimientos de comportamiento funcional.

Diego Alejandro Colombo 7



Capitulo 2

Objetivos

En base a la problematica descripta, el objetivo general del presente trabajo de tesis es evaluar la
influencia de las caracteristicas del sustrato y del proceso de deposicion sobre las propiedades mecanicas y la

resistencia al desgaste del producto ADI recubierto con TiN y CrN mediante técnicas PVD.
Teniendo en cuenta el objetivo general, surgen los siguientes objetivos especificos:

— Determinar fases presentes, orientacion preferencial, espesor de pelicula, dureza, adherencia, topografia
superficial, morfologia, tensiones residuales y coeficiente de friccion de los recubrimientos de TiN y
CrN.

— Determinar rangos de valores de los parametros del proceso PVD que optimicen las propiedades de los
recubrimientos sin degradar la microestructura de los sustratos.

— Evaluar la influencia de las caracteristicas del sustrato (conteo nodular y temperatura de austemperado)
en las propiedades del producto ADI recubierto.

— Evaluar la influencia del método de terminacion superficial (pulido manual y rectificado) en las
propiedades del producto ADI recubierto.

— Evaluar el comportamiento a la fatiga de contacto por rodadura del producto ADI recubierto teniendo en

cuenta la influencia de las caracteristicas del sustrato y del material del recubrimiento.
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Capitulo 3

Marco teorico

En este capitulo se describe el estado del arte de los temas abordados en el presente trabajo. En primer
lugar se tratan los conceptos metalurgicos basicos sobre fundiciones de hierro. Luego, los tratamientos
superficiales mas desarrollados para mejorar el comportamiento mecanico de piezas, especialmente la
aplicacion de recubrimientos duros mediante técnicas PVD, y, por ultimo, los principales mecanismos de
desgaste observados en componentes mecanicos, especialmente la fatiga de contacto por rodadura. Dado su
caracter “autocontenido”, el presente capitulo posee una extension significativa pero que se considera

Justificada.

3.1. Fundiciones de hierro

El término fundicién de hierro se aplica a una familia de metales con una amplia variedad de
propiedades. Las fundiciones de hierro, al igual que los aceros, son aleaciones base hierro con carbono como
principal elemento de aleacion. Los aceros tienen un contenido de carbono menor al 2%, mientras que las
fundiciones un contenido mayor al 2%. Ademas de carbono, las fundiciones de hierro contienen silicio (de 1
a 3%), por lo que se las debe considerar aleaciones ternarias Fe-C-Si.

En general, la fundicion de hierro tiene mejores cualidades para la fusion y la colada que el acero debido
a su temperatura de fusion mas baja y a la existencia de un eutéctico que implica un intervalo de
solidificacién muy estrecho, proporcionando una elevada fluidez en el estado liquido que se traduce en una

excelente capacidad de llenado de los moldes.

3.1.1. Formacion de estructuras de solidificacion

Para simplificar el estudio de las fundiciones de hierro es comun utilizar el diagrama de equilibrio Fe-C,
como el mostrado en la Figura 3.1.

La fase rica en carbono en las fundiciones de hierro puede ser grafito (100% de carbono) o cementita
(FesC, ~ 6,7% de carbono). El grafito es una fase termodinamicamente estable, mientras que la cementita es
una fase metaestable. La formacion de la mezcla austenita-grafito a partir del liquido se produce a una

temperatura mas elevada que la mezcla austenita-cementita.
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Figura 3.1. Diagrama de equilibrio Fe-C, donde las lineas punteadas representan el sistema

estable (Fe-grafito) y las lineas llenas el sistema metaestable (Fe-Fe;C)

Sin embargo, como se menciono anteriormente, las fundiciones de hierro contienen apreciables

cantidades de silicio. La introduccion de este elemento adicional hace necesaria la utilizacion de un diagrama

de equilibrio Fe-C-Si. En la figura 3.2 se muestra a modo de ejemplo un corte del diagrama ternario Fe-C-Si

correspondiente a un contenido de silicio del 2,5%.
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Figura 3.2. Corte del diagrama de equilibrio Fe-C-Si para un 2,5% de Si
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Una comparacion de los diagramas binario (Fig. 3.1) y ternario (Fig. 3.2) muestra que el silicio altera
significativamente las composiciones eutéctica y eutectoide, y la maxima solubilidad del carbono en la
austenita. Puede notarse también que la introduccion de silicio en el sistema causa que las reacciones
eutéctica y eutectoide ocurran sobre un rango de temperaturas y a temperaturas mas elevadas que en las
aleaciones binarias. El rango de temperaturas en que estas transformaciones ocurren es funcion del contenido

de silicio y se incrementa con el contenido del mismo.

3.1.2. Tipos de fundiciones de hierro

Dependiendo de la composicion quimica, del tratamiento dado al metal en estado liquido y de la
velocidad de enfriamiento, las fundiciones pueden solidificar de acuerdo al diagrama de equilibrio estable,
metaestable o ambos.

Cuando se trata de aleaciones Fe-C-Si con tenores de Si superiores al 2%, si el régimen de extraccion de
calor es bajo, la solidificacion ocurre de acuerdo al diagrama estable, por lo tanto el eutéctico que se forma
serd austenita-grafito, y al material se lo denomina “Fundicion Gris”. Con subenfriamientos muy altos, la
solidificacion puede ocurrir siguiendo el diagrama metaestable, en cuyo caso el eutéctico que se forma sera
austenita-cementita, y el material resultante se conoce como “Fundicion Blanca”. A su vez, existe la
posibilidad de que la solidificacién ocurra en parte de acuerdo al diagrama de equilibrio estable y en parte de
acuerdo al diagrama metaestable. En este caso el tipo de fundicién obtenido se conoce como “Fundicion
Atruchada”.

En las fundiciones grises, el grafito puede presentar distintas morfologias, como se muestra en la Figura

3.3.
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Fig’ﬁra 33 Morfo ogia el. graﬁto: (a) iam-inzll-rt'(‘kﬁ vermicular, (c) esferoidal

La morfologia laminar del grafito (A, B, C, D, E segin ASTM A247) caracteriza a la “Fundicion gris
laminar”. En la “Fundicion vermicular” el grafito se presenta con una geometria en forma de gusanos. En la
“fundicion esferoidal” el grafito se presenta en forma de esferoides.

Las propiedades de la fundicion gris laminar son influenciadas por el tamano, cantidad y distribucion de
las laminas de grafito, y por la dureza de la matriz metalica. Estos factores son controlados principalmente
por los contenidos de carbono y silicio de la aleacion y por la velocidad de enfriamiento. Velocidades mas
bajas y contenido mayores de C y Si tienden a producir laminas de grafito mas largas y una matriz mas
blanda.

El proceso de produccion de la fundicidon vermicular requiere del agregado de elementos que favorezcan

la nodulizacion del grafito (magnesio) y otros que, al mismo tiempo, restrinjan la nodulizacién (titanio,
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aluminio). La fundicion vermicular presenta ductilidad, propiedades térmicas y resistencias a la traccion, a la

fatiga y al impacto superiores a las de una fundicion laminar, para una matriz similar.

3.1.3. Fundiciones de hierro con grafito esferoidal

Como se menciond anteriormente, en la fundicion de hierro con grafito esferoidal (FE), el grafito se
presenta en forma de esferoides, llamados comunmente noédulos. Su importancia tecnologica radica en que la
forma esferoidal del grafito es la mas adecuada para disminuir los efectos de concentracion de tensiones y la
discontinuidad de la matriz metalica.

La FE fue producida industrialmente e introducida al mercado en la década del *50. A partir de entonces,
debido a la gran inversion en investigacion y desarrollo pudo lograrse su produccion con calidad consistente,
lo que ha dado lugar a una creciente utilizacion en aplicaciones de alto compromiso, reemplazando a aceros
fundidos y forjados, con ventajas técnicas y econdmicas. Es un material de alta resistencia mecanica, dictil y
de bajo costo de produccion. Presenta un amplisimo espectro de aplicaciones en la industria automotriz,
ferroviaria, agricola, minera y metalmecanica en general, abarcando piezas que poseen desde unos pocos
gramos hasta toneladas.

Dado que la microestructura final, y por ende las propiedades mecanicas de las FE, estan estrechamente
relacionadas con los procesos de colada y tratamiento térmico, es necesario un conocimiento profundo de las

variables que afectan a dichos procesos.

3.1.3.1. Fusion del metal base

La fusién del metal base, destinado a la obtencion de FE, se efectiia en hornos eléctricos o en hornos de
cubilote. La fusion en cubilote se encuentra respaldada por muchos afios de empleo y presenta ventajas
econémicas para el caso de grandes volimenes de produccion, pero requiere controles muy estrictos para
asegurar la calidad metalurgica del material y reducir el impacto ambiental. Por su parte, la fusion eléctrica
es sencilla, limpia, fiable y ofrece mayor flexibilidad para producir diferentes tipos de fundiciones de hierro,

aunque su empleo masivo es mucho mas reciente.

3.1.3.2. Tratamiento del metal base

El metal base esta constituido por diferentes proporciones de arrabio, chatarra de acero y retorno de
fundicion. Luego se le agregan los elementos de aleacion y posteriormente se efectia la operacion de
nodulizacion, incorporando al metal fundido elementos que promueven el crecimiento esferoidal del grafito.
Finalmente, en la etapa de inoculacion, se agregan a la mezcla liquida ferrosilicio, u otros inoculantes, con el
objetivo principal de generar sitios de nucleacidon heterogénea en la mezcla e incrementar el nimero de
particulas de grafito. El proceso de inoculacion es esencial para minimizar la presencia de carburos
eutécticos y para controlar el tamaifio, distribucion y morfologia de la fase grafito.

La mayoria de las FE comerciales tienen composiciones quimicas eutécticas o muy proximas a la

eutéctica, para favorecer la obtencion de piezas sanas por colada al evitar el intervalo pastoso.
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3.1.3.3. Solidificacion

Dado que la mayoria de las FE comerciales presentan composiciones quimicas muy cercanas a la
eutéctica, la solidificacion se desarrolla con interaccion de una fase facetada (grafito) y una no facetada
(austenita), obteniéndose un eutéctico irregular. Al momento de su introduccidon en el mercado, no se tenia
un conocimiento certero acerca del mecanismo de formacion del grafito esferoidal. Recién en la década del
“70 se pudo establecer claramente que el grafito esferoidal se origina en el liquido y desde entonces se
continuaron profundizando los estudios.

Una de las teorias mas difundidas dentro de la comunidad cientifica sostiene que una vez que el nédulo
de grafito se forma en el liquido, es encapsulado por la austenita, continuando su crecimiento gracias al C
que llega desde el liquido mediante difusion. A pesar de ser muy antiguo, este modelo “uninodular” es atun
referido, por ejemplo, por Fras et al. (1997), Charbon et al. (1997), Liu et al. (1999) y Liu (1999),
supuestamente porque es facilmente modelable ya que se presenta un tnico noédulo en cada unidad esférica
de solidificacion.

Sin embargo, en las ultimas décadas se han realizado notables esfuerzos para mejorar el modelo fisico
anterior, con el objetivo de establecer modelos matematicos que ajusten mejor con los datos experimentales
y correlacionar mejor la estructura de solidificacion con las propiedades mecanicas. La evidencia
experimental reportada por Boeri et al. (1989) y Sikora et al. (1991), indica que la austenita primaria nuclea
y crece siempre de forma dendritica, atrapando varios nodulos entre sus brazos, indicando que un modelo
“plurinodular” seria mas acertado.

En estudios recientes, Rivera et al. (2002) y Rivera et al. (2008) reportan que se ha logrado revelar la
macro y microestructura de solidificacion de las FE. Las muestras coladas normalmente en moldes de arena
mostraron que la austenita eutéctica crece como dendritas de gran tamafo, dando origen a una estructura de
grano (macroestructura de solidificacién) y a un patron de microsegregacion, que caracterizan a la
microestructura de solidificacion. El patron de microsegregacion permanece practicamente constante luego
de las transformaciones en estado sélido. En base a tales observaciones, los autores proponen el modelo de la

Figura 3.4.
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Figura 3.4. Secuencia esquematica de la solidificacion de FE: (a), (b) y (¢) macroestructura de solidificacion,
d) macroestructura real, (e), (f) y (g) microestructura de solidificacion, (h) microestructura real
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Las Figuras 3.4 (a), (b) y (c) muestran la evolucion de la macroestructura de solidificacion (en esta escala
los ndédulos de grafito no son visibles). Las Figuras 3.4 (e), (f) y (g) muestran la evoluciéon de la
microestructura de solidificacion, correspondiente a las regiones de la macroestructura sefialadas con flechas.
Seglin este modelo, la estructura de solidificacion resulta formada por granos de austenita eutéctica. Las
regiones microsegregadas, y por lo tanto las inhomogeneidades microestructurales asociadas a ellas, se
presentan entre los brazos de la austenita dendritica dentro de cada grano, de acuerdo a la distribucion de las
regiones coloreadas. Las lineas punteadas, que unen las zonas microsegregadas mas proximas, definen areas
cerradas denominadas “células”. La division manual en células se realiza a fin de lograr un parametro para la
cuantificacion del grado de dispersion de la microsegregacion, pero no se corresponde con una division fisica
real. Las Figuras 3.4 (d) y (h) muestran la macro y la microestructura real tomadas por metalografia,

respectivamente.

3.1.3.4. Microsegregacion

La microsegregacion, al igual que en cualquier aleacién metalica, se origina durante el proceso de
solidificacion, como consecuencia de la particion de los elementos de la aleacion entre el sélido que se forma
y el liquido que le da origen, y puede ser caracterizada primariamente mediante un coeficiente de particion
(k). En sistemas multicomponentes, como es el caso de las fundiciones, los coeficientes de particion se

determinan experimentalmente. En general, & se define como:

k=—>, (3.1

donde Cs es la concentracion del soluto en el solido y C; es la concentracion de soluto en el liquido.
Como se esquematiza en la Figura 3.5, los elementos se pueden dividir en dos tipos segin sus

caracteristicas de segregacion:

1. Los que segregan directa o normalmente, y poseen un £ < 1 (lo que significa que la Gltima porcion en
solidificar es mas rica en soluto).
2. Los que segregan en forma inversa, presentando un £ > 1(el altimo liquido en solidificar es mas pobre en

soluto).

Temperatura
Temperatura

CL Cs
Concentracién Concentracién

Figura 3.5. Diagramas de fases para elementos con particion: (a) directa, (b) inversa
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Todos los elementos de aleacion segregan, en mayor o menor grado, durante la solidificacion. Por lo
tanto, la composicion del liquido, a medida que la solidificacion progresa, puede ser muy distinta a la
composicion inicial. De esta manera, la distribucion final de los elementos de aleacion serd heterogénea, y
como consecuencia también lo sera la microestructura final afectando a las propiedades mecanicas, tal como
reportan Rivera et al. (1995) y Rivera (2000).

Los tratamientos térmicos posteriores permiten ajustar la microestructura de la matriz, pero no modifican
aspectos inherentes a la colada, como son la microsegregacion y la distribucion de la fase grafito. Por esta
razoén, se considera que la microsegregacion es una de las principales causantes de heterogeneidades en la

microestructura final.

3.1.3.5. Transformaciones en estado sélido

Al terminar la solidificacion, la matriz de las FE no aleadas, o moderadamente aleadas, es austenita
conteniendo aproximadamente un 1,5% de C en solucion solida. A medida que la aleacidon se enfria,
disminuye la solubilidad del C en la austenita. El C reyectado se deposita sobre los ndédulos de grafito
existentes. A temperaturas inferiores a 730°C, aproximadamente, la austenita no es termodinamicamente
estable. Dependiendo de la dispersion de la fase grafito, de la composicion quimica, de la microsegregacion
y de la velocidad de enfriamiento, la austenita puede transformarse en ferrita, perlita, bainita, martensita, etc.,

definiendo el tipo de matriz.

3.1.3.6. Fundiciones esferoidales de pequefio espesor

Los avances en la tecnologia de la fundicion durante las tltimas décadas permiten obtener piezas coladas
de espesor menor a 5 mm. La disminucion del espesor de colada respecto a los espesores convencionales
promueve un marcado aumento del conteo nodular, que se expresa como el nimero de nodulos de grafito por
mm’ (norma ASTM 247-78). Esto se debe a que las secciones pequefias estdn sometidas a mayor
subenfriamiento, por lo que aumenta la fuerza impulsora para la nucleacion heterogénea. Asimismo, la
difusion del C se ve limitada y resulta evidente que para mantener constante el volumen de grafito, al
aumentar el nimero de nédulos debera disminuir su tamaiio.

Estas particularidades conducen también a diferencias significativas en las transformaciones de fase en
estado solido, ya que se modifican las distancias para la migracion del C, desde y hacia los nddulos de
grafito. Ademas, el numero de sitios preferenciales para la nucleacion heterogénea de los
microconstituyentes, representados por las interfases nodulos de grafito-matriz metélica, aumenta
significativamente. Por lo tanto, se produce un notorio refinamiento de la estructura de solidificacion que
minimiza la microsegregacion y sus efectos no deseados asociados a la heterogeneidad composicional propia

de las fundiciones de hierro.
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3.1.3.7. Clasificacion de la FE por tipo de matriz

De acuerdo al tipo de matriz, las FE se puede dividir en:

—  “Fundicién Esferoidal Ferritica”: Posee matriz ferritica. Se caracteriza por tener buena ductilidad y
resistencia al impacto, con una resistencia a la traccion y limite de elastico equivalentes a un acero de
bajo contenido de carbono.

— “Fundicion Esferoidal Perlitica”: Posee matriz perlitica. Tiene buena resistencia a la traccion y al
desgaste, con resistencia al impacto y ductilidad menores que en el caso de la matriz ferritica. Su
maquinabilidad es superior a la de los aceros de propiedades comparables.

— “Fundicion Esferoidal Perlitico-Ferritica: Es el tipo mas comtin de FE. Posee una matriz compuesta por
ferrita y perlita, lo que le confiere propiedades intermedias entre el tipo ferritico y perlitico, con buena

maquinabilidad y bajo costo de produccion.

Estos tres tipos de fundiciones son las mas comunes, y generalmente son utilizadas en la condicion “as
cast”. Sin embargo, también se pueden alear y/o tratar térmicamente para producir alguno de los siguientes

tipos, con un amplio rango de aplicaciones adicionales:

— “Fundicion Esferoidal Martensitica”: Se logra por medio de un tratamiento térmico de temple y revenido.
Generalmente se agregan aleantes para aumentar la templabilidad y evitar la formacion de
microconstituyentes no deseados, como la perlita. La matriz resultante tiene muy alta resistencia a la
traccion y al desgaste, pero baja ductilidad y tenacidad.

— “Fundicién Esferoidal Austenitica”: Esta variante, cominmente aleada con altos tenores de Ni, que
estabilizan la austenita hasta temperatura ambiente, ofrece buena resistencia a la corrosion. Es no
magnética, posee buena estabilidad dimensional y buena resistencia a la traccion a elevadas
temperaturas.

— “Fundicion Esferoidal Austemperada” (ADI): Es la variante mas moderna de las FE. Posee matriz
ausferritica, esto es una mezcla fina de ferrita acicular y austenita enriquecida en carbono. Se logra
sometiendo una FE convencional a un tratamiento térmico de austemperado. Las ADI tienen una
resistencia a la traccion significativamente superior a la de las FE perliticas y presentan notable
ductilidad y tenacidad. Es, ademads, un material con muy buena resistencia a la fatiga y al desgaste.

— “Fundicion Esferoidal Austemperada con carburos libres” (CADI): Es una variante de las ADI de
reciente introduccion en el mercado mundial. La presencia de carburos dispersos en una matriz
ausferritica le confiere notables mejoras en la resistencia a la abrasion y desgaste. Este tipo de matriz
hace también que su resistencia al impacto resulte superior a la de otras variantes de fundiciéon con
carburos.

—  “Fundicién ADI Dual Phase”: Comprende la variante mas moderna de las ADI y presenta diferentes
cantidades de ferrita libre (alotriomoérfica) y ausferrita. Se obtiene mediante un tratamiento de

austenizado incompleto, seguido de una etapa final de austemperado. Las diferentes combinaciones de
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las fases presentes permiten ampliar aun mas el rango de propiedades obtenibles, siendo destacable el

incremento de la fractotenacidad para algunas microestructuras.

3.1.4. Fundiciones esferoidales austemperadas (ADI)

Como se mencioné anteriormente, las fundiciones esferoidales austemperadas (ADI, del inglés
Austempered Ductile Iron), constituyen una variedad de FE cuya microestructura se obtiene mediante un
tratamiento térmico de austemperado y presentan excelentes combinaciones de resistencia y tenacidad.

El tratamiento térmico de austemperado involucra tres operaciones:

1. Austenizado, consiste en un calentamiento hasta temperaturas comprendidas en el rango de 815 a 925°C
y un posterior mantenimiento a esta temperatura para obtener una matriz totalmente austenitica, con un
contenido de C controlado y homogéneo.

2. Enfriamiento hasta la temperatura de austemperado, lo suficientemente severo como para evitar la
formacion de microconstituyentes a temperaturas intermedias (Figura 3.6).

3. Austemperado, consiste en el mantenimiento isotérmico a una temperatura comprendida generalmente en
el rango de 200 a 400°C. En este periodo se produce la descomposicion de la austenita en sus productos

de reaccion, mas conocida como transformacion ausferritica.

Ty B

hustenita
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Figura 3.6. Diagrama esquematico del ciclo térmico para obtener ADI

3.1.4.1. Transformacion ausferritica

La nucleacion de la ausferrita ocurre principalmente en la interfaz ndodulos de grafito-matriz metalica, y
en los bordes de grano austeniticos. El crecimiento prosigue dentro de la matriz terminando en las ultimas
regiones en solidificar (zonas LTF, del inglés Last to Freeze). El proceso de transformacion isotérmica se
divide en dos etapas de acuerdo a los productos obtenidos en el mismo. Durante la primera etapa, la ferrita
(fase pobre en carbono) nuclea y crece en forma de agujas dentro de la austenita. El excedente de carbono es
reyectado desde las placas de ferrita en crecimiento hacia la austenita circundante. El contenido de Si (2 a
3%) de estas fundiciones evita o retarda la formacion de carburos. La austenita continlia enriqueciéndose en
C mientras progresa la transformacion, deprimiendo la temperatura de inicio de la transformacion
martensitica (Ms) hasta valores por debajo de la temperatura ambiente.

Si el mantenimiento isotérmico se prolonga demasiado, la austenita enriquecida en C se descompone en

una mezcla de ferrita y carburos, termodindmicamente mas estables. Esto se conoce como segunda etapa de
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la transformacion y es indeseable, ya que la presencia de carburos en la microestructura causa considerable

reduccion de la ductilidad y la tenacidad del material.

3.1.4.2. Influencia de las variables del tratamiento térmico en la microestructura
3.1.4.2.1. Austenizado

Esta etapa se realiza a una temperatura por encima de la critica superior correspondiente al intervalo
intercritico Ferrita-Austenita-Grafito que caracteriza a las aleaciones Fe-C-Si. Generalmente esta temperatura
es superior a 850°C. La velocidad de calentamiento no ejerce influencia en las microestructura final de la

fundicion, la que si es afectada por la temperatura a la cual se realiza y por el tiempo de mantenimiento.

Temperatura de austenizado

Contrariamente a lo que ocurre en los aceros, la temperatura de austenizado modifica la cantidad de C en
solucion en la austenita, como puede verse en un corte del diagrama Fe-C-Si (Figura 3.2). Gundlach et al.
(1984) reportan que si se eleva en exceso la temperatura de austenizado, se incrementa el contenido de
carbono de la austenita y su tamafio de grano. Esto conduce a una reduccion en la velocidad de reaccion
ausferritica. Como resultado, la primera etapa de transformacion puede no completarse, quedando austenita
no enriquecida en las zonas LTF. Si no hay elementos de aleacion que la estabilicen, esta austenita no

enriquecida puede transformarse en martensita durante el enfriamiento hasta la temperatura ambiente.

Tiempo de austenizado

La obtencion de una matriz totalmente austenitica, con un contenido de C y de elementos de aleacion
uniformes, requiere de tiempo suficiente para que se produzca primero la transformacion austenitica y
posteriormente la saturacion en C de la austenita. Debido a que este proceso necesita de la difusion del C en
estado solido, el tiempo de permanencia a la temperatura de austenizado dependera del conteo nodular, de la
estructura de partida de la matriz y de la temperatura a la que se realiza el tratamiento. Normalmente, una
hora de mantenimiento, luego que toda la pieza alcanzo6 la temperatura de austenizado, es suficiente para
lograr una estructura homogénea.

Por otra parte, en condiciones normales de proceso, extender el tiempo por encima del necesario para
lograr la austenizacion total no altera las propiedades mecanicas finales, y tal como muestra Kovacs (1991)

sOlo incrementa innecesariamente el costo de manufactura.

3.1.4.2.2. Enfriamiento hasta la temperatura de austemperado

Aun cuando esta etapa es la mas corta de todo el proceso (s6lo unos segundos) reviste gran importancia
sobre el resultado final. Las condiciones de enfriamiento deben ser tales que permitan evitar la formacion de
perlita y alcanzar la temperatura de austemperado en todo el volumen de la pieza antes del inicio de la
transformacion ausferritica.

En la Figura 3.7 se esquematiza un diagrama TTT (temperatura-tiempo-transformacion) donde se

presentan tres posibles condiciones de enfriamiento. En la curva 1, el enfriamiento es lo suficientemente
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severo para llegar a la temperatura de transformacion ausferritica sin que se produzca previamente la
nucleacion de otras fases. En las curvas 2 y 3, antes de llegar a la temperatura de austemperado se dan las
condiciones para que nuclee perlita y/o ferrita. Este podria ser el caso de una pieza de gran seccion, cuyas
condiciones de enfriamiento varian a medida que se considera un punto mas alejado de la superficie. Como
resultado, la microestructura final serd producto de las reacciones ocurridas a diversas temperaturas y
presentaran distintas propiedades mecanicas locales. Tales inhomogeneidades causan deterioros en las

propiedades mecanicas.
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Figura 3.7. Diferentes curvas de enfriamiento hasta la temperatura de austemperado

3.1.4.2.3. Austemperado

Esta etapa es la mas importante, dado que en ella se obtiene la microestructura final, la cual es

fuertemente dependiente de la temperatura y tiempo empleados.

Temperatura de austemperado

La morfologia de la ausferrita y las cantidades relativas de ferrita y austenita enriquecida formadas
durante la primera etapa de la transformacion estan principalmente determinadas por la temperatura de
mantenimiento isotérmico elegida.

Austemperados a temperaturas del rango superior (300 a 400°C), dan lugar a la produccion de una
estructura ausferritica consistente en placas o agujas de ferrita, relativamente gruesas, embebidas en una
matriz de austenita enriquecida en C.

Cuando el austemperado se realiza a temperaturas inferiores (200 a 300°C), la movilidad del C se ve
restringida, por lo cual los productos de reaccion se afinan progresivamente, asemejandose a la bainita
obtenida en los aceros. Algunos autores, como Nieswaag et al. (1984) y Gundlach et al. (1984), han
evidenciado la existencia de precipitados de carburos “épsilon” entre las placas de ferrita formadas a bajas

temperaturas.

Tiempo de austemperado

Dado que el propdsito del tratamiento es producir una matriz totalmente ausferritica, el tiempo de

austemperado debe ser suficiente para completar la primera etapa y a la vez no permitir que comience la
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segunda. Es decir, que el mantenimiento a temperatura de austemperado debe realizarse dentro de un periodo

acotado, conocido como “ventana” del proceso, como puede verse en la Figura 3.8.
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Figura 3.8. Evolucion de la microestructura de ADI con el tiempo de austemperado

Si el tiempo de austemperado es inferior a #;, el grado de avance de la transformacion sera inferior al
100% y quedara un porcentaje de austenita no enriquecida ni estabilizada, que transformara a martensita
durante el enfriamiento final.

Si el tiempo empleado es mayor a ¢, se iniciard la segunda etapa caracterizada por la precipitacion de
ferrita y carburos de hierro a partir de la austenita enriquecida, causando una disminucion en la tenacidad que
caracteriza a las ADI.

Se deduce entonces que la extension del periodo ¢ “ventana”, entre el final de la primera etapa y el inicio
de la segunda, es critico para obtener propiedades 6ptimas. No obstante, de ser necesario es posible ampliarlo

mediante el uso de aleantes adecuados.

3.1.4.3. Influencia de los elementos de aleacion

La composicidon quimica es un factor determinante en el procesamiento de las FE en general y de las
ADI en particular, y puede afectar la microestructura y las propiedades finales. La adicion de elementos de
aleacion permite obtener valores de tenacidad y ductilidad adecuados, aumentar la austemperabilidad,
retrasando el inicio de la transformacion perlitica y ferritica, posibilitar que la transformacion ausferritica
ocurra en toda la pieza y evitar el inicio de la segunda etapa, ampliando la ventana del proceso. Estos efectos
se obtienen actuando sobre la solubilidad del C en la matriz metalica o retrasando la cinética de la reaccion,
segun el efecto que cada tipo de aleante ejerza individualmente o como conjunto.

Los aleantes pueden ser divididos basicamente en dos grupos:

— Elementos de segregacion directa: Segregan hacia las zonas LTF y son formadores de carburos, pero
también incrementan la solubilidad del C en la austenita, estabilizan la austenita y retrasan el crecimiento
de la ferrita acicular. En este grupo se encuentran el Mn (hasta 0,3%), Cr (hasta 0,1%), V (hasta 0,1%) y
Mo (hasta 0,3%). Este ultimo es muy utilizado dado que retrasa el inicio de la transformacion perlitica
sin modificar marcadamente la transformacion ausferritica, sin embargo, su contenido se limita porque

disminuye la tenacidad y la ductilidad.
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— Elementos de segregacion inversa: Son grafitizantes y, por lo tanto, no forman carburos. Se caracterizan
por segregar hacia las primeras zonas en solidificar y en general aumentan el tiempo de transformacion y
demoran el inicio de la ultima etapa. Pertenecen a este grupo el Cu (hasta 0,8%), Ni (hasta 2%), y Si (2 a
3%). El Si es el responsable de que la transformacion se produzca en dos etapas, dilatando el tiempo
entre ellas. Afecta la velocidad de difusion del C y su solubilidad. El Cu y el Ni se adicionan para
mejorar la austemperabilidad, dado que estabilizan la austenita de alto contenido de C y permiten un
mayor tiempo de austemperado sin afectar mayormente la tenacidad, tal como refieren en su estudio Lee

etal (1988).

3.1.5. Estabilidad microestructural de ADI

Un componente es considerado estable si las variables externas (tension, deformacion, temperatura,
radiacion, etc.) no comprometen su comportamiento en servicio. Los ejemplos de las caracteristicas
deseables durante el servicio pueden ser tan simples como el mantenimiento de la dimension deseada
(estabilidad dimensional), el mantenimiento de la capacidad de carga (estabilidad mecanica) o la resistencia a
las transformaciones en estado solido (estabilidad microestructural) durante la carga y las exposiciones a
temperatura elevada.

La estabilidad microestructural de ADI depende directamente de la estabilidad de la austenita
enriquecida en carbono producida durante el austemperado, la cual se encuentra en un estado
termodindmicamente inestable. Sin embargo, la baja movilidad atdmica existente a temperatura ambiente
hace que esta fase alcance un estado metaestable, que puede transformarse en una mezcla de ferrita y
carburos, disminuyendo su energia libre.

La descomposicion de la austenita se produce si se dan las condiciones de temperatura y tiempo
necesarias, en particular bajo dos condiciones: tiempos de austemperado excesivamente largos (segunda
etapa de la transformacion ausferritica) y recalentamientos de la estructura de ADI a temperaturas por
encima de la ambiente (envejecimiento).

Uno de los trabajos mas importantes referidos al estudio de la estabilidad térmica de ADI corresponde a
Massone (1997), quien estudio el efecto de la exposicion de ADI a alta temperatura sobre su microestructura
y sus propiedades mecanicas. Muestras austemperadas a 280 y 360°C fueron expuestas a temperaturas entre
200 y 580°C por tiempos de hasta 456 horas. En las muestras austemperadas a 360°C observd que no se
producen cambios en su microestructura luego de la exposicion a temperaturas en el rango de 200 a 300°C
por tiempos de hasta 456 horas, mientras que a una temperatura de 580°C la estructura acicular comienza a
desaparecer a los 30 minutos, originando un patron globular. Para mayores tiempos de exposicion,
desaparece la estructura globular y aparece ferrita recristalizada en torno a los nodulos de grafito. Luego de
48 horas, la microestructura es practicamente ferritica con pequefias regiones de carburos globulares en los
contornos celulares. La dureza no varia significativamente para temperaturas de hasta 380°C, dentro de los
tiempos de permanencia estudiados. Mayores temperaturas provocan progresiva disminucion de la dureza.
La resistencia a la rotura permanece practicamente constante para temperaturas de 200°C con tiempos de

hasta 456 horas. Para temperaturas de hasta 450°C, la resistencia disminuye levemente luego de las 140
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horas. Para temperaturas mas altas, la resistencia disminuye drasticamente. El alargamiento a la rotura es
sumamente sensible a la exposicion a temperatura. A 300°C se observa una notable caida del mismo. La
caida en la deformacion esta acompafiada por una marcada disminucion de la resistencia al impacto. Después
de 24 horas a 380°C, la resistencia al impacto se reduce a aproximadamente un 35% de su valor inicial. Los
cambios observados en la microestructura y en las propiedades mecanicas de las muestras austemperadas a
280°C son cualitativamente similares a los que se presentan en las austemperadas a 360°C, sin embargo, en
las primeras tienden a hacerse a menores temperaturas o para menores tiempos, indicando una menor
estabilidad.

Conforme a los resultados obtenidos por Massone (1997), debe prestarse particular atencion cuando se
utilizan piezas de ADI que, en funcionamiento o durante un procesamiento posterior al austemperado, se
vean sometidas a temperaturas superiores a los 300°C durante tiempos prolongados, ya que se pueden activar

los mecanismos de descomposicion de la austenita previamente mencionados.

3.2. Tratamientos superficiales

El comportamiento de piezas sometidas a desgaste, fatiga y/o corrosion depende fuertemente de las
propiedades y caracteristicas de su superficie, principalmente la dureza, rugosidad superficial, coeficiente de
friccion y tensiones residuales, todas mejorables mediante tratamientos superficiales.

Los tratamientos superficiales comprenden dos diferentes clases de procesos, aquellos que modifican la
capa superficial de un material alterando su microestructura o composicién quimica y otros que producen la
deposicion de un recubrimiento, generalmente de un material diferente al del material base (sustrato).
Ambos, tienen como objeto adaptar las propiedades superficiales del material tratado a sus requerimientos de

comportamiento funcional.

3.2.1. Tratamientos de modificacién superficial

Los tratamientos de modificacion superficial pueden dividirse en dos grupos segun alteren o no la
composicion quimica de las capas superficiales del material tratado.

Entre los que no alteran la composicion quimica del material se destacan el temple superficial, el shot
peening, el endurecimiento superficial por haz de electrones o laser y la fusion superficial por haz de
electrones, laser o TIG (tungsten inert gas). Entre los que alteran la composicion quimica del material se
pueden mencionar a la implantacion idnica y a los tratamientos termoquimicos de cementado, nitrurado,
carbonitrurado y boronizado. El objetivo principal de estos tratamientos es aumentar la dureza de la

superficie del material, manteniendo un nicleo més blando y tenaz.

3.2.2. 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
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de friccion, aumentar la resistencia a la corrosion, introducir propiedades opticas en la superficie recubierta o
producir colores o texturas con finalidad decorativa.

Los materiales que constituyen los recubrimientos duros pueden ser de composicion metalica o ceramica,
entendiendo por composicion ceramica las distintas fases de oxidos, nitruros o carburos de metales de
transicion y también de aluminio, boro y silicio. Todos estos compuestos presentan, en mayor 0 menor

medida, durezas elevadas combinadas con estabilidad térmica y quimica.

3.2.3. Procesos de deposicion de recubrimientos duros

Los procesos de deposicion de recubrimientos duros pueden dividirse en tres grupos genéricos segun el
estado de agregacion en que se encuentre el material a depositar, tal como describen Rickerby et al. (1991).

Estos grupos son los siguientes:

— En solucion o spray
— En estado fundido o semifundido

— En estado gaseoso

Entre los procesos de deposicion en solucion o spray se pueden mencionar el electroplateado
(electroplating), el plateado quimico (electroless plating) y el sol-gel. Entre los procesos de deposicion en

estado fundido o semifundido se destacan la proyeccion térmica (termal spray) y la soldadura.

3.2.4. Procesos de deposicion en estado gaseoso

Los procesos en estado gaseoso cubren técnicas en las que el material del recubrimiento pasa por una
fase gaseosa o de vapor antes de ser depositado sobre la superficie a recubrir. Los principales subgrupos son
deposicion quimica en fase vapor (CVD, del inglés Chemical Vapor Deposition) y deposicion fisica en fase
vapor (PVD, del inglés Physical Vapor Deposition).

En el proceso CVD, especies en estado gaseoso son introducidas en la camara de deposicion, las cuales
son activadas en las proximidades del sustrato y reaccionan quimicamente para formar un deposito en la
superficie del mismo. Las caracteristicas principales del proceso CVD son su versatilidad para depositar una
gran variedad de elementos y compuestos, y su gran capacidad de cobertura, ain para sustratos de geometria
compleja. En la técnica CVD clasica, las especies en estado gaseoso son activadas térmicamente. Las altas
temperaturas requeridas para la activacion de las reacciones quimicas (800 a 1200°C) limitan la aplicacion de
este proceso a ciertos materiales de sustrato, ya que puede degradar su microestructura alterando de este

modo sus propiedades mecanicas.

3.2.4.1. Deposicion fisica en fase vapor (PVD)

Los procesos PVD involucran la vaporizacion del material a depositar desde una fuente sélida o liquida
(denominada blanco), el transporte de ese material en forma de dtomos o moléculas hacia el sustrato y su

posterior condensacion sobre el mismo, es decir, no hacen falta reacciones quimicas para formar el
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recubrimiento como en CVD. Por tal razén, es un proceso que demanda menos temperatura (200 a 500°C) y
es posible aplicarlo a materiales de sustrato que se degradan al ser expuestos a altas temperaturas.

En general, los procesos PVD se utilizan para depositar peliculas con espesores pequefios, desde cientos
de nanometros hasta unos pocos micrones. Estas peliculas pueden estar constituidas por una sola capa o tener
una estructura multicapa.

El material a depositar puede estar constituido por un elemento puro o por una aleaciéon. La
incorporacion de plasmas a las técnicas PVD permite depositar materiales compuestos usando procesos de

deposicion reactivos.

3.2.5. Procesos de deposicion en estado gaseoso asistidos por plasma

A fin de comprender las ventajas resultantes de incorporar un plasma a los procesos de deposicion en

estado gaseoso, es necesario definir qué es un plasma y cuales son sus principales caracteristicas.

3.2.5.1. Definicion de plasma

Un plasma es una clase particular de gas ionizado. Tal como describe Chen (1974), los requisitos para
que un gas pueda definirse como un plasma es que, desde el punto de vista macroscopico, la concentracion
de cargas positivas sea practicamente igual a la de cargas negativas y que sus especies con carga eléctrica
tengan un comportamiento colectivo. El término comportamiento colectivo significa que las propiedades del
sistema estan determinadas por las interacciones electromagnéticas (de largo alcance) y no por colisiones

binarias entre particulas neutras (como en el caso de los gases ideales).

3.2.5.2. Métodos de produccion de gases ionizados

Salvo casos especiales, los gases ionizados no existen naturalmente sobre la superficie terrestre y deben
producirse en condiciones de laboratorio. A tal efecto, debe aportarse energia a las especies del gas neutro,
bajo la forma de energia de excitacion de transiciones electronicas, a efectos de romper las ligaduras que
unen a los electrones de los orbitales externos con el nucleo atomico.

En la practica, el aporte de energia puede realizarse utilizando radiacion ultravioleta o un laser como
fuente de energia radiativa, haces de electrones energéticos, un horno como fuente de energia térmica, o bien
utilizando una descarga eléctrica de corriente continua, alterna o pulsada, tal como reportan Chen (1974) y
Mattox (1998). Las descargas eléctricas en un gas a baja presion (< 10” Torr) constituyen el método de
produccién de gases ionizados mas utilizado en la practica para el procesamiento de materiales, ya que son
de facil implementacion y permiten un control preciso de las condiciones de trabajo dentro de un amplio
rango de parametros de interés.

Los plasmas de interés para el procesamiento de materiales son formados y mantenidos por campos
eléctricos continuos o alternos. En el caso de campos alternos, las frecuencias tipicas van desde los 100 kHz,
en la zona de bajas frecuencias, a 13,56 MHz, en el rango de radio frecuencia, hasta 2,45 GHz, en el rango de

microondas.
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3.2.5.3. Procesos radiativo-colisionales en descargas eléctricas a baja presion

Los gases ionizados en una descarga eléctrica a baja presion interactian a través de colisiones
fundamentalmente de tipo binario, las cuales pueden ser de caracter elastico o inelastico, tal como describen
Chen (1974); Chapman (1980) y Ohring (1992). Las primeras son las mas frecuentes en la mayor parte de
las descargas de interés y, en ellas, existe solamente un intercambio de energia cinética. Estas colisiones son
las responsables de la distribucion de energia cinética entre las distintas especies del gas. En las colisiones
inelasticas la energia cinética de una de las especies involucradas se transforma en energia interna de la
segunda. Estas colisiones, por tanto, son responsables de los procesos de excitacién de niveles vibro-

rotacionales o electrénicos, ionizacion y de los procesos radiativos en la descarga.

3.2.5.3.1. Colisiones elasticas

En ausencia de campo magnético, las especies cargadas se mueven bajo efectos del campo eléctrico
aplicado y experimentan colisiones entre si y con las especies neutras del gas, que afectan su movimiento y
energia cinética. En general, dado que en la mayor parte de los casos de interés el grado de ionizacion es bajo
(nos/n, << 1, donde n. y n, es la concentracion de especies cargadas y neutras respectivamente), las especies
cargadas colisionan mayormente con especies neutras.

Si se considera el movimiento de las cargas eléctricas bajo efectos del campo eléctrico aplicado, se
concluye que los electrones libres, por su menor masa, son los principales receptores del trabajo W(z)
realizado por el campo eléctrico, por lo que la energia cinética adquirida por los electrones en ausencia de
colisiones en un tiempo dado 7 es considerablemente mayor que la adquirida por los iones.

Considerando ahora el efecto de las colisiones entre las distintas especies del gas, si se supone en
primera aproximacion un modelo basado en esferas rigidas en donde una de ellas, de masa m; y energia
cinética £, choca con una segunda de masa m, y energia cinética £, = 0, el intercambio de energia resultante
es:

4m,m,

AE = E, (32)

(my +m, )

En estas condiciones, si m; << m,, resulta AE = [4m;/m,]E; y es evidente que la especie incidente pierde
una fraccion de energia muy pequeiia. Por el contrario, si m; = m,, resulta AE ~ E; y la especie incidente
pierde practicamente la totalidad de su energia.

El analisis precedente, si bien aproximado, indica que los electrones pierden solo una pequefia fraccion
de su energia cinética al colisionar elasticamente con los iones (m, << m;). Los iones positivos, por su mayor
masa, transfieren eficientemente la energia recibida del campo eléctrico a las especies neutras como
resultado de colisiones elasticas. Por esta razon, tanto las especies neutras como los iones positivos alcanzan
una energia cinética media similar que es considerablemente inferior a la de los electrones. Considerando
que la energia cinética media de una especie dada esta vinculada con su temperatura a través de la funcion de
distribucion de velocidades y suponiendo que dicha funcién es del tipo Maxwell-Boltzmann para todas las

especies, se obtiene una relacion:
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mic) 3T

5 : (3.3)

b

donde m es la masa de la especie considerada, <¢?> su velocidad media cuadratica, k la constante de

Boltzmann y 7 la temperatura. En consecuencia, puede escribirse:

I,>T;~T, , (3.4)

donde T,, T; y T, son las temperaturas correspondientes a los electrones, a los iones positivos y a los neutros,
respectivamente.

Por lo tanto, desde el punto de vista térmico, un plasma producido por una descarga eléctrica en un gas a
baja presion se comporta como una mezcla de dos fluidos: uno de alta temperatura, compuesto por los
electrones libres y otro de baja temperatura, compuesto por las especies pesadas (iones positivos y neutros).

A medida que aumenta la presion del gas, aumenta la frecuencia de colisiones de los electrones con las
especies pesadas. En estas condiciones, las especies pesadas aumentan su temperatura a expensas de la
energia de los electrones. A partir de cierta presion las distintas especies del gas ionizado adquieren la misma

temperatura y el plasma pasa a denominarse “térmico”.

3.2.5.3.2. Colisiones inelasticas

Si bien las colisiones entre las especies de un gas ionizado son mayoritariamente de tipo elastico, existen
en menor proporcion colisiones inelasticas. En el caso de descargas eléctricas en gases a baja presion, los
electrones libres, por su mayor energia cinética, son los principales responsables de las colisiones inelasticas
que afectan a las especies pesadas. En particular, la propia ionizacion del gas es un resultado directo de
colisiones inelasticas de los electrones libres con las especies pesadas.

Estas colisiones dan lugar a la excitacion de transiciones vibro-rotacionales y electronicas, disociacion
molecular, ionizacién molecular y atdémica, y sus correspondientes procesos inversos de desexcitacion y
recombinacién. Existe también en el gas una abundante radiacion electromagnética asociada al decaimiento
espontaneo de niveles excitados, la cual puede interactuar con las especies pesadas del gas e inducir procesos
de fotoexcitacion y fotoionizacion.

Las especies pesadas disociadas, ionizadas y excitadas poseen una reactividad quimica
considerablemente mayor que la de las mismas especies en ausencia de la descarga eléctrica y pueden dar
lugar a la formacion de nuevas especies, tanto en fase gaseosa como sobre la superficie de un cuerpo inmerso
en la descarga. En este ultimo caso, parte de las especies activadas en fase gaseosa proximas al cuerpo son
adsorbidas superficialmente y pueden reaccionar quimicamente con otras especies superficiales, formando
nuevos compuestos. Este mecanismo es la base de los procesos reactivos de tratamiento de materiales por
plasma.

El efecto activador producido por las colisiones inelasticas es equivalente al que existiria en un gas denso
de muy alta temperatura. La diferencia fundamental en el caso de un gas ionizado a baja presiéon con respecto
al de un gas caliente es la baja temperatura de las especies pesadas (del orden de la del medio ambiente), lo

que determina que no se produzca un calentamiento significativo del material a procesar.
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3.2.5.4. Interaccion plasma-superficies

En toda descarga gaseosa, en la region adyacente a cualquier superficie so6lida en contacto con el gas, sea
eléctricamente conductora o aislante, se establecen regiones de pequefio espesor que tienen una carga
eléctrica neta, tal como describen Chapman (1980) y Mattox (1998). Estas regiones, en las que se producen
caidas importantes de potencial eléctrico, se denominan “ldminas de plasma” y son generalmente
observables visualmente, por cuanto su luminosidad difiere de la existente en la region externa a las mismas.

El flujo de especies con carga eléctrica que llega a una superficie esta dado por la siguiente expresion:

r, =l (3.5)
4
donde #. es la concentracion de especies cargadas y <v.> es su velocidad media.

Dado que la velocidad media de los electrones es superior a la de los iones, el flujo de electrones hacia
una superficie solida es superior al flujo de iones. En consecuencia, la superficie se carga negativamente
respecto al plasma y genera un campo eléctrico ¢ que repele a los electrones y atrae a los iones, formandose
asi una lamina de plasma con una carga neta positiva.

La Figura 3.9 ilustra esquematicamente los aspectos esenciales de la variacion de potencial en una
descarga de corriente continua entre dos electrodos con un sustrato aislado entre ambos. El plasma adquiere
un potencial V), que es aproximadamente constante en toda su extension. Para la mayor parte de las descargas

de interés vinculadas al procesamiento de materiales, este potencial es el mas negativo en toda la descarga.
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Figura 3.9. Ilustracion esquematica de la variacion de potencial
en una descarga gaseosa de corriente continua
Frente a ambos electrodos se forman laminas de plasma. Si se introduce un cuerpo eléctricamente aislado
dentro del plasma, éste se carga negativamente, como se vio anteriormente. Cuando se igualan los flujos de
iones y electrones sobre su superficie, éste adquiere un potencial V', denominado potencial flotante, que es
mas negativo que el potencial del plasma circundante. Este valor depende del tipo de gas utilizado en la

descarga y de la temperatura electronica, y esta dado por:

kT, ( 7m

In| —~ |, .
2e 2m, (36)

Yy
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Para un cuerpo aislado inmerso en un plasma de argéon con una temperatura 7, = 1 eV, el potencial
flotante adquirido por el cuerpo con respecto al plasma es -5,19 V. Como resultado, todo cuerpo aislado
inmerso en un plasma experimenta un bombardeo de iones positivos. Este potencial, para el caso de
descargas de corriente continua, no es lo suficientemente alto como para afectar significativamente las
condiciones superficiales vinculadas con la limpieza o con el crecimiento de un recubrimiento. A tal efecto,
es necesario trabajar con sustratos sometidos a un potencial de referencia de aproximadamente 200 a 400 V
por debajo del potencial del plasma, lo que puede lograrse en la practica ubicando el sustrato sobre un

electrodo auxiliar o, eventualmente, sobre el catodo de la descarga.

3.2.6. Principales técnicas PVD

Las principales técnicas PVD son evaporacion, sputtering y plateado ionico, tal como describen Ohring
(1992); Mattox (1998); Bunshah (2001) y Holmberg et al. (2009), entre otros. Las caracteristicas de cada

técnica se describen a continuacion:

3.2.6.1 Evaporacion

La evaporacion es un proceso en donde las especies en fase vapor se producen por aporte de energia
térmica. La deposicion se realiza en alto vacio, con presiones entre 10~ y 10™ Torr dependiendo del grado de
contaminacion gaseosa que puede ser tolerado en el recubrimiento. Para este rango de presiones, el camino
libre de los 4tomos y moléculas es grande (5x10% a 5x10” cm) comparado con la distancia blanco-sustrato.
De alli que el material vaporizado se proyecta en linea recta desde la superficie del blanco sin experimentar
colisiones durante su trayectoria hacia el sustrato. En estas condiciones, el método se adapta idealmente al
recubrimiento de sustratos planos pero tiene limitaciones para piezas de geometria compleja. El aporte de
energia térmica puede estar dado por calentamiento resistivo, induccion, haz de electrones, arco eléctrico o

laser. La Figura 3.10 esquematiza un proceso de evaporacion no reactivo.

substrate

vaporized
material

—
vacuum
vacuum vapour source chamber

system

Figura 3.10. Esquema de un proceso de evaporacion no reactivo

La incorporacion de un plasma a la técnica cldsica de evaporacion permite la deposicion de materiales
compuestos utilizando procesos reactivos. En los procesos reactivos el material evaporado del blanco es
activado por el plasma. Como resultado de dicha activacion se producen reacciones quimicas con, por lo

menos, uno de los gases del plasma sobre la superficie del sustrato, lo que da lugar a la formacién de un
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recubrimiento compuesto. Los ejemplos clasicos son la deposicion de 6xidos (plasma compuesto por un
metal puro y oxigeno), nitruros (plasmas que contienen nitrégeno) o carburos (plasmas que contienen metano

o acetileno).

3.2.6.2. Sputtering

El sputtering es un proceso de vaporizacion no térmico en donde las especies en fase vapor son creadas
arrancando mecéanicamente &tomos o moléculas de la superficie del blanco mediante el bombardeo con iones
energéticos y no reactivos. En la técnica clasica los iones energéticos se obtienen de un plasma. Las
presiones de trabajo tipicas varian entre 20 y 100 mTorr. En este rango de presiones, las particulas
arrancadas del blanco colisionan aleatoriamente con las moléculas de gas en su trayecto al sustrato y llegan
al mismo con velocidades de distinta magnitud y direccion. En estas condiciones el método tiene buena
capacidad de cobertura para piezas de geometria compleja. Por otro lado, incorporando un gas reactivo al
plasma pueden depositarse recubrimientos compuestos. La Figura 3.11 esquematiza un proceso de sputtering
reactivo.

Las energias de los atomos arrancados por sputtering, para una determinada velocidad de deposicion, son
aproximadamente un orden de magnitud mayor a aquellas obtenidas por evaporacion a la misma velocidad.
Sin embargo, debido a que la eficiencia del sputtering es baja, las velocidades de deposicion son

invariablemente uno o dos ordenes de magnitud menores que las velocidades de evaporacion.
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Figura 3.11. Esquema de un proceso de sputtering reactivo
3.2.6.3. Plateado ionico

La técnica de plateado i6nico es un proceso de deposicion en estado gaseoso en el cual la superficie del
sustrato y la pelicula en crecimiento son sometidos a un bombardeo, continuo o periddico, con iones de
energia suficiente para causar cambios en el proceso de formacion de la pelicula y en sus propiedades. Las
especies en fase vapor pueden obtenerse ya sea por evaporacion, sputtering o vaporizacion mediante arco

eléctrico.

Diego Alejandro Colombo 29



3. Marco teorico

Los iones energéticos son obtenidos en un plasma formado a partir de una descarga eléctrica en un gas
inerte, usualmente argon. Agregando un gas reactivo al plasma, pueden depositarse materiales compuestos.
Los iones energéticos son acelerados hacia la superficie del sustrato utilizando un campo eléctrico y
colocando al mismo a un potencial negativo respecto al potencial de plasma.

En lineas generales, la deposicion bajo el efecto de un bombardeo idnico promueve el desarrollo de una
pelicula densa de alta calidad estructural con buenas propiedades de dureza y adherencia, y con tensiones

internas relativamente altas. La Figura 3.12 esquematiza un proceso de plateado io6nico reactivo.
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Figura 3.12. Esquema de un proceso de plateado idnico reactivo
3.2.6.3.1. Plateado ionico por arco catédico

Los arcos catddicos resultan muy atractivos en la produccion de recubrimientos por su simplicidad
comparada con otras tecnologias y por la alta tasa de deposicion. En la deposicion meditante arco catddico se
genera una descarga eléctrica de alta corriente (~ 1 — 10° A) y baja tension (~ 20 — 50 V), pulsada o continua,
entre dos electrodos inmersos en una camara de vacio, tal como describen Boxman et al. (1995).

En la superficie del catodo, formado por el material a depositar, la corriente se concentra en puntos muy
pequefios denominados “spots” (~ 1 — 10 um de didmetro), que aparecen y desaparecen y se desplazan sobre
toda la superficie catodica. En los spots se generan altas densidades de corriente que pueden llegar a 10"
A/em’. Uno de los modelos més aceptados para explicar el comportamiento de los spots es el de “pileta
liquida”, tal como menciona Harris et al. (1974). Este modelo plantea que en la region del spot se forma una
especie de pileta de metal fundido mediante efecto Joule. En esta pileta se vaporizan grandes cantidades de
material catddico y, por la elevada temperatura local, se incrementa la emision termoiodnica de electrones
formando una nube de plasma en una region préoxima al catodo. Los iones que se encuentran en esta region
se repelen electrostaticamente y una fraccion de ellos (cercana a la mitad) es eyectada con energias de entre
25y 150 eV. El plasma generado por el arco eléctrico es utilizado, ademas, para activar gases reactivos. La
Figura 3.13 esquematiza un proceso reactivo de plateado i6nico con arco catodico.

Como el material catddico en la region del spot se encuentra fundido, junto con los iones metalicos,

también se eyectan gotas de metal liquido. Estas gotas, denominadas microgotas o macroparticulas, se
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solidifican al alejarse del catodo y pueden depositarse sobre el sustrato. Acorde a lo reportado por Disatnik et
al. (1987), las macroparticulas pueden tener didmetros entre 10 nm y 100 um, siendo mayor su tamafio y
nimero para materiales de bajo punto de fusion. La presencia de macroparticulas en los recubrimientos
constituye la principal desventaja de esta técnica para determinados campos de aplicacion donde se requiere

una alta calidad de las peliculas.

power

source

— —

inert reactive
gas gas
R

-——] I
vacuum cathode chamber

system {1 | |

_ high +

current
source

Figura 3.13. Esquema de un proceso reactivo de plateado i6nico con arco catodico
3.2.7. Propiedades basicas de los recubrimientos duros

El espesor de pelicula, la dureza, la adherencia, las tensiones residuales y el coeficiente de friccion son
propiedades de gran relevancia practica en el caso de recubrimientos duros para aplicaciones tribologicas. 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 interpretacion como medicion no
son triviales. Esta dificultad resulta, en parte, del caracter atomistico de los procesos de deposicion en estado
gaseoso y, en parte, del hecho que el sustrato y el recubrimiento forman un sistema mecanico Gnico en el que

sus partes estan intimamente vinculadas.

3.2.7.1. Espesor de pelicula

El espesor de pelicula estd vinculado directamente a propiedades relevantes del recubrimiento, tales
como la dureza, la adherencia, las tensiones residuales y el coeficiente de friccion. El espesor de pelicula
puede definirse desde un punto de vista geométrico como la longitud caracteristica del recubrimiento en
direccion perpendicular a la superficie del sustrato. La Figura 3.14 ilustra los espesores caracteristicos para
distintas técnicas de deposicion.

Considerando, en particular, los recubrimientos duros para aplicaciones tribologicas producidos

mediante técnicas PVD y CVD asistidas por plasma, los espesores tipicos son del orden de 1 a 10 um.
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Figura 3.14. Espesores tipicos de recubrimientos para distintas técnicas de deposicion
3.2.7.1.1. Técnicas de medicion del espesor de pelicula

Existen numerosas técnicas de medicion del espesor de pelicula. Ohring (1992), Holmberg et al. (2009)
y Bhushan et al. (1991) reportan métodos opticos para el caso de peliculas transparentes o reflectantes, o
bien basados en observacion directa por medio de microscopia dptica o electronica de barrido, métodos que
utilizan fluorescencia de rayos X, efectos eléctricos, magnéticos o electromagnéticos, métodos para la
medicion durante la deposicion utilizando cristales osciladores cuya frecuencia de resonancia depende de la
masa depositada, métodos basados en perfilometria o basados en la produccion de una impronta por desgaste
mediante una esfera abrasiva que permite el céalculo del espesor mediante consideraciones puramente

geométricas.

3.2.7.2. Dureza

La dureza de un recubrimiento es una propiedad importante por cuanto condiciona su comportamiento
tribologico. La dureza de un material puede definirse conceptualmente como su resistencia a una
deformacion plastica superficial localizada, producida por otro material mas duro (indentador), y estd
determinada principalmente por la magnitud de las fuerzas de unidn interatomicas del material y por su
microestructura. Desde el punto de vista de las fuerzas interatomicas, una alta energia de cohesion, 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.

3.2.7.2.1. Técnicas de medicién de dureza en peliculas delgadas

La medicion de dureza de un material se basa en producir una deformacion plastica localizada utilizando
un indentador de geometria bien definida al que se le aplica una carga conocida (F). Si la superficie de la
impronta es S, la dureza (H) se define como:

H =

F
5 (3.7)

Las técnicas clasicas de medicion de dureza se clasifican en funcion de la carga aplicada. En general, se

habla de macrodureza cuando las cargas son mayores a 1 kg y de microdureza cuando las cargas van desde
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10 hasta 1000 g. La geometria del indentador utilizado para medir macrodureza puede ser esférica (Brinell),
conica (Rockwell) o piramidal de base cuadrada (Vickers). Para medir microdureza se utilizan indentadores
piramidales de base cuadrada (Vickers) o rombica (Knoop).

Las técnicas clésicas tienen limitaciones a la hora de determinar la dureza en peliculas delgadas, ya que
la indentacion producida tiene un efecto pertubador que se extiende a profundidades del orden de 10 veces la
profundidad de la impronta. Si el espesor del recubrimiento es menor a ese valor, la medida estara afectada
por las propiedades del sustrato y no representara la dureza intrinseca del recubrimiento. Una posible
solucion para evitar este efecto es reducir la carga aplicada, de modo de reducir el tamafio de la impronta y
satisfacer la condicion de no perturbacion. Sin embargo, en la practica, el limite de reduccion de la carga esta
dado por la posibilidad de observar claramente la impronta y medir sus dimensiones.

Debido a las limitaciones de las técnicas clasicas se hace necesario recurrir a técnicas de indentacion
instrumentadas, las cuales fueron desarrolladas para evitar medir las dimensiones de las improntas. La
indentacion instrumentada permite registrar los valores de carga y desplazamiento durante las secuencias de
carga y descarga. A partir de los datos de carga y desplazamiento se puede inferir la superficie de la impronta
(area de contacto) y, por lo tanto, calcular la dureza.

Los equipos de indentacion instrumentada permiten aplicar cargas entre 0,1 mg y 30 g. Este rango de
cargas posibilita la determinacion de dureza en peliculas delgadas sin tener influencia del sustrato. Los
indentadores comunmente utilizados tienen geometria piramidal (Berkovich, Cube corner) y en algunos

casos conica o esférica.

3.2.7.3. 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 degradacion en el
tiempo. Estrictamente, la adherencia es una propiedad asociada a la interfaz sustrato-recubrimiento y
depende de las fuerzas de union a nivel atdmico y de las fuerzas de anclaje mecanico entre ambos materiales.

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. En consecuencia, una falla de la unién sustrato-recubrimiento puede resultar
tanto de fallas de adherencia a nivel interfacial como de fallas cohesivas en el sustrato o en el recubrimiento
que den lugar al desprendimiento.

Existen en la practica distintos tipos de interfases, como se muestra en la Figura 3.15.
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En el caso de la interfaz abrupta, no existe afinidad quimica ni efectos de difusion entre el sustrato y el
recubrimiento. En consecuencia, la interfaz queda limitada a una regioén de unas pocas dimensiones atomicas
de espesor donde dominan esencialmente fuerzas de union débiles, de tipo Van der Waals, que dan lugar a
una adherencia relativamente pobre. Por el contrario, si existe afinidad quimica entre los atomos 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 acompaiian las reacciones
quimicas, por lo que solamente interfases muy delgadas tienen una adherencia satisfactoria, tal como reporta
Ohring (1992). Si el efecto dominante es la difusion de las especies del recubrimiento en el sustrato, se
forma una interfaz de difusion que se caracteriza por una transicion gradual de las propiedades entre ambos
materiales. Las interfases de difusion se caracterizan por una alta adherencia. Finalmente, las asperezas
superficiales del sustrato favorecen la formacion de una interfaz de anclaje mecanico, independientemente de
si hay o no afinidad quimica y/o efectos de difusiéon entre sustrato y recubrimiento. En este caso, la
adherencia estd determinada por las propiedades mecéanicas de los materiales involucrados y por las

caracteristicas de la estructura interna del recubrimiento, tal como reporta Mattox (1982).

3.2.7.3.1. Técnicas de caracterizacion de la adherencia

Para el caso de recubrimientos duros, que son altamente adherentes, se utilizan mayormente las técnicas
basadas en la indentacion y el rayado (scratch test). Estas técnicas son de facil implementacion y son aptas
para determinar fallas cohesivas resultantes de la deformacion del sistema sustrato-recubrimiento. En la
industria, la técnica de indentacion es ampliamente utilizada como un medio rapido y conveniente para
obtener una indicacion cualitativa de la adherencia. La técnica de indentacion se describe detalladamente en
el Capitulo 4.

Por su parte, la técnica de rayado suministra resultados cuantitativos de la adherencia, pero requiere de
un equipamiento mas costoso. Un equipo estandar cuenta con una punta Rockwell de diamante como
indentador. El sistema sustrato-recubrimiento se monta sobre una plataforma que desliza bajo el indentador,
con una velocidad fija, durante el ensayo. La fuerza aplicada por el indentador sobre la superficie de la
muestra aumenta linealmente con el tiempo. A efectos de determinar la carga critica de adherencia, se utiliza
usualmente un detector de emision acustica, cuya sefial presenta oscilaciones de alta frecuencia cuando se

produce la ruptura de la pelicula.

3.2.7.4. Tensiones residuales

Las tensiones residuales se definen como tensiones en el rango eldstico que no pueden ser relajadas y
quedan en un material luego de ser sometido a algiin proceso térmico o mecanico. La deposicion de
recubrimientos duros estd inherentemente asociada con el desarrollo de tensiones residuales en la pelicula

debidas al efecto superpuesto de dos componentes:

— Las tensiones intrinsecas. Se deben a la creacion de defectos cristalograficos durante el proceso de

nucleacion y crecimiento de la pelicula sobre el sustrato.
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— las tensiones térmicas. Se producen durante el enfriamiento desde la temperatura de deposicion 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, puede llegar a superar los -10 GPa. Las tensiones residuales pueden afectar el
comportamiento en servicio del sistema sustrato-recubrimiento. Tensiones residuales compresivas inhiben la
nucleacion y propagacion de fisuras. Tensiones de traccion promueven la propagacion de fisuras y son
indeseables. Por otro lado, muy altas tensiones compresivas aumentan la probabilidad de desprendimiento

espontaneo y catastrofico de la pelicula, tal como reportan Bull (1999) y Cozza et al. (2006).

3.2.7.4.1. 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 medicion de la deflexidon o curvatura de un sustrato delgado antes y
después de la deposicion del recubrimiento, generalmente mediante interferometria. Conociendo las
constantes elasticas 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 medicion del espaciado interplanar de un
determinado plano cristalografico (hkl) del recubrimiento mediante difracciéon de rayos X. Conociendo las
constantes elasticas del mismo, las tensiones residuales pueden calcularse a partir del espaciado interplanar
del plano (hkl) analizado. La técnica de medicion de tensiones residuales mediante difraccion de rayos X se

describe detalladamente en el Capitulo 4.

3.2.7.5. Coeficiente de friccion

La friccion es la resistencia al movimiento que existe cuando un cuerpo desliza (o intenta hacerlo) sobre
otro. Se manifiesta como una fuerza que se opone a aquella que produce (o tiende a producir) el movimiento.
Esta fuerza resistente es conocida como fuerza de friccion (Fy). La fuerza de friccion se origina en la
interaccion entre las asperezas superficiales de los cuerpos en contacto. Los eventos de interaccion

microscopicos entre superficies se denominan mecanismos de friccion. Estos mecanismos son:

— Adhesion. Se debe a la union de las asperezas superficiales que entran en contacto intimo. Cuando un
cuerpo se mueve respecto a otro estas uniones deben romperse, lo que provoca una resistencia al
movimiento. Durante el deslizamiento, nuevas uniones se forman y se rompen continuamente.

— Interaccion mecénica de asperezas. Se produce en el movimiento relativo de los cuerpos en contacto,
cuando las asperezas del material mas duro generan deformacion plastica de las asperezas del material
mas blando y, posteriormente, surcos o rayas en su superficie. Estas interacciones provocan resistencia al
movimiento.

— Surcado o rayado (ploughing) por un tercer cuerpo. Se debe a la presencia de particulas atrapadas entre
los cuerpos en movimiento relativo. Cuando una particula dura penetra en un material mas blando genera

un surco por deformacion plastica, lo que provoca una resistencia al movimiento.
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El coeficiente de friccion (1) se define como el cociente entre la fuerza de friccion y la fuerza normal (&)

aplicada entre las superficies:

=L
= (3.8)

El coeficiente de friccion depende del par de materiales en contacto, no es una propiedad intrinseca de un
material. Ademas depende de otros factores como las condiciones ambientales (temperatura y humedad

relativa), el grado de acabado de las superficies y la velocidad relativa entre las superficies.

3.2.7.5.1. Técnicas de medicion del coeficiente de friccion

Para la caracterizacion del coeficiente de friccidon se utilizan distintas técnicas, todas ellas basadas en
poner al material de estudio en contacto con un cuerpo de otro material (cominmente denominado
contramuestra), aplicar una carga normal, producir el deslizamiento de un cuerpo sobre otro y medir la
fuerza de friccion. Los equipos mas utilizados para los ensayos de friccion sin lubricacion son los
denominados tribometros pin-on-disk. Para la determinacion del coeficiente de friccion en recubrimientos
duros, generalmente, como material de la contramuestra se utiliza acero, alimina (Al,O3) o metal duro (WC-

Co).

3.2.8. Efecto de las variables del proceso PVD sobre las propiedades de los recubrimientos

Las propiedades de los recubrimientos dependen en forma compleja de las variables que controlan el
proceso y de las caracteristicas de los materiales involucrados. La multiplicidad de variables existentes
dificulta su analisis tedrico, razon por la cual para un proceso dado, es usual determinar las relaciones de
dependencia experimentalmente, modificando una variable por vez dentro de un cierto entorno y observando
su efecto sobre la o las propiedades de interés.

En el proceso de deposicion de un recubrimiento existen variables de control directo que pueden
ajustarse a voluntad previamente o durante la operacion. Existen también otros factores que no son
controlables durante la operacion, vinculados fundamentalmente al disefio del equipo de deposicidén y que
solamente pueden modificarse en base a un redisefio del mismo. Las variables de control directo se indican a

continuacion:

— Propiedades del plasma.
— Potencial eléctrico de referencia del sustrato con respecto al potencial de plasma.

— Temperatura del sustrato

La concentracion de impurezas en fase gaseosa influye en las propiedades de los recubrimientos.
Finalmente, el grado de limpieza, la terminacidon superficial y la geometria del sustrato junto con sus
propiedades mecanicas y su compatibilidad fisicoquimica con el material del recubrimiento son también

factores a tener en cuenta, por cuanto afectan sensiblemente las propiedades del recubrimiento.
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3.2.8.1. Propiedades del plasma

En relacion a un proceso de deposicion, las propiedades del plasma maés relevantes se refieren a la
concentracion de electrones libres y a la energia cinética media (temperatura) de los mismos. Las variables
directas de control de las propiedades del plasma son la presion de la mezcla gaseosa y la tension aplicada
entre electrodos, que determina la corriente eléctrica que circula por el plasma.

El aumento de la corriente eléctrica que circula por el plasma, al aumentar la tensidon entre electrodos,
produce usualmente un aumento de la concentracion de electrones libres, lo que acelera los procesos de
formacion de especies activadas y da lugar a un incremento de la velocidad de crecimiento de la pelicula.

El efecto de la presion es menos predecible. En principio, un aumento de la presion se corresponde con
una mayor concentracion de especies que podrian depositarse sobre el sustrato y, por consiguiente, con una
mayor velocidad de crecimiento de la pelicula. No obstante, también se corresponde con una mayor
frecuencia de colisiones de los electrones (al aumentar la concentracion de especies neutras), que da lugar a
una reduccion de la temperatura de los electrones y a un menor grado de ionizacion del plasma, lo que
conduce a una reduccion de la velocidad de formacioén de especies activadas y, por consiguiente, a una
reduccion de la velocidad de crecimiento de la pelicula. Ambos efectos son opuestos y dependera de las

condiciones particulares de cada proceso cual de los dos es el dominante.

3.2.8.2. Potencial de referencia del sustrato

Como se mencioné anteriormente, cuando el sustrato esta sujeto a un potencial de referencia negativo
respecto al plasma, su superficie queda expuesta a un bombardeo de iones positivos provenientes del plasma.

Los efectos principales del bombardeo idnico, segun Mattox (1998), son:

Antes de la deposicion:

— Eliminacién de capas de 6xidos superficiales y gases adsorbidos, dejando asi una superficie limpia que
ayuda a promover una buena adherencia del recubrimiento.
— Modificacion de la topografia superficial del sustrato, formando una superficie rugosa a nivel

microscopico que promueve una buena adherencia.

Durante la deposicion:

— Eliminacion de impurezas y especies débilmente unidas a la superficie.

— Aumento de la densidad de nucleacion por formacion de defectos superficiales.

— Incremento de la movilidad superficial de las especies depositadas como resultado del aporte de energia
térmica resultante del bombardeo i6nico, lo que conduce al desarrollo de un recubrimiento con mayor
perfeccion estructural.

— Generacion de tensiones internas compresivas en el material del recubrimiento. El desarrollo del
recubrimiento bajo efectos del impacto de iones positivos conduce a formar una red cristalina con
atomos en posiciones mas proximas entre si que en el caso de un solido del mismo material formado

metalurgicamente. Este hecho mejora, en ciertas condiciones, el comportamiento en servicio.
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3.2.8.3. Temperatura del sustrato

La temperatura del sustrato controla los procesos de difusion durante el crecimiento del recubrimiento y
afecta en forma directa la estructura del mismo. En particular, una alta temperatura favorece la desercion de
impurezas, promueve la difusion superficial de los atomos adsorbidos hacia posiciones de equilibrio y
favorece la coalescencia de los centros de nucleacidén. En esas condiciones, el recubrimiento se desarrolla
con una mayor perfeccion estructural y con una mayor densidad. Por lo tanto, tiene mejores propiedades
mecanicas que un recubrimiento similar producido a menor temperatura, tal como reportan Mattox (1982) y

Ohring (1992).

3.2.8.4. Concentracion de impurezas

En todo proceso de deposicion existen, en mayor o menor grado, impurezas en fase gaseosa en adicion a
las especies que se utilizan para formar el recubrimiento. Estas impurezas tienen diferentes origenes. Una
posible fuente son gases tales como oxigeno, nitrogeno, hidrogeno o vapor de agua resultantes del desgase de
las superficies internas del equipo de deposicion y de pequenas pérdidas de vacio. Las impurezas también
pueden provenir de vapores de aceite de las bombas de vacio que migran en contracorriente hacia la camara
en caso de no contarse con trampas adecuadas.

Las impurezas depositadas pueden reaccionar con el material del recubrimiento y formar compuestos,
permanecer en solucion en posiciones intersticiales o sustitucionales, o bien migrar hacia la superficie
externa como hacia la interfaz. En consecuencia, las impurezas pueden modificar el proceso de nucleacion y

la estructura de la pelicula, alterando asi sus propiedades mecanicas.

3.2.8.5. Terminacion superficial y limpieza del sustrato
3.2.8.5.1. Terminacion superficial

Como se menciond anteriormente, la adherencia depende en parte de las fuerzas de anclaje mecanico, las
cuales estan vinculadas a las asperezas superficiales del sustrato. En general, un aumento de la rugosidad
superficial promueve un incremento de las fuerzas de anclaje mecanico y, en ciertos casos, es usual producir
adrede un sustrato con una superficie rugosa para obtener una mayor adherencia, tal como reporta Ohring
(1992). Por otro lado, segun Mattox (1982), el aumento de la rugosidad superficial tiende a producir
recubrimientos porosos. Este es el resultado directo de los efectos de sombra producidos por las crestas de la
superficie, que dificultan la deposicion de los atomos o moléculas incidentes en los valles de la misma. La
deposicion preferencial en los puntos altos de la superficie del sustrato tiende a producir un recubrimiento
con una estructura columnar con espacios vacios entre las columnas, lo que determina el desarrollo de una
pelicula poco densa de relativamente pobres propiedades mecanicas. En adicion, una pelicula porosa tiene
menor superficie de contacto con el sustrato y, por tanto, una menor contribucion de las fuerzas de uniéon a

nivel atomico en la adherencia.
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3.2.8.5.2. Limpieza del sustrato

Las fuerzas de unidon a nivel atdmico entre el material de sustrato y recubrimiento dependen de las
propiedades superficiales y de la compatibilidad entre ambos materiales. La presencia de sustancias que
modifiquen las caracteristicas superficiales del sustrato puede modificar las fuerzas de unién a nivel atdmico
y, asi, reducir la adherencia del recubrimiento. Por esta razon es mandatario un proceso de limpieza estricto
del sustrato antes de la deposicidon, para eliminar todo vestigio de grasitud, capas de oxidos u otros
contaminantes. Es usual realizar una limpieza con solventes antes de introducir el sustrato en la camara de
deposicidn, seguida de una limpieza en vacio dentro de la cdmara para eliminar gases adsorbidos y restos de

contaminantes no eliminables con solventes.

3.2.9. Recubrimientos PVD aplicados sobre ADI

Los antecedentes bibliograficos referidos a recubrimientos PVD aplicados sobre ADI son escasos,
estando la totalidad de los estudios destinados a sustratos austemperados a 360°C, con deposiciones
realizadas a temperaturas en el rango de 230 a 300°C y tiempos de exposicion entre 20 y 60 minutos. Todas
estas combinaciones de temperatura y tiempo no provocaron degradacion de la microestructura de ADI.

Primeros estudios realizados por Feng et al. (1999) analizaron la resistencia a la fatiga de altos ciclos de
ADI recubierta con TiN (1,25 um, 1960 HV) y TiCN (1,3 pm, 2410 HV) mediante la técnica PVD de
magnetron sputtering desbalanceado. Se utilizaron sustratos de dos conteos nodulares (30 y 70 nod/mm?).
Los resultados indican que las muestras de ADI de 70 nod/mm” presentan mayor vida a la fatiga. La
aplicacion de los recubrimientos aumenta la vida a la fatiga de ADI para ambos conteos. Los mayores
aumentos se dan en las muestras recubiertas con TiCN. Se observo que la iniciacion de las fisuras se produce
principalmente en nédulos de grafito o poros superficiales.

Hsu et al. (2005a) analizaron el comportamiento a la erosion y a la corrosion de ADI recubierta por PVD
con TIN (3 um, 1400 HV) y TiAIN (6 um, 1900 HV) mediante evaporacion por arco catddico. Los
resultados muestran que la adherencia de ambos recubrimientos es buena, aunque se producen pequefios
desprendimientos de las peliculas sobre los ndédulos de grafito superficiales. La rugosidad superficial de las
muestras recubiertas con TiAIN es superior a la de las recubiertas con TiN, para los mismos parametros de
proceso. La aplicacion de los recubrimientos aumenta la resistencia a la erosion y a la corrosion de ADI. Los
mayores aumentos se dan en las muestras recubiertas con TiAIN.

Hsu et al. (2005b) y Hsu et al. (2006b) estudiaron el comportamiento mecanico y la resistencia a la
corrosion de ADI tratada superficialmente mediante un niquelado quimico (EN; 5,5 pum, 409 HV), la
aplicacion de un recubrimiento PVD de carbono simil diamante (DLC; 1,5 pm, 1088 HV) mediante
deposicion por arco catdédico y ambos procesos (EN/DLC; 5,5/1,5 um, 1312 HV). Los resultados revelan que
las muestras recubiertas con EN poseen una mayor adherencia que las recubiertas con DLC y EN/DLC. La
rugosidad de las muestras recubiertas con DLC y EN/DLC es superior a la de ADI. La aplicacion de los
recubrimientos aumenta las resistencias a la corrosion y a la traccion de ADI. Las muestras recubiertas con

EN/DLC poseen la mayor resistencia a la corrosion, mientras que las recubiertas con EN la mayor resistencia
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a la traccion. La elongacion de ADI no fue modificada sensiblemente por la aplicacion de los recubrimientos.
Las muestras recubiertas, excepto el caso del EN, poseen menor vida a la fatiga que el ADI sin recubrir.

En otro estudio, Hsu et al. (2006a) evaluaron la resistencia a la corrosion de ADI recubierta por PVD
con TiN y TiAIN mediante deposicion por arco catddico, para distintas corrientes de arco (50 y 75 A). Los
resultados muestran que la rugosidad de las muestras recubiertas es superior a la de ADI. Las peliculas
depositadas usando 75 A presentan mayores espesores y durezas que las depositadas a 50 A y, a su vez, las
muestras recubiertas con TiAIN presentan mayores durezas que las recubiertas con TiN. La aplicacion de los
recubrimientos aumenta la resistencia a la corrosion de ADI. Los mayores aumentos se dan para los
recubrimientos depositados usando 50 A.

Hsu et al. (2008) y Hsu et al. (2009b) estudiaron las propiedades de superficie y la resistencia a la
corrosion de ADI tratada mediante EN (5 pm) y la aplicacion de recubrimientos PVD de CrN (1 um) y Cr,O;
(1 pm) mediante deposicion por arco catodico. Los resultados muestran que la rugosidad de las muestras
recubiertas es superior a la de ADI. La adherencia de las muestras recubiertas con EN/CrN y EN/Cr,0; es
superior a la de las recubiertas con CrN y Cr,0s. La aplicacion de los recubrimientos aumenta la resistencia a
la corrosion de ADI. Los mayores aumentos se dan para las muestras recubiertas con EN/CrN y EN/Cr,0;.

Mas recientemente, Hsu et al. (2009a) y Hsu et al. (2011) estudiaron el comportamiento a la abrasion, a
la erosion y a la corrosion de ADI tratada mediante EN (5 um, 582 HV), la aplicacion de un recubrimiento
PVD de CrTiAIN (1,5 um, 1831 HV) mediante evaporacion por arco catédico y ambos procesos (5/1,5 um,
2644 HV). Los resultados muestran que las muestras recubiertas con EN y EN/CrTiAIN poseen mayor
adherencia y menor rugosidad superficial que las recubiertas con CrTiAIN. La aplicacion de los
recubrimientos proporciona una reduccion del coeficiente de friccion y un aumento de la resistencia a la
corrosion respecto al ADI sin recubrir. La mayor resistencia a la corrosion y el menor coeficiente de friccion
corresponden a las muestras recubiertas con EN/CrTiAIN. En cuanto a la resistencia a la erosion, sélo las
muestras recubiertas con EN/CrTiAIN poseen un mejor comportamiento que el ADI sin recubrir.

Hsu et al. (2012) evaluaron la resistencia a la corrosion de ADI tratada mediante EN (5, 15y 25 um) y la
aplicacion de recubrimientos PVD de TiN (2 um) mediante deposicion por arco catédico. Los resultados
muestran que la rugosidad de las muestras recubiertas disminuye con el aumento del espesor de la capa de
EN. La adherencia de las muestras recubiertas con EN/TiN es superior a la de las recubiertas con TiN. La
aplicacion de la capa intermedia de EN aumenta la resistencia a la corrosion del producto ADI/TiN y, a su
vez, el aumento del espesor de la capa de EN aumenta la resistencia a la corrosion del producto
ADI/EN/TiN.

Hasta el momento, no existen referencias bibliograficas respecto a la influencia del conteo nodular y los
nodulos en superficie, de la temperatura de austemperado ni del modo de terminacion superficial de las FE
sobre las propiedades de los recubrimientos. No existe informacion sobre la influencia de los pardmetros del
proceso PVD sobre las propiedades de los recubrimientos, cuando se utilizan deposiciones a bajas
temperaturas en equipos de escala industrial. Existe muy escasa informacion respecto al comportamiento al
desgaste del producto ADI recubierto. Por lo tanto, el desarrollo de estos temas se considera de fundamental

importancia para avanzar en el estudio del comportamiento mecanico del producto ADI recubierto.
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3.3. Tribologia

La tribologia es la ciencia que estudia los fenomenos relativos a la interaccion de superficies, incluyendo
la friccion, el desgaste y la lubricacion (ASTM G 40). La friccion entre superficies en movimiento relativo es
la causa principal de desgaste. El desgaste es uno de los problemas industriales mas frecuentes que conducen
al reemplazo prematuro de elementos de maquina. Si bien el desgaste, en general, no es una falla
catastrofica, es un proceso de deterioro que reduce gradualmente la eficiencia y conduce, finalmente, a la
salida de servicio de la maquinaria. En este sentido, la lubricacion ha sido el recurso mas ampliamente
utilizado para controlar la friccidon y el desgaste entre superficies en movimiento relativo. Sin embargo, como
se menciond anteriormente, el uso de tratamientos superficiales constituye también un medio eficaz para

reducir la friccidon y/o mejorar la resistencia al desgaste de una pieza.

3.3.1. Mecanismos de desgaste

Generalmente se considera al desgaste como la pérdida y/o desplazamiento de material ocurrida en un
elemento de maquina cuya integridad es de interés. También se entiende por desgaste a todo fenémeno de
degradacion de un material, con o sin pérdida de masa, por lo que con frecuencia se utiliza el concepto de
degradacion o dafio superficial, para tener en cuenta cambios tales como deformacion plastica, fisuracion o
cambios de fase que, sin comprometer la eficiencia de funcionamiento, conduciran a la falla con
posterioridad.

Segun la norma DIN 50320, el desgaste se produce bajo diferentes mecanismos basicos:

— Adhesién

— Abrasién

— Erosion

—  Tribo-corrosion

— Fatiga de contacto por rodadura

3.3.2. Desgaste por fatiga de contacto por rodadura (FCR)

El desgaste por FCR es el resultado de la aplicacion 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
nucleacion o crecimiento. Se manifiesta una vez que ha avanzado, produciendo desprendimiento de material
por microplasticidad y dejando pequefias cavidades en la superficie de rodadura, conocidas como pits o
spalls. Una vez producida la falla, ésta promueve el aumento del ruido, las vibraciones, la temperatura y las

particulas de desgaste presentes en el aceite de la maquina.
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3.3.2.1. Distribucion de tensiones en el contacto ideal

La distribucion de tensiones en el contacto de cuerpos no conformes fue descripta por Hertz alrededor
del afio 1880, quien desarroll6 la teoria que, con sus hipétesis 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 tension compresiva y se comportan elasticamente con deformacion pequena.

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 superficie plana es puntual, mientras que
el contacto entre dos cilindros con ejes paralelos se produce segin una linea. Debido a la elasticidad de los
cuerpos, la aplicacion de una carga hace que los contactos puntuales o lineales generen areas de contacto
circulares o rectangulares, respectivamente.

La Figura 3.16 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 elastica que genera un area
de contacto circular de radio a. Basado en el principio de la elasticidad, para obtener su solucion, Hertz

considero las siguientes idealizaciones:

1. Las superficies son continuas y no-conformes: @ << R,.
Las deformaciones son pequefias: a << R;.

Cada cuerpo puede considerarse como un semiespacio elastico: a << R;.

bl

No existe friccion entre las superficies: s, = 4, = 0.

Eje YV
DirEje -DE

Figura 3.16. Geometria del contacto entre dos esferas de radios R, y Rp bajo una carga P,
generando un area de contacto circular de centro en o y radio a
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 direccion zz, seran maximas en el
centro, con un valor denominado “maxima tension hertziana” (p,), y nulas en los bordes, como muestra la

Figura 3.17.
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Figura 3.17. Esquema de dos esferas de radios R, y Rz en contacto bajo una carga P

El radio del area de contacto esta dado por:

3PR'
=3 , 3.9
a=1] = (3.9)

donde R es el radio de curvatura reducido y £’ el mddulo elastico efectivo.

El radio de curvatura reducido se define como:

l—2 L_,.L 3.10

R R, Ry (3.10)
A su vez, el modulo elastico efectivo se define como:

1 1{1-v, 1-v,

— 44 5|, (3.11)

E' 2 E, E,

donde £, y v, son el modulo elastico y el coeficiente de Poisson del cuerpo A4 y, Ep y vz el modulo elastico y
el coeficiente de Poisson del cuerpo B, respectivamente.

La presion de contacto maxima estd dada por:

3P
p (3.12)

p0_27m

Reemplazando la ecuacion 3.8 en la 3.11 se obtiene:

1 /3PE’2
=_3 3.13

Conociendo el tamafo del area de contacto y la presién que actia sobre ella es posible calcular la

distribucion de tensiones segun las direcciones xx, yy y zz en funcidn de la profundidad por debajo del centro

del area de contacto, como se muestra la Figura 3.18.
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34
k Zia

Figura 3.18. Distribucion de tensiones debajo del punto central del area de contacto

Se observa que la tensién mas elevada es de compresion y de un valor igual a py. Las restantes tensiones
principales, en las direcciones xx e yy, son iguales a 0,5(1 + 2v)a., por lo que las tensiones de corte 7., y 7.,
son relativamente pequefas. El maximo de la tension de corte seglin 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 tension de corte pulsante 7., = ,.

La deformacion eléstica en torno al punto de contacto genera también una tension de corte ortogonal que
tiene su maximo mas cerca de la superficie (aproximadamente 0,4a), pero que 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 z,,. La Figura 3.19, reportada por Lundberg et al.

(1952), muestra en forma esquematica el origen de esta tension.

Dir. Rod.
-
Paosicion 3 Pasicion 2 Posicién 1 Posicién 3 Posicién 2 Paosicién 1 Posicion 3 Posicion 2 Paosicidn 1
OO o O O o @ O O
Superficie Superficie

r¢ A & AF [ A A

Figura 3.19. Tensiones de corte producidas por la rodadura de un rodillo cilindrico

En Ia Fig. 3.19 (a) el elemento rodante se encuentra en la posicion 1, el material por debajo del mismo
esta sometido a la tension de corte pulsante maxima (z.,), mientras que la tension de corte alternativa (z,;,) es
nula. Sin embargo, en la posicion 2 el material esta sujeto a z,;, mientras que z., es nula. Para la posicion 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, Fig. 3.19 (b), 7., es maxima exactamente
debajo de éste, mientras que 7., es nula. Sin embargo, en las regiones sub-superficiales, a la derecha y a la
izquierda del punto de contacto, el material estd sujeto a tensiones 7, y - 7., respectivamente.

En la Fig. 3.19 (¢), el elemento rodante se encuentra en la posicion 3, 7., es maxima y 7, es nula debajo

del area de contacto. Sin embargo, 7., en la posicion 2 es maxima nuevamente, pero de signo contrario al
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observado con el elemento rodante en la posicion 1. Esto muestra que un punto cualquiera por debajo del
CR, por ejemplo en la posicion 2, esta sujeto a una tension de corte pulsante 7., y también a una tension de

corte ortogonal alternativa z,,.

3.3.2.2. Relacion 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 3.18. Segin Johnson (1987), para producir degradacion en un
material por microplasticidad debe superarse un valor de carga umbral, para que la componente desviadora
de las tensiones supere el valor critico. El valor umbral puede expresarse como la relacion pyk;, donde & es
el limite elastico cinematico del material, que se obtiene en ensayos de fatiga de bajos ciclos, ya sea con
esfuerzos de traccion o de torsion. En contactos sin friccion, el valor umbral para producir la degradacion del
material por microplasticidad es pyk, = 4,7 para contactos puntuales y py/k; = 4 para contactos lineales,
segun lo reportado por Hahn et al. (1990). Por debajo del umbral no se producird microplasticidad y, por lo

tanto, tampoco se observaran signos de fatiga, atin para un nimero infinito de ciclos de carga.

3.3.2.3. Lubricacion en FCR

El funcionamiento de elementos mecanicos en condiciones que permitan describir el estado tensional
aplicando la teoria de Hertz, se conoce como ideal. Esta condicion de funcionamiento se obtiene cuando el
contacto se produce bajo una lubricacion adecuada. La funcion de la lubricacion es satisfacer los siguientes

objetivos:

— Suministrar un film que 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 3.20 muestra estos regimenes con la conocida curva de Stribeck, la cual muestra la variacion del
coeficiente de friccion (u) en funcion de la relacion ZN/P, donde Z es la viscosidad del fluido, N es la
velocidad y P es la carga. Para valores elevados de ZN/P la lubricacion es hidrodinamica (tipica de cojinetes
de deslizamiento) y se obtiene un espesor de pelicula elevado, donde la friccion tiene su origen en el
rozamiento interno del lubricante. Para valores intermedios de ZN/P, como los observados en el contacto de
cuerpos no conformes, se entra en el régimen de lubricacion conocido como elasto-hidrodinamico (EHD),
con espesores de pelicula tipicos entre 0,025 y 2,5 um. Si el espesor de pelicula disminuye todavia més, se
produce el contacto ocasional de las microasperezas superficiales, dando lugar al régimen conocido como de

lubricacion mixta. Si ZN/P continua bajando se entra en el régimen de lubricacion limite.
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Figura 3.20. Curva de Stribeck

3.3.2.4. Distribucion de tensiones en el contacto no ideal

En general, el contacto real entre elementos rodantes estad acompafiado por algiin grado de friccion o
deslizamiento entre las superficies tal como reporta Blau (1992). Una de las razones para que exista
deslizamiento tiene que ver con la deformacion producida en la region de contacto. La friccion afecta la
distribucion de tensiones en el contacto, haciendo que los maximos de las tensiones de corte se aproximen a
la superficie, como se muestra esquematicamente en la Figura 3.21.

La presencia de friccion es una de las razones por las cuales se produce un aumento de la temperatura y,
por lo tanto, una disminucion de la viscosidad y del espesor de la pelicula lubricante. Esto puede producir el
contacto de las microasperezas superficiales, generando microareas de contacto, donde las superficies estan
separadas por la pelicula de aceite formada en la lubricacién micro-elasto-hidrodinamica. Esta condicion de

funcionamiento es conocida como no ideal.

Tension de corte

Rodadura pora

Esfuerzo combinade
rodadura y deslizamiento

Figura 3.21. Distribucion de tensiones para los casos de: rodadura pura,
deslizamiento puro y la combinacién de ambos

Este tipo de contacto muchas veces esta sujeto a valores de tension hasta cinco veces mayor que p, del
macro-contacto. Las tensiones de corte maximas se localizan a profundidades que, en este caso, estan

relacionadas con la semiamplitud de las microareas de contacto, entre 0 y 50 um de la superficie.
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3.3.2.5. Distribucion de tensiones en superficies recubiertas

El célculo de la presion 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 relacion entre el espesor de pelicula (¢) y el
radio del area de contacto (@) y de las propiedades elasticas de los materiales de sustrato y recubrimiento.
Entre ellos, Gupta et al. (1974); Fretigny et al. (2007) y Kulchytsky-Zhyhailo et al. (2010) reportan que, para
relaciones #/a — 0y t/a > 1, la presion de contacto real no difiere significativamente de la distribucién de
Hertz y que, entre estos casos limite, la desviacion se acentia con el aumento de la relacion modulo elastico
del recubrimiento/mddulo eléstico del sustrato (E,/E;). Cuando la relacion t/a — 0, el area y la presion de
contacto quedan determinadas por las propiedades del sustrato y cuando la relacion #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 tension de corte se
relaciona con la delaminacion del mismo. Por lo tanto, diversos autores han estudiado la distribucién de
tensiones por debajo del area de contacto en superficies recubiertas. Los avances mas recientes se describen a
continuacion:

Liet al. (1997), considerando un contacto axisimétrico (entre una esfera y un plano), una relacion #/a = 1
y asumiendo una distribucion de presion parabolica, 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 (E/E, = 10). La
tension normal es continua en la interfaz y no difiere significativamente de la encontrada en un sustrato sin
recubrir bajo las mismas condiciones de carga.

Zhang et al. (2007), considerando un contacto axisimétrico, encontraron que la maxima tension radial se
produce en la superficie del recubrimiento, justo detras del borde de la zona de contacto, para una relacion
t/a = 0,1 y en la interfaz sustrato-recubrimiento, por debajo del centro de contacto, para relaciones #/a = 0,5y
1. Al mismo tiempo, la tension de corte maxima se produce en la interfaz para una relacion #a = 0,1 y en el
recubrimiento para relaciones #a = 0,5 y 1. En todos los casos la maxima tension de corte se produce en el
borde de la zona de contacto y es discontinua en la interfaz.

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

Kulchytsky-Zhyhailo 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
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traccion en el borde de la misma. El aumento de la relacion E,/E; produce un corrimiento de las tensiones de
traccion hacia fuera de la zona de contacto y, un aumento de la relacion #/a produce una disminucion de las
mismas. En la interfaz, las tensiones radiales son de traccion en el centro del area de contacto y compresivas
en el borde de la misma. El incremento de las relaciones #/a y E,/E; producen un aumento de las tensiones de
traccion en la interfaz. La maxima tension de Von Mises se produce en la superficie para relaciones #/a < 0,2;
en el recubrimiento para relaciones #/a > 1 y en la interfaz para relaciones intermedias, siempre por debajo
del centro de contacto. Para relaciones #a < 1, el reemplazo de la presion de contacto real por la
aproximacion de Hertz permite un calculo preciso de la tension radial en la superficie y de la tension de corte

en la interfaz, mientras que las tensiones radiales y de Von Mises en la interfaz difieren considerablemente.

3.3.3. Modos de falla en FCR

De acuerdo a las caracteristicas de sustratos y recubrimientos y a las condiciones de carga empleadas, las

superficies recubiertas pueden desarrollar tres modos de falla en FCR:

3.3.3.1. Falla sub-superficial temprana

Tiene lugar cuando la solicitacion (carga, velocidad, temperatura) se encuentra en niveles moderados.
Esto promueve el funcionamiento en condiciones ideales, es decir, con separacion completa de las
superficies por efecto de la lubricacién elasto-hidrodindmica, donde virtualmente no existe contacto
metalico. Segun Merritt (1971), la topografia superficial propia del mecanizado de las superficies permanece
inalterable aun después de largos periodos de operacion.

Como se mencion6 anteriormente, el estado tensional mas desfavorable puede encontrarse ya sea en el
sustrato, en la interfaz o en el recubrimiento, dependiendo de la relacion entre el espesor de pelicula (¢) y el
radio del area de contacto (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 actia sobre las discontinuidades
metalargicas (inclusiones) presentes en esta region, produciendo la nucleacion y posterior propagacion de
una fisura. De acuerdo a lo reportado por Blau (1992) y ASM Handbook Committee (1992), ésta avanza hasta
que el ligamento remanente no soporta el esfuerzo aplicado, provoca su fractura y el desprendimiento de una
particula, formandose un crater o spall. Si el estado mas desfavorable se presenta en la interfaz, se produce la
fractura y posterior delaminacion de la pelicula y si se presenta en el recubrimiento se produce la exfoliacion
de una porcion superficial del recubrimiento, quedando otra porcion adherida al sustrato. La Figura 3.22

muestra los mecanismos de falla mencionados.

Figura 3.22. Fallas sub-superficiales en piezas recubiertas: (a) formacion de spalls en el sustrato,
(b) delaminacion de la pelicula en la interfaz, (c) exfoliacion de una porcion del recubrimiento
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3.3.3.2. Falla sub-superficial tardia

Este tipo de falla se produce exclusivamente en sustratos de acero o fundicion de alta calidad
metalargica, libres de defectos e inclusiones, y se debe a alteraciones microestructurales producidas luego de
periodos de prolongados de servicio, conocidas como “efectos de ataque quimico”. Su nombre se origina en
la apariencia de la microestructura luego del ataque quimico con nital.

Los efectos de ataque quimico fueron definidos por Swahn et al. (1976) como “regiones oscuras al
ataque” (DER) y “bandas de ataque blancas” (WEB), a 30° y 80° de inclinacion respecto a la superficie.
Otros investigadores, tales como Bush et al. (1961), observaron tipos diferentes de respuesta al ataque
quimico, adjudicadas a diferentes microestructura inicial y condiciones de ensayo.

Voskampk (1986) y Voskampk (1987) han demostrado que las bandas blancas estdn constituidas por
ferrita. Ademas, han demostrado el desarrollo de una orientacion cristalografica preferencial y el desarrollo
de tensiones residuales de traccion seguin la direccion normal al camino de rodadura. Estas alteraciones
favorecen la nucleacion y propagacion de fisuras al proveer un camino de material debilitado. Otros cambios
microestructurales incluyen la transformacion de austenita retenida en martensita y el desarrollo de tensiones
residuales en las direcciones xx e yy (ver Figura 3.16). La Figura 3.23 muestra algunos de los signos de

cambios microestructurales observados en aceros para rodamientos.

b s

e e T

Figura 3.23. Deteioro producido en acero SAE 52100 (a) region de ataque osura a 10’ ciclos de carga,
(b) region de ataque oscura a 6,3x10 ciclos, (c) bandas de ataque blancas inclinadas a 30° y 80° respecto a la
superficie a 6,6x10° ciclos

3.3.3.3. Falla superficial temprana

Este es el tipo de falla mas comun en la actualidad. Tiene lugar cuando las superficies recubiertas son
sometidas a cargas especificas elevadas, promoviendo 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 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 so6lo las microasperezas entran en contacto sino también las particulas en suspension 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

nucleacion superficial de fisuras, dando lugar a la falla seglin el modo superficial temprano.
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Las fisuras nucleadas en la superficie permiten el ingreso de lubricante. Cuando esta tiende a cerrarse,
frente al paso del elemento rodante sobre la misma, no existe el tiempo suficiente para la evacuacion del
lubricante, generandose una presion hidrostatica que tiende a abrir la punta de la fisura en modo 1. Esto ha
sido demostrado por Way (1935), quién observo experimentalmente la inexistencia de pitting con la ausencia
de lubricante, con valores de carga que resultan en dafio prematuro cuando existe lubricacion.

Las fisuras nucleadas en la superficie de una pieza recubierta pueden propagarse dentro del
recubrimiento, produciendo la exfoliacion de una porcién superficial del mismo o hacia la interfaz,
produciendo la delaminacion de la pelicula. En ciertos casos puede producirse un pulido severo de la
pelicula, generado por el contacto de las asperezas superficiales, y la posterior nucleacién y propagacion de

fisuras en la superficie del sustrato. La Figura 3.24 muestra los mecanismos de falla mencionados.

Figura 3.24. Fallas superficiales en piezas recubiertas: (a) pulido leve y exfoliacion de una porcion del
recubrimiento, (b) pulido leve y delaminacién de la pelicula, (c) pulido severo y formacion de spalls en el
sustrato

3.3.4. Prediccion de la vida y el modo de falla

El modo de falla en FCR puede predecirse mediante el uso del “coeficiente de pelicula lubricante” o
factor lambda (4). Este se define como la razon entre el espesor de pelicula lubricante (%)) y la rugosidad

compuesta de las superficies en contacto (Ra; y Ray):

ho

3.14
1/Ra12 +Ra22 (3-19)

El factor lambda es una medida de la probabilidad de interaccion de las microasperezas superficiales.

A=

Valores 4 > 3 (lubricacion EHD) indican que no se producira contacto entre las superficies y, por lo tanto, las
mismas estaran completamente separadas por la pelicula lubricante. En estas condiciones, bajo las cuales es
aplicable la teoria de Hertz, la falla se producira segun el modo sub-superficial temprano o segin el modo
sub-superficial tardio.

Valores 4 < 2 (lubricacion mixta o limite), predicen un aumento en la probabilidad de interaccion de las
microasperezas superficiales, la cual se vuelve mas severa a medida que 4 disminuye. En estas condiciones la
nucleacion de la falla serd segtin el modo superficial temprano.

El célculo de A es una forma sencilla de verificacion, pero debe tenerse cuidado en la seleccion de los
métodos utilizados para la medicion de las variables involucradas. La rugosidad media debe medirse segun la
direccion radial y el cut-off del rugosimetro debe ser superior a la semiamplitud del area de contacto, segiin
lo reportado por Moyer (1989). Aunque existen aproximaciones relativamente sencillas, la formula reportada

por Hamrock et al. (1977) es una de las mas difundidas para calcular %, en contactos lubricados por el
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mecanismo EHD. Esta fue obtenida mediante regresion numérica a partir de una serie de resultados
computacionales y se expresa, generalmente, de la siguiente forma:

h _
H oo = =KW@ )7, (3.15)
donde R es el radio de curvatura reducido [m] y estd dado por la ecuacion 3.9. A su vez, K, U, Gy W son

parametros adimensionales y estan dados por las siguientes expresiones:

K =363(1-e%%), (3.16)
Uz% , (3.17)
G=aE', (3.18)
W=E'—};2 : (3.19)
donde:

k es un parametro de elipticidad (adimensional). Para contactos puntuales, £ = / y para contactos lineales,

k = oo. Para contactos elipticos k estd dado por:

0,636

k=1,0339 —= , (3.20)
RX

R,y R, son los radios de curvatura reducidos [m] en las direcciones xx e yy, respectivamente.

1o es la viscosidad dindmica del lubricante a presion atmosférica [Ns/m®].

u es la velocidad superficial en la direccion xx [m/s] y esta dada por:

_u, tuy
2

u , (3.21)

u, y up son las velocidades superficiales de los cuerpos 4 y B en la direccion xx [m/s].

. ., . . 2 . .y I3
a es el coeficiente de presion-viscosidad [m“/N]. Una buena aproximacion para calcular a esta dada por:

e (0,6 + 0,9651log,, 77,)
108

, (3.22)

en la expresion anterior, 7, debe expresarse en [cP].
E’ es el modulo elastico efectivo [N/m’] y esta dado por la ecuacion 3.10.
P es carga normal [N].
En la préactica, la forma mas sencilla para aumentar el factor A es a través del control de la temperatura de

funcionamiento y, por lo tanto, de la viscosidad del lubricante. Una alternativa a esta solucion es la
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utilizacion de un lubricante de mayor viscosidad o también, que posea un coeficiente presion-viscosidad mas
elevado o ambas soluciones a la vez. La forma mas costosa de obtener un factor A elevado es a través de una

mejor calidad de las superficies.

3.3.5. Estudios de FCR en ADI

Las referencias bibliograficas referidas al estudio del comportamiento a la FCR de ADI son escasas. Sin
embargo, se ha podido determinar la influencia del conteo nodular, de la temperatura de austemperado y de

la rugosidad superficial en la vida a la fatiga de contacto por rodadura.

Dommarco et al. (1998) estudiaron la resistencia a la FCR de fundicion esferoidal de conteo nodular
convencional, austemperada a 240°C. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando una presion hertziana
maxima de 2,7 GPa Para las condiciones experimentales utilizadas se obtuvo un coeficiente de espesor de
pelicula lubricante 4 < 1, por lo tanto se produce la interaccion de las microasperezas superficiales. Los
resultados indican que la resistencia de ADI a la FCR no es satisfactoria, en comparacion al comportamiento
de muestras de acero inoxidable y de acero para rodamientos. Los nddulos de grafito actian como lugares
propicios para la nucleacion y propagacion de fisuras, reduciendo notablemente la vida a la FCR y haciendo
al material insensible a la presencia de defectos artificiales.

Magalhdes et al. (2000) estudiaron los mecanismos de propagacion de fisuras en ADI sometida a
ensayos de FCR utilizando presiones maximas de 1,2 a 2 GPa. Las muestras fueron austemperadas a 280°C y
terminadas superficialmente por rectificado. Los resultados indican que en los nddulos superficiales
(aquellos que interceptan la superficie o estdn cubiertos por una capa de material menor a 5 um de espesor)
se generan pequeiias fisuras que no influyen en la vida a la FCR y se produce la remocion de grafito de los
mismos. En el caso de los nédulos sub-superficiales (aquellos cubiertos por una capa de material de 10 a 50
um de espesor), las fisuras crecen entre el nodulo y la superficie promoviendo la remocion de material, la
concentracion de tensiones y la propagacion de fisuras paralelas a la superficie las cuales afectan la vida a la
FCR del material. Por ultimo, los nddulos ubicados a profundidades mayores también pueden originar fallas
por fatiga, pero su influencia es significativamente inferior a la de los mencionados anteriormente.

En un trabajo posterior, Dommarco et al. (2003) estudiaron la influencia de la temperatura de
austemperado en la resistencia a la FCR de fundiciones esferoidales. Se utilizaron cuatro variantes de ADI de
conteo nodular convencional, con temperaturas de austemperado entre 240 y 300°C, y ademas una variante
parcialmente acoquillada en la condicion as-cast. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando una presioén
hertziana maxima de 1800 MPa. Los resultados muestran que la resistencia a la FCR del ADI se incrementa
con la disminucién de la temperatura de austemperado, es decir, con el aumento de la dureza del material. La
variante parcialmente acoquillada, mostré6 una microestructura compuesta por un elevado conteo nodular,
proximo a los 900 nod/mm?, con una matriz compuesta por perlita y carburos de hierro. Esta microestructura
posee una resistencia a la FCR excelente, resultando aun mas elevada que la correspondiente al grado de

ADI de mayor resistencia.
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Dommarco et al. (2006) analizaron la influencia del conteo nodular en la resistencia a la FCR de
fundiciones esferoidales. Se utilizaron tres variantes de ADI con temperaturas de austemperado entre 240 y
360°C, y conteos nodulares variando entre 150 y 1400 nod/mm?. También se analiz6 una variante templada y
revenida. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando una presion hertziana maxima de 1800 MPa. Los
resultados muestran que la resistencia a la FCR del ADI se incrementa con el aumento del conteo nodular
para todas las microestructuras analizadas. La variante templada y revenida de alto conteo nodular presentd
un notable incremento en la vida a la FCR en relacion a la nuestra de conteo convencional.

Brunetti et al. (2007) estudiaron el efecto de la preparacion superficial en la resistencia a la FCR de
fundicion esferoidal austemperada a 290°C. Se utilizaron dos métodos de preparacion superficial: pulido
manual y rectificado. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando presiones hertzianas maximas de 3 y 3,7
GPa. Los resultados muestran que, independientemente del método de preparacion superficial utilizado, la
resistencia de ADI a la FCR aumenta con la disminucién de la presion hertziana y que para una misma
presion, la resistencia de ADI con terminacion rectificado es inferior. Este comportamiento es atribuido a la
mayor rugosidad superficial de las muestras rectificadas y a la morfologia que presentan los nodulos de
grafito expuestos en su superficie.

das Neves et al. (2007) analizaron el efecto de tensiones compresivas en el comportamiento a la FCR de
fundicion esferoidal austemperada a 200°C. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando presiones hertzianas
maximas de 3,6 GPa. Durante los ensayos, las tensiones compresivas en el material fueron inducidas
mediante la aplicacion de una fuerza externa. Los resultados muestran que las tensiones compresivas no s6lo
no provocan una mejora significativa en la vida a la fatiga de ADI, sino que incrementan la dispersion de los
resultados.

Los estudios de FCR en ADI indican que su resistencia se incrementa con la disminucion de la
temperatura de austemperado y con el aumento del conteo nodular. Una disminucion de la rugosidad
superficial también aumenta la resistencia a la FCR de ADI. Se encontré que los nodulos de grafito actian

como lugares propicios para la nucleacion y propagacion de fisuras.

3.3.6. Estudios de FCR en superficies recubiertas mediante técnicas PVD

Hasta el momento, no existen referencias bibliograficas respecto al comportamiento a la FCR del
producto ADI recubierto. Los estudios de FCR en superficies recubiertas mediante técnicas PVD se enfocan
casi exclusivamente sobre aceros.

Primeros estudios realizados por Dill et al. (1984); Hochman et al. (1985) y Erdemir et al. (1988a,
1988b) analizaron la resistencia a la FCR de recubrimientos de TiN, TiC y CrC, con espesores entre 0,24 y
2,4 um, aplicados sobre aceros para rodamientos. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando presiones
hertzianas maximas de 4,04 y 5,42 GPa. Los resultados muestran que el espesor de los recubrimientos tiene
una profunda influencia en la vida a la FCR. El TiN, con espesores menores a 1 pum, resultdé en notables
mejoras de la vida a la fatiga. La examinacioén del camino de rodadura indica que los recubrimientos de
menor espesor permanecen intactos mientras que, los recubrimientos de mayor espesor (superior a los 2 um)

sufren microfractura y delaminacion, especialmente a 5,42 GPa. Este comportamiento se atribuye a que los
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recubrimientos de mayor espesor no pueden acompafar la deformacion que experimentan los sustratos
durante los ciclos carga y descarga debido a su fragilidad y al alto nivel tensiones internas. Algunos de los
recubrimientos de mayor espesor se comportan bien cuando son sometidos a presiones mas bajas (4,04 GPa).
La observacion microscopica del camino de rodadura indica que los recubrimientos sometidos a presiones
mas bajas permanecen intactos debido a que la deformacion plastica del sustrato es minima, por lo tanto, no
se produce fractura y posterior delaminacion.

Chang et al. (1990); Cheng et al. (1990) y Chang et al. (1991) estudiaron la resistencia a la FCR de
recubrimientos de TiN, con espesores entre 0,25 y 5 um, aplicados sobre muestras de acero para
rodamientos. Los ensayos se llevaron a cabo utilizando una presion hertziana maxima de 2,3 GPa. Los
resultados muestran que espesores de 0,25 y 1 um aumentan la vida a la fatiga de las muestras, mientras que
espesores mayores (2,5 y 5 um) no pueden proteger al sustrato ya que se generan spalls de gran tamafio en
muy corto tiempo. La examinacion microscopica de las zonas de contacto muestra que en los recubrimientos
de menor espesor solo se genera deformacidn elastica sin desprendimiento de material. Las muestras sin
recubrir muestran deformacion plastica de las asperezas en contacto y microfisuras sub-superficiales. La
cantidad de microfisuras disminuye al utilizar los recubrimientos de menor espesor. Esto es atribuido a que
los mismos reducen la magnitud de las tensiones generadas en los ciclos de carga y descarga.

Wei et al. (1992); Wei et al. (1993a) y Wei et al. (1993b) analizaron el efecto del espesor de pelicula
(0,5, a 1 pum), en recubrimientos DLC aplicados sobre distintos tipos de aceros. Los ensayos se llevaron a
cabo utilizando una presion hertziana maxima de 5,5 GPa. Se observo que el DLC de 1 um de espesor falla
por delaminacidn, mientras que el DLC de 0,5 pm de espesor permanece intacto por largo tiempo y, en
algunos casos, mejora la vida a la fatiga hasta diez veces. Mediciones de espectroscopia Raman sugieren que
las tensiones ciclicas aplicadas sobre la pelicula de DLC provocan la transformacion del carbono,
inicialmente amorfo, en grafito, una fase mas estable y con propiedades lubricantes.

Thom et al. (1993) estudiaron la resistencia a la FCR de diferentes recubrimientos de nitruros (TiN, ZrN,
HIN, CrN, Mo,N, TigsAlysN, TipsZrgsN y TiAIVN) aplicados sobre acero inoxidable. Se ensayaron cuatro
espesores por cada recubrimiento (0,25; 0,5; 0,75 y 1 um). Los ensayos se llevaron a cabo utilizando
presiones hertzianas maximas entre 4 y 5,4 GPa. Los resultados muestran que seis de los ocho
recubrimientos produjeron mejoras en la vida a la fatiga, mientras que el CrN y el TigsAlpsN no mostraron
mejoras. La mayor mejora se dio en el HfN con un espesor de 0,5 pm, para ambas presiones. Se observo que
el espesor del recubrimiento es un punto critico en la vida a la FCR y que, para este tipo de recubrimientos,
el espesor 6ptimo varia entre 0,5 y 0,75 pm.

En otro estudio, Sawamoto et al. (1996) evaluaron la resistencia a la FCR de acero al carbono con y sin
recubrimiento de TiN (1,5 y 2 um de espesor). Los ensayos se llevaron a cabo utilizando presiones hertzianas
maximas entre 330 y 1100 MPa. Los resultados muestran que las muestras recubiertas poseen mayor
resistencia que las sin recubrir bajo las mismas condiciones de ensayo. La vida a la fatiga de las muestras
recubiertas llego a ser ocho veces mayor que la de las muestras sin recubrir.

Mas recientemente, Polonsky et al. (1997, 1998) realizaron estudios tedricos y experimentales sobre el

efecto de la aplicacion de recubrimientos de TiN en la iniciacion de fisuras en FCR. Los estudios se
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realizaron utilizando sustratos de acero para rodamientos y presiones hertzianas maximas de 5,5 GPa. Su
modelo teodrico predice que para ser resistente a la FCR, un recubrimiento debe tener un espesor mayor a los
3 wm, muy buena adherencia, una microestructura refinada y la resistencia a fallas cohesivas propia de los
recubrimientos de bajo espesor (< 0,75 um). Los estudios experimentales revelan que el espesor de pelicula
optimo se encuentra cerca de los 0,75 um. Espesores menores no afectan la vida a la fatiga, mientras que
espesores mayores tienen un efecto negativo. Se establecid el mecanismo de dafio para las muestras de
espesor de pelicula 3 um, el cual se produce por la exfoliacion de una porcion superficial del recubrimiento
quedando otra porcion adherida al sustrato, lo que indica que el limitante en la vida a la fatiga es la fuerza de
cohesion del recubrimiento en lugar de la fuerza de adhesion entre sustrato y recubrimiento. La rugosidad de
las zonas dafiadas es ampliamente superior a la de las zonas intactas del camino de rodadura. Esta alta
rugosidad es atribuida como la causa principal de falla en los recubrimientos de alto espesor.

En el trabajo de Carvalho et al. (1998) se aplicaron recubrimientos de TiN, con espesores entre 5y 6
um, sobre sustratos de acero para herramientas de diferentes durezas y rugosidades. Se utilizaron dos
métodos de preparacion superficial: pulido manual y rectificado. Los ensayos de FCR se llevaron a cabo
utilizando presiones hertzianas maximas entre 3,5 y 5,1 GPa. Los resultados muestran que la vida a la fatiga,
para los niveles de presion mas bajos, estd influenciada por el método de terminacion superficial y la
rugosidad de las muestras. Las muestras pulidas y de menor rugosidad estan asociadas a una mayor vida a la
fatiga. Por otro lado, para altas presiones de contacto, no se aprecia influencia del método de terminacion
superficial ni de la rugosidad de las muestras. Se establecieron dos mecanismos de propagacion de fisuras,
dependiendo de la dureza de las muestras. Para los sustratos mas blandos, las fisuras propagan
principalmente en forma perpendicular a la superficie, mientras que para los sustratos mas duros, las fisuras
se generan en la interfaz y se propagan en el recubrimiento en forma paralela a la superficie. Por lo que el
limitante en la vida a la fatiga puede asociarse a la fuerza de adhesion entre sustrato y recubrimiento.

Chen et al. (2002) evaluaron la resistencia a la FCR de recubrimientos monocapa de TiN y multicapa de
TiN/SiN,, con espesores de 0,5; 0,75 y 1 um, aplicados sobre muestras de acero rapido. Los ensayos se
llevaron a cabo utilizando una presion hertziana maxima de 5,5 GPa. Los resultados muestran que, para un
espesor de pelicula de 0,75 pum, la vida a la FCR de las muestras recubiertas con TiN/SiNy es mas de diez
veces superior a la de las muestras sin recubrir y mas de cinco veces superior a la de las muestras recubiertas
con TiN. Para los otros espesores analizados, la aplicacion del recubrimiento monocapa no afecta la vida a la
fatiga, mientras que el recubrimiento multicapa la mejora levemente. El mejor comportamiento del
recubrimiento multicapa respecto al monocapa es atribuido a su particular estructura (no estd formada por los
tipicos granos columnares) y a su mayor dureza y adherencia.

Yonekura et al. (2005) aplicaron recubrimientos de Cr,N, CrN + nC (donde nC refiere a particulas de C
embebidas en la matriz de CrN) y Cr + W-C:H sobre rodillos de acero para rodamientos y analizaron su
resistencia a la FCR. Los espesores de los recubrimientos de Cr,N, CrN + nC y Cr + W-C:H fueron de 2; 2,4
y 2,5 pum, respectivamente. Se utilizé una presion hertziana maxima de 1,6 GPa. Los resultados muestran que
la vida hasta la falla de las muestras recubiertas es notablemente inferior a la de las muestras sin recubrir. Las

fallas en las muestras recubiertas con Cr,N y CrN + nC se caracterizan por la delaminacion del
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recubrimiento, mientras que las fallas en las muestras recubiertas con Cr + W-C:H se caracterizan
principalmente por la delaminacion de las capas superficiales y la presencia de microspalls (> 10 um) en el
recubrimiento y, en algunos casos, por la generacion de spalls en el sustrato.

Hongxi et al. (2012) evaluaron la resistencia a la FCR de recubrimientos multicapa de Ti/TiN/DLC
aplicados sobre muestras de acero para rodamientos. El espesor total del recubrimiento multicapa fue de 2
um. Los resultados muestran que la vida a la fatiga de las muestras recubiertas es superior a la de las
muestras sin recubrir. Este comportamiento es atribuido a la alta dureza y a la caracteristica autolubricante de
la pelicula.

Conforme a los resultados obtenidos por los distintos autores, puede decirse que el espesor de pelicula es
la principal variable de influencia en la resistencia a la FCR de superficies de acero recubiertas. Para
presiones hertzianas maximas inferiores a los 1100 MPa, la vida a la FCR de muestras recubiertas con
peliculas de hasta 2 um es superior a la de las muestras sin recubrir, mientras que para presiones mayores el
espesor de pelicula 6ptimo es cercano a los 0,75 um. A su vez, las fallas en superficies recubiertas se

producen principalmente por fractura y delaminacion de la pelicula.
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Capitulo 4

Metodologia experimental general

En este capitulo se describen las técnicas recurrentemente empleadas a lo largo de todo el trabajo. Se
incluyen el modo de obtencion del material de estudio, la preparacion y caracterizacion de los sustratos, la
metodologia de aplicacion de los recubrimientos y la caracterizacion de los mismos. Por su parte, los
diserios auxiliares y las técnicas especificas empleadas en los estudios de resistencia al desgaste son

descriptos en los capitulos correspondientes.

4.1. Material de partida

Se empled fundicion de hierro con grafito esferoidal (FE) producida en un horno de induccion de media
frecuencia (3KHz) y 55 kg de capacidad perteneciente a la Planta Piloto de Fundiciéon de la Division
Metalurgia de INTEMA, siguiendo practicas convencionales de fusion, nodulizacion, inoculacion y colado
en moldes de arena.

La carga del horno consistié en aproximadamente 30% de arrabio de alta calidad (con bajos contenidos
de P, S y Mn), 65% de chatarra de acero, y el resto carburante y FeSi en piedras. El metal fue fundido y
sobrecalentado hasta los 1550°C, controlandose la temperatura con un pirdbmetro optico ubicado sobre el
crisol. El metal liquido se mantuvo a esa temperatura durante un periodo de 10 minutos antes de ser vertido.

La extraccion y tratamiento del metal liquido se realiz6 en dos cucharas. En la primera cuchara se
efectud la nodulizacién utilizando el método denominado “sandwich”, que consiste en cubrir el nodulizante,
colocado en el bolsillo de la cuchara, con chatarra de acero. Como nodulizante se utilizé FeSiMg (6% Mg)
de tipo comercial. Durante el traspaso a la segunda cuchara se realiz6 la inoculacion, agregando FeSi (75%
Si) al chorro de metal liquido. Luego de ser tratado en las cucharas, el metal liquido se verti6 en los
respectivos moldes.

Se realizaron dos coladas, una sin alear (colada #1) destinada a la preparacion de probetas estandar para
la caracterizacion de recubrimientos y otra aleada con cobre y niquel para mejorar la austemperabilidad
(colada #2), destinada a la preparacion de las probetas de desgaste. Durante cada operacion de fusion se
extrajeron muestras acoquilladas (sin grafito libre) y se determind su composiciéon quimica mediante
espectroscopia de emision Optica con excitacion por chispa, con el fin de ir ajustandola a los valores

deseados. La composicion final (% en peso) de cada colada se reporta en la Tabla 4.1.
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Tabla 4.1. Composicién quimica (% en peso) de las FE utilizadas
Colada C Si Mn S P Mg Cu Ni CE

#1 3,40 | 2,70 | 0,21 | 0,008 | 0,027 | 0,033 -- -- 4,31
#2 335 | 2,87 | 0,13 | 0,015 | 0,032 | 0,043 | 0,76 | 0,57 | 4,32

El calculo del carbono equivalente (CE) se realizé utilizando la siguiente expresion:

(%Si + %P)

%CE =%C + 4.1)

Ambas coladas resultaron con una composicion final practicamente eutéctica.

Se utilizaron tres tipos de moldes en funcion de los requerimientos de espesor de colada y forma de la
pieza, los cuales se confeccionaron con arenas de silice ligadas con resinas. Para la colada #1 se utilizaron
moldes con placas de 4 y 6 mm de espesor usando un modelo de disposicion vertical y bloques “Y” de 1/2 y
1", obteniéndose cuatro conteos nodulares diferentes. Para la colada #2 se utilizaron moldes con discos de 70
mm de didmetro y 10 mm de espesor usando un modelo de disposicion horizontal, desarrollado
especificamente para este estudio (ver Capitulo 5). La Figura 4.1 esquematiza las piezas obtenidas con cada
molde.

El molde de placas fue desarrollado en la Division Metalurgia de INTEMA mediante disefio asistido por
software, segun detallan David et al. (2006). En este molde las placas se presentan con disposicion vertical
permitiendo un buen aprovechamiento del metal liquido y un llenado controlado contra la gravedad. El
modelo, originalmente disefiado para obtener placas de 100 x 60 mm con espesores de 2 y 4 mm, fue
modificado para obtener placas de 4 y 6 mm (Figura 4.1 a).

Los bloques “Y” se obtuvieron a partir de moldes abiertos, de acuerdo a la norma ASTM 395. Estos
bloques poseen en la parte inferior la zona util y en la parte superior una mazarota, cuya finalidad es absorber
la contraccion durante la solidificacion y generar la presion metalostatica necesaria para evitar la formacion

de microrechupes en la zona util (Figura 4.1 c).

-

cuin

b

Figura 4.1. Esquema de las piezas obtenidas a partir de: (a) molde de placas verticales,
(b) molde de discos, (c) bloque “Y”
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Figura 4.1 (Cont.)

4.2 Caracterizacion metalografica del material colado

Se obtuvieron muestras de la zona util de cada una de las piezas coladas efectuando cortes transversales
con disco de corte metalografico y fluido refrigerante. Las muestras fueron incluidas en bakelita para poder
manipularlas mas facilmente. Una vez incluidas, las muestras fueron pulidas manualmente con lija al agua de
SiC hasta granulometria 1000 y luego en pafio himedo con alimina hasta lograr un pulido espejo.

Se obtuvieron micrografias de las distintas muestras utilizando un microscopio optico Olimpus G7,
equipado con un sistema de captura digital de imagenes. Sobre cada micrografia se determin6 la nodularidad
mediante comparacion con cartas estandar de nodularidad, reportadas por American Foundrymen's Society
(1984), resultando en todos los casos superior al 90%. Posteriormente, las micrografias fueron procesadas
con el software Image Pro Plus y se determin6 su conteo nodular promedio (CN), tomando como valor
umbral un didmetro de nddulo de 5 um. La Tabla 4.2 muestra el conteo nodular promedio de las distintas
piezas coladas. Puede verse que una disminucion del espesor de colada promueve un aumento del conteo

nodular.

Tabla 4.2. Conteo nodular de los distintos espesores colados

. Espesor de CN
Origen )
colada [mm] | [nod/mm?]

bloque “Y” 25,4 (17) 265

bloque “Y” 12,7 (1/27) 494

disco 10 497

placa 6 593

placa 4 1065

4.3. Preparacion de las probetas

Las placas de 4 y 6 mm de espesor fueron seccionadas del resto de la pieza colada mediante corte con
sierra de mano. La zona util de los bloques “Y” fue seccionada y dividida en dos placas de aproximadamente
el mismo espesor mediante corte con serrucho mecanico. La Figura 4.2 esquematiza las etapas de corte

descriptas.
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I\

Figura 4.2. Etapa de corte de las placas y los bloques “Y”

Posteriormente, se realizo el planeado de las placas de 4 y 6 mm y de las obtenidas a partir de los
bloques “Y”, utilizando una limadora con herramienta monocortante de acero rapido al cobalto. Todas las
placas se llevaron a un espesor de 3,5 mm aproximadamente. Debido a la baja energia involucrada en el
proceso de mecanizado en limadora se reducen las alteraciones producidas en el material, tales como
endurecimiento superficial, tensiones residuales y distorsion de la forma, de acuerdo a lo reportado por
Machining Data Center (1980).

Luego del planeado en limadora, todas las placas se fraccionaron en probetas prismaticas de 30 mm de
lado aproximadamente, mediante corte con serrucho mecéanico, destinadas a la caracterizacion de
recubrimientos. Finalmente, las probetas fueron pulidas manualmente con lija al agua de SiC de
granulometria 100.

Los discos se seccionaron del resto de la pieza colada mediante corte con sierra de mano. Las

dimensiones de las probetas a utilizar en los ensayos de resistencia al desgaste se muestran en la Figura 4.3.

Tr
]
m

aprox. 60 mm | min. 8 mm_

Figura 4.3. Esquema de la probeta a utilizar en los ensayos de resistencia al desgaste

Para su mecanizado, los discos se montaron en el plato de un torno y se realiz6 el frenteado de una de sus
caras, se llevd a medida el agujero central y se le practicoé el roscado con macho NF 9/16x18. En una
segunda etapa y aprovechando el agujero central roscado, los discos se montaron en un dispositivo que
permitio el frenteado de la cara restante y el cilindrado exterior. Se obtuvieron probetas cilindricas de 65 mm
de diametro y 8 mm de espesor aproximadamente. La Figura 4.4 muestra las etapas de mecanizado

descriptas.
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Figura 4.4. Etapas de mecanizado de los discos

Finalmente, los discos fueron pulidos manualmente con lija al agua de SiC de granulometria 100.

4.4. Tratamientos térmicos

Se realizaron tratamientos térmicos de austemperado para satisfacer dos grados de ADI, uno de alta
resistencia (baja temperatura de austemperado) y otro de alta ductilidad (alta temperatura de austemperado).
Para ello se utilizaron una mufla eléctrica y un horno de sales fundidas pertenecientes al Laboratorio de
Tratamientos Térmicos de la Division Metalurgia de INTEMA.

Los ciclos térmicos para las muestras de caracterizacion consistieron en un austenizado en mufla
eléctrica a 910°C durante 120 minutos, seguido de un austemperado en baifio de sales a temperaturas de 280 y
360°C durante 90 minutos y posterior enfriamiento al aire hasta temperatura ambiente.

El ciclo térmico para las muestras de desgaste consistio en un austenizado a 910°C durante 120 minutos,
austemperado a 280°C durante 90 minutos y enfriamiento al aire hasta temperatura ambiente. Esta
temperatura de austemperado se seleccioné en base a lo reportado en el Capitulo 3 (punto 3.3.5), donde se
vio que las ADI de baja temperatura de austemperado poseen mejor comportamiento a la fatiga de contacto
por rodadura en comparacion a las de alta temperatura.

Las muestras austemperadas a 280 y 360°C se identificaron como ADI280 y ADI360 respectivamente.

La Figura 4.5 esquematiza los ciclos térmicos utilizados.

Temp. [°C]
austenizado
910 - f—
austemperado
360 -
) K
0 T T T
0 150 270 360 Tiempo [min]

Figura 4.5. Ciclos térmicos empleados para obtener ADI

En el ciclo de austenizado se utilizd una atmosfera protectora a fin de evitar la descarburacion de las

superficies. Para ello las muestras se dispusieron dentro de un recipiente metalico y fueron cubiertas por una
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mezcla de virutas finas de fundicion de hierro y carbonilla. Las muestras fueron ubicadas en grupos y sujetas
por un esqueleto de alambre que las mantuvo equiespaciadas y permitié manipularlas en las operaciones de

carga y descarga de la mufla y el horno.

4.5. Caracterizacion del material tratado térmicamente
4.5.1 Caracterizacion metalografica

Se extrajeron muestras del material tratado térmicamente utilizando las técnicas de corte, inclusion en
bakelita y pulido descriptas anteriormente. Se utiliz6 Nital 2% (solucidon de acido nitrico en metanol) a
temperatura ambiente como reactivo para revelar la microestructura. Se obtuvieron micrografias de las

distintas muestras utilizando un microscopio optico equipado con un sistema de captura de imagenes.

4.5.2. Determinacion de dureza

Se realizaron ensayos de dureza sobre las distintas probetas en los laboratorios de la Division Metalurgia
de INTEMA. Se determind la dureza Vickers aplicando una carga de 30 kg. El indentador posee geometria
piramidal de base cuadrada con un angulo entre caras de 136°. La Figura 4.6 esquematiza la geometria

Vickers.

1366
Figura 4.6. Geometria Vickers

El valor de dureza surge de aplicar la siguiente ecuacion:

HY = 1,854‘% , 4.2)

donde P [kg] es la carga aplicada y d [mm] es el valor promedio de las diagonales. La medicién de las
diagonales de las improntas se efectué directamente en el durémetro.

La Tabla 4.3 muestra los valores de dureza para los distintos conteos nodulares y temperaturas de
austemperado analizados. Puede verse que una disminucion del espesor de colada (aumento del conteo
nodular) y de la temperatura de austemperado promueven un aumento de la dureza. Como se vio en el
Capitulo 3 (punto 3.1.3.6), esto se debe a que la disminucion del espesor y de la temperatura de
austemperado produce un refinamiento de la estructura y, a que un menor tamafio de grano promueve una

mayor dureza.
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Tabla 4.3. Dureza de las distintas muestras analizadas

Tratamiento | Conteo nodular | Dureza
térmico [nod/mm’| [HV3]
265 330+ 4
494 348 £ 5

ADI360
593 366 £5
1056 385+5
494 454 + 6
497 456+ 6

ADI280
593 481 +7
1056 511 +£8

4.6. Terminacion superficial de las probetas

Se utilizaron dos condiciones de terminacion superficial diferentes: pulido manual y rectificado.

El pulido manual se realizé con lija al agua de SiC. Se utilizaron grados de pulido bastos (con lija de
granulometria 100), medios (con lijas 220 o 400) y finos (con lija 1000).

Las operaciones de rectificado se realizaron en una rectificadora tangencial plana perteneciente al Taller
de Mecanica de la Facultad de Ingenieria. Se efectuaron tres pasadas de desbaste y una de acabado sobre
cada muestra. El objetivo de la pasada de acabado es lograr una baja rugosidad superficial. Se utiliz6 una
muela comercial marca Abrasivos del Sur con abrasivos de SiC y ligante vitrificado, identificada como
1C36/461/J5V9, recomendada para el mecanizado de fundicion de hierro. Antes de cada ensayo se verifico el
correcto balanceo de la muela y se realizé un reafilado con una punta de diamante. Como fluido de corte se
utilizé una solucion acuosa de aceite soluble “Dromus B” al 5%.

Para eliminar la variable rugosidad superficial de las muestras en los estudios de resistencia al desgaste,
se buscd una condicion de pulido que permitiera obtener valores de rugosidad media similares a los

obtenidos por rectificado. La condicion que mejor ajustd fue un pulido medio con lija 220.
4.7. Caracterizacion de las probetas

Sobre las distintas probetas, obtenidas al variar el espesor de colada (conteo nodular), la temperatura de
austemperado y el método de terminacion superficial, se realizaron las siguientes caracterizaciones:

4.7.1. Determinacion de microdureza

Se determind la microdureza Knoop aplicando una carga de 15 g. El indentador posee geometria
piramidal de base rémbica con una relacion entre la diagonal mayor y la diagonal menor de 7:1 y con
angulos entre las caras respectivas de 172° para el borde largo y 130° para el borde corto. La Figura 4.7

esquematiza la geometria Knoop.
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Figura 4.7. Geometria Knoop

El valor de dureza surge de aplicar la siguiente ecuacion:

1 P

T 7.02810° 12 (4.3)

donde P [g] es la carga aplicada y / [um] es el valor de la diagonal mayor. La medicioén de las improntas se

realizé sobre micrografias, obtenidas mediante microscopia Optica, utilizando el software Image Pro Plus.

4.7.2. Analisis por difraccion de rayos X (DRX)

Se obtuvieron patrones de difraccion utilizando un difractometro PANalytical X’Pert PRO perteneciente
a la Division Ceramicos de INTEMA. El equipo cuenta con una fuente de rayos X que emite radiacion Ko de
Cu con una longitud de onda promedio de 1,5418 A. También cuenta con un monocromador de grafito que
mejora la calidad del rayo difractado, reduciendo el fondo y filtrando la fluorescencia producida en las
muestras ferrosas. El tubo de rayos X fue operado a una tensién de 40 kV y una corriente de 40 mA. Se

utilizaron slits de incidencia y recepcion de 1° y una mascara de 10 mm.

4.7.2.1. Identificacion de fases

Los difractogramas fueron registrados en un rango de 20 desde 30° hasta 150°, en pasos de 0,02° y con
una velocidad de 1 seg/paso. La identificacion de fases presentes se realizd mediante la aplicacion de la ley

de Bragg:

ni = 2dsen(9) , (4.4)

donde n es un nimero entero, A es la longitud de onda de la radiacion utilizada, d es el espaciado interplanar
y 0 es el semiangulo entre los rayos incidente y difractado. Midiendo los dngulos 26 a los que se producen
los picos de difraccion se calcularon los correspondientes espaciados interplanares. Luego, comparando los
valores de d correspondientes a cada pico con patrones de difraccion almacenados en una base de datos,
como la publicada por International Centre for Diffraction Data (2010), se puede identificar a que fase

pertenecen.
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4.7.2.2. Determinacion de la fraccion en volumen de las fases presentes

Se determinaron las fracciones en volumen de las fases presentes en las distintas probetas mediante la
evaluacion de las intensidades difractadas, las cuales son proporcionales a su concentracion. Para ello se
utiliz6 el software libre PowderCell, que permite ajustar curvas tedricas a los patrones de difraccion

experimentales y obtener de manera precisa la fraccion en volumen de cada fase.

4.7.2.3. Determinacion de 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
difraccion (hkl). Para ello se define un sistema de coordenadas X; asociado a la probeta y un sistema de

coordenadas L; asociado al sistema de medicion, como muestra la Figura 4.8.

Figura 4.8. Relaciones entre los sistemas de coordenadas de la probeta (X;)
y del sistema de medicion (L;)

El sistema X; se define de modo que el eje X; coincida con la normal a la superficie de la probeta,
mientras que el sistema L; se define de modo que el eje L; 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 y indica la inclinacion del plano de

difraccion respecto a la normal a la superficie de la probeta, como muestra la Figura 4.9.

Figura 4.9. Definicion del angulo w

La deformacion de un determinado plano (hkl) en la direccion L; se puede calcular utilizando la

siguiente expresion:
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(65 ) =dd—_d : (45)

donde d,,, es el espaciado interplanar medido y dj es el espaciado interplanar sin deformacion.

La deformacion en la direccion L; puede expresarse en el sistema de coordenadas de la probeta usando la

siguiente transformacion:

3 3
(53%)(/,.// =ZZ%%% ’ (4.6)

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= (cos @seny sen@senly COS l//) 4.7

La deformacion en la direccion L; resulta:

(53L3 )W = 51)1( cos® gsen’y + gésen(&p)senzt// + 51)3( cos (psen(Zl//) +

(4.8)
+ gz)gsenzgosenzl// + gz‘gsen¢7sen(21//)+ £35 cos’ y
La relacion entre las deformaciones y las tensiones pueden expresarse, de manera general, como:
1
& =5S20',.j +5ijS10'kk , 4.9)

donde S; y 25, son las constantes elasticas de rayos X del material (XEC’s) y o, son las componentes del
tensor de tensiones. d; =1sii=jy d;=0sii#].

Sustituyendo, la ecuacién 4.7 resulta:

(53L3 )ww =%S2 (0'1)1( cos’ @+ O'éSel’l(2$)+ oysen’p—oll )yenzl// +

(4.10)
+ %Sz (0'1)3( cos @ + Jz)gsen(p}en(Zt//)+ %Szo';g + 5, (O'ff +o5 +og )
Asumiendo un estado biaxial de tensiones, la ecuacion 4.9 resulta:
d, —d 1
(53L3 )wv = Wd—o = 552 (off cos’ @ + Jésen(2¢)+ O'z)gsenzgokenzt// + S, (0'1)1( + 0'2);) (4.11)
0

Esta ecuacion relaciona la deformacion medida en la direccion L; con las componentes del tensor de

tensiones en el sistema de coordenadas X..
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La proyeccion del tensor de tensiones en la direccion X, (ver Figura 4.8) estd dada por la siguiente

expresion:

o, =ZZnianij , (4.12)

3
i=l j=1
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= (cos @ seng 0) (4.13)

Por lo tanto, la proyeccion del tensor de tensiones en la direccion X, resulta:

X 2 X X 2
o, =0] Cos" @+ Glzsen(2¢)+ O5,85en” @ (4.14)
Esta expresion coincide con el término dentro del primer paréntesis de la ecuacion 4.10, por lo que la
misma puede reescribirse como sigue:

d, —d,

(44

1
i :5S20¢sen21/1+51(0'1)f +62§) (4.15)

Para determinar las tensiones residuales en una direccion ¢ determinada (ver Figura 4.8), se mide el
espaciado interplanar (d,,) en la direccion L; para diferentes angulos y y se grafica d,,, vs. sen’y. Luego, la
pendiente de la recta es proporcional a o,,.

En materiales homogéneos e isotropos, las XEC’s se calculan a partir del coeficiente de Poisson (v) y del

modulo de elasticidad (£) del material, de acuerdo a:

S, =- (4.16)

1
—8, =—= 4.17
552 (4.17)

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 difraccion ubicados a dngulo 26 menores a 100° cae
rapidamente al aumentar el angulo de inclinacion w. Por lo tanto, la cantidad de datos utiles para realizar el
grafico d,, vs. sen’y puede llegar a ser insuficiente, obteniéndose valores de tensiones residuales erréneos.
Por lo tanto, para obtener la mayor cantidad de datos posible para la determinacidén de tensiones residuales
por el método del sen’y, se recomienda utilizar picos ubicados a angulos 26 mayores a 100° vy,

preferentemente mayores a 120°.
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Las tensiones residuales en las probetas de ADI se determinaron utilizando el pico Fe-a (222)
perteneciente a la fase ferrita, por ser ésta la fase mayoritaria. Los difractogramas fueron registrados en un
rango de 20 desde 134° hasta 140° en pasos de 0,05° y con una velocidad de 5 seg/paso. Los angulos de
inclinacion y utilizados fueron: 0°; 26,57°; 39,23° 50,77° y 63,44°. Para el analisis de los datos se utilizo el
software X’Pert Stress. El espaciado interplanar sin deformacion (dy) correspondiente al pico Fe-a (222) fue
extraido de la ficha PDF-ICDD 06-0696. Las XEC’s del pico Fe-a (222) fueron calculadas a partir de los
tensores de rigidez y de compliancia reportados por Smithells et al. (1976).

Las mediciones de tensiones residuales se realizaron en la direccion de abrasion (pulido o rectificado) de
las probetas. Para determinar la anisotropia del estado de tensiones residuales, se realizaron también

mediciones en la direccion perpendicular a la de abrasion. Ambas direcciones se muestran en la Figura 4.10.

direccion de abrasion
(pulido o rectificado)

paralela

perpendicular

direccion de medicion de
las tensiones residuales

Figura 4.10. Direccidon de medicidn de las tensiones residuales
sobre la superficie de las probetas

4.7.3. Evaluacion de la rugosidad superficial

Se realizaron mediciones de rugosidad superficial en el Laboratorio de Metrologia de la Facultad de
Ingenieria utilizando un rugosimetro de contacto Taylor Hobson Surtronic 3+ con una longitud de medicion
de 4 mm (cut-off: 0,8 mm). El filtrado de los perfiles y la determinacion de los parametros de rugosidad se
realizé utilizando el software TalyMap Gold.

Se analizaron dos parametros de rugosidad: la rugosidad media aritmética (Ra) y la asimetria del perfil
(Rsk). El parametro Ra es el mas ampliamente utilizado para caracterizar la rugosidad de una superficie y se
define como la media aritmética de los valores absolutos de las coordenadas de los puntos del perfil de

rugosidad en relacién a la linea media, como muestra la Figura 4.11.

Linea media
————

. N[ /A
X

d W

Figura 4.11. Representacion de la rugosidad media aritmética

El valor del parametro Ra se determina a partir de la siguiente expresion:
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Ra =%ZO: vl (4.18)
donde L es la longitud de medicion e y, es la altura de los distintos puntos del perfil respecto a al linea media.

El parametro Rsk se utilizo para evaluar la influencia de los nodulos de grafito superficiales en la
topografia superficial de las probetas y 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 4.12.

Distribucicn

! M Asimetria
| f |h,'||| \ »MI\ il Positiva

,"I | ] | ..'I || Linea media
| |‘II NI i""|| | i x——
\/\/\ .I,l\/ \t\/-/\/I \N’Nl \,\M/\/ _
. L .
Y
" \ R
JNJ\ flwnl N/\’\\ FM\., Linea media
[ 7] NIy 7 X /
|I \ | | | |
oo W W W
u A Ill l' W IJ I Asimetria
L Negativa

B L

Figura 4.12. Representacion de la asimetria del perfil de rugosidad

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

-3
Rsk = /lzy,f lzy,f, (4.19)
L 0 L 0

donde L es la longitud de medicion e y, es la altura de los distintos puntos del perfil respecto a al linea media.

4.8. Aplicacion de los recubrimientos

Se aplicaron recubrimientos de TiN y CrN sobre las probetas de ADI (sustratos) en un reactor industrial
mediante la técnica PVD de plateado i6nico con arco catddico, usando diferentes combinaciones de
parametros de proceso especificamente seleccionadas para este material. Los sustratos fueron previamente
desengrasados, limpiados en bafio ultrasonico, enjuagados con alcohol isopropilico y secados con aire
caliente. Dentro del reactor, se realizé una nueva limpieza de los sustratos mediante un bombardeo con iones
altamente energizados. Se realizaron cinco procesos de deposicion de TiN y tres de CrN, usando en cada uno
de ellos lotes de entre 12 y 24 probetas. Los pardmetros empleados en cada proceso se listan en las Tablas

44y45.
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Tabla 4.4. Parametros del proceso PVD para los recubrimientos de TiN

Proceso A B C D E
Dist. blanco-sustrato [mm] 200 200 200 200 200
Tension de polarizacion [V] -250 -150 -250 -100 -175
Corriente de arco [A] 65 60 65 60 60
Presion de la camara [Pa] 2 1,5 2 0,7 1,5
Temperatura sustrato [°C] 300 280 300 450 300
Tiempo de deposicion [min] 120 120 240 45 180
Montaje Colgando | Colgando | En soporte | Colgando | Colgando

Tabla 4.5. Parametros del proceso PVD para los recubrimientos de CrN

Proceso F G H
Dist. blanco-sustrato [mm] 200 200 200
Tension de polarizacion [V] -175 -250 -175
Corriente de arco [A] 65 60 60
Presion de la camara [Pa] 2,8 0,7 2
Temperatura sustrato [°C] 300 400 300
Tiempo de deposicion [min] 45 90 150
Montaje Colgando | Colgando | Colgando

Se utilizaron dos formas de anclaje de las muestras dentro del reactor, colgadas con alambre y montadas
en un soporte. El objetivo de colocar los sustratos en un soporte es favorecer la disipacion de calor y, asi,
evaluar su efecto sobre la estabilidad microestructural de los mismos.

4.9. Caracterizacion de las muestras recubiertas

4.9.1. Analisis por DRX

Se obtuvieron patrones de difraccion de las muestras recubiertas utilizando un difractémetro PANalytical
X’pert PRO con radiacion Ko de Cu. El tubo de rayos X fue operado a una tension de 40 kV y una corriente
de 40 mA. Los difractogramas fueron registrados en un rango de 20 desde 30° hasta 150°, en pasos de 0,02° y

con una velocidad de 1seg/paso.

4.9.1.1. Identificacion de fases

Se identificaron fases presentes utilizando la técnica descripta anteriormente (ver punto 4.7.2.1).

4.9.1.2. Determinacion de la orientacion cristalografica preferencial

Se determind la orientacion cristalografica preferencial de los recubrimientos mediante el calculo del

coeficiente de textura (CT), definido como:
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1, (hkl)
1, (hkl)

151, (hkl)
3 1 (k)

CT = (4.20)

donde I,(hkl) es la intensidad relativa medida de un determinado plano cristalografico (hkl), ly(hkl) es la
intensidad relativa del mismo plano para una muestra patréon y n es el numero total de planos analizados. De
acuerdo con este método, un valor del coeficiente de textura mayor a uno para un determinado plano
cristalografico indica que existe una orientacion preferencial segin ese plano en la muestra analizada.

La intensidad relativa de los distintos planos cristalograficos pertenecientes a los recubrimientos fue

determinada mediante el procesamiento de los patrones de difraccion con el software X’ Pert HighScore.

4.9.1.3. Determinacion de tensiones residuales

La medicion de tensiones residuales en las muestras recubiertas se realizo también mediante el método
del sen’y y asumiendo un estado biaxial de tensiones (ver punto 4.7.2.3).

Los picos utilizados para determinar las tensiones residuales en las muestras recubiertas fueron el TiN
(422) y el CrN (422). Los difractogramas fueron registrados en un rango de 26 desde 120° hasta 132° para
TiN y desde 125° hasta 135° para CrN, en pasos de 0,05° y con una velocidad de 5 seg/paso. Los angulos de
inclinacion y utilizados fueron: 0°; 25,29°% 37,17°; 47,73° y 58,69°. Para el analisis de los datos se utilizo el
software X Pert Stress. El espaciado interplanar sin deformacion (dj) correspondiente a los picos TiN (422) y
CrN (422) fueron extraidos de las fichas PDF-ICDD 38-1420 y PDF-ICDD 76-2494, respectivamente. Las
XEC’s del pico TiN (422) fueron calculadas a partir del tensor de rigidez reportado por Zhang et al. (2001).
Las XEC’s del pico CrN (422) fueron calculadas a partir del tensor de rigidez reportado por Martinschitz et
al. (2008).

Las mediciones de tensiones residuales en las muestras recubiertas con TiN y CrN se realizaron en la
direccion de abrasion de los sustratos. Para determinar la anisotropia del estado de tensiones residuales en
sustratos y recubrimientos, se realizaron también mediciones en la direccidon perpendicular a la de abrasion

de los sustratos (ver Figura 4.10).

4.9.2. Evaluacion de la topografia superficial

Se realizaron mediciones de rugosidad superficial utilizando un rugosimetro de contacto Taylor Hobson
Surtronic 3+ con una longitud de medicion de 4 mm (cut-off: 0,8 mm). El filtrado y analisis de los perfiles de
rugosidad se realizo utilizando el software TalyMap Gold. Se analizaron los parametros Ra y Rsk. El
parametro Rsk permitié evaluar la influencia del proceso de deposicion en la topografia superficial de las
muestras recubiertas.

También se obtuvieron micrografias de la superficie de las muestras recubiertas utilizando un
microscopio electronico de barrido (SEM) JEOL JSM-6460LYV perteneciente al Laboratorio de Microscopia
Electronica de la UNMAP. El equipo se operd en el modo deteccion de electrones secundarios, que permite

obtener imagenes de alta resolucion.
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4.9.3. Evaluacion de la morfologia de la pelicula y mediciéon del espesor

Para revelar la morfologia de la pelicula, las muestras recubiertas fueron sumergidas en nitrégeno liquido
durante aproximadamente 10 minutos y luego fracturadas mediante la aplicacion de esfuerzos de flexion.
Para facilitar la fractura se realizdo una muesca sobre una de las caras de las muestras mediante corte con
sierra de mano, antes de ser sumergidas.

Se obtuvieron micrografias de las superficies de fractura mediante SEM. Sobre cada micrografia se
determin6 la morfologia de la pelicula. También se realizé la medicion del espesor de pelicula mediante el

procesamiento de las micrografias con el software Image Pro Plus.

4.9.4. Mediciones de dureza y médulo elastico

Se determind la microdureza Knoop de las muestras recubiertas aplicando una carga de 15 g.

Se determindé también la nanodureza y el modulo elastico mediante ensayos de indentacion
instrumentada, utilizando un equipo Hysitron TI 900 Triboindenter perteneciente al Laboratorio de
Superficies de INTEMA. Se utilizé un indentador Berkovich, que posee una geometria piramidal de base
triangular con un angulo entre caras de 142,3°. La Figura 4.13 esquematiza la geometria del indentador

Berkovich.

Figura 4.13. Geometria Berkovich

El equipo se oper6 en el modo control de carga, aplicando cargas maximas de 5 y 14 mN. La
compliancia de la maquina y la geometria del indentador fueron calibradas previamente utilizando el método
de Oliver-Pharr, publicado por Oliver et al. (1992). La dureza y el modulo reducido de los recubrimientos se

calcularon también mediante el método de Oliver-Pharr utilizando las siguientes ecuaciones:

P

H — max ,
A, 4.21)
S |z

E =—|—, 4.22

donde, P, es la carga maxima, 4. es el area de contacto y S es la rigidez de contacto.

El moédulo eléstico del recubrimiento puede obtenerse a partir del modulo reducido utilizando la

siguiente expresion:
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— =Ly (4.23)

donde E; y v; son el modulo de elasticidad y el coeficiente de Poisson del indentador, mientras que E;y vy son
las constantes elasticas de la pelicula. Las constantes del indentador usadas en los calculos fueron £; = 1140
GPa y v; = 0,07. Se asumieron coeficientes de Poisson de 0,25 para TiN y 0,23 para CrN, de acuerdo a lo
reportado por Attar et al. (1996) y Lamastra et al. (2006).

4.9.5. Evaluacion de la adherencia

La adherencia de los recubrimientos se evalud utilizando la técnica de indentacion Rockwell-C de
acuerdo a la norma VDI 3198. La misma consiste en efectuar una serie de indentaciones sobre las muestras
recubiertas utilizando un cono de diamante con un angulo de 120° y aplicando una carga de 150 kg. Las
zonas adyacentes al borde de las improntas se observan en un microscopio 6ptico a 100 aumentos y el dafio
provocado a los recubrimientos se compara con un patrén de calidades de adherencia, el cual se muestra en

la Figura 4.14.

HF1 HF2 HF3 HF4

HF5 HF#

;Il:g\ Fizuras

f} Delatrinaciin

Figura 4.14. Patrén de calidades de adherencia
Los indices HF1 a HF4 representan buena adherencia, mientras que los indices HFS y HF6 adherencia
insuficiente (HF es la abreviatura alemana de fuerza de adhesion).
4.10. Otras técnicas experimentales utilizadas
Las otras técnicas especificas utilizadas, que seran detalladas en el capitulo correspondiente al estudio de

la resistencia al desgaste de las muestras recubiertas, comprenden:

— Determinacion del coeficiente de friccion en ensayo de pin-on-disk.

— Evaluacion de la resistencia a la fatiga de contacto por rodadura (FCR).
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Capitulo 5

Disefio del molde para colar piezas con forma de discos

En este capitulo se presenta el proceso de disefio de un molde apto para colar piezas de fundicion
esferoidal con forma de disco, libres de defectos. El sistema de alimentacion es desarrollado a partir de
calculos empiricos y optimizado mediante simulaciones numéricas de flujo de fluidos y solidificacion,
utilizando el software MagmaSoft. Ademas, se efectua la validacion de las simulaciones, para lo cual se

realiza una colada de prueba utilizando un molde instrumentado.

5.1. Introduccion

La fundicion en arena es uno de los procesos de fabricacion de piezas mds versatiles, proporcionando
una gran libertad de disefio en términos de tamafio, forma y calidad del producto. La Figura 5.1 muestra la
seccion transversal de un molde tipico de fundiciéon en arena con disposicion horizontal, en donde se

muestran los elementos principales.

basin de colada

mazareta
venteo

cavidad del molde
/ (pieza a colar)

canal vertical —._pr-

. 4
estrechamiento —. [~ ~
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E ‘e
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@ Kd.
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-

cajas de moldeo

linea deparricién_/ -:’ :,,_ -

base del canal vertical \

canal de
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H
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N 4 bajero *
) Coa .
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Figura 5.1. Seccion transversal de un molde tipico de fundicion en arena

El molde consiste en dos partes, una parte inferior denominada “bajero” y una parte superior denominada
“sobre”. Ambas partes estan contenidas por las cajas de moldeo y separadas por la linea de particion.

El sistema de alimentacion en un molde es el canal o red de conductos por donde fluye el metal fundido
desde el exterior hacia la cavidad del molde, que tiene la forma de la pieza a colar. La funcion del sistema de
alimentacion es llenar, en forma controlada, la cavidad del molde de manera completa, evitando la entrada de
oxidos (escorias), la erosion del molde y favoreciendo la salida de gases. El sistema de alimentacion esta

constituido por el bacin de colada, el canal vertical, la base del canal vertical, el canal de alimentacion y los
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ataques. El bacin de colada tiene la funcion de recibir el chorro de metal liquido que el fundidor vuelca desde
la cuchara, para ello tiene dimensiones mas amplias que el canal vertical. Este ultimo es el enlace entre la
entrada del metal al molde y el canal de alimentacion. La minima seccion del canal vertical se denomina
“estrechamiento” y regula la velocidad de llenado. La base del canal vertical tiene por objeto minimizar la
turbulencia generada por el cambio de direccion del liquido antes de su ingreso al canal de alimentacion, el
cual debe distribuir el metal liquido hacia la cavidad del molde. Del canal de alimentacion surgen los
ataques, que son los encargados del ingreso del metal en la cavidad del molde.

Al solidificar, la mayor cantidad de aleaciones metalicas sufren una contraccion por cambio de estado.
La contraccion debe ser compensada con un reservorio de metal liquido para evitar que la pieza presente
porosidad o rechupes. Este reservorio se denomina mazarota y esta conectado a una determinada zona de la
cavidad del molde. A fin de que la mazarota cumpla adecuadamente con su funcion, debe disefiarse de tal
forma que solidifique después que la cavidad del molde. La mazarota puede formar parte del sistema de
alimentacion, como muestra el esquema de la Figura 5.1, o estar conectada directamente a la pieza a colar.

A medida que el metal fluye dentro del molde, tanto el aire que ocupaba previamente los conductos y la
cavidad del molde como los gases emitidos por el metal fundido al reaccionar con la superficie del molde,
deben evacuarse para que el metal llene completamente el espacio vacio. Para ello se realizan pequefios
agujeros de ventilacion en el molde, cominmente denominados venteos, que permiten la salida del aire y los
gases.

La fundicion en arena requiere un modelo a escala natural de madera, metal, plastico u otro material que
tiene la forma externa de la pieza a colar. La cavidad del molde se forma presionando una mezcla de arena y
ligantes contra el modelo dentro de la caja de moldeo y, una vez consolidada la arena, removiendo el
modelo. Un aspecto fundamental en el disefio del modelo esta ligado a la operacion de desmodelado. Esto es
critico ya que cualquier desmoronamiento producido por la propia extraccion quedara reproducido sobre la
superficie de la pieza colada. Por lo tanto, para favorecer el desmodelado se contemplan dngulos de salida en
aquellas superficies perpendiculares al plano de particion.

Los criterios de disefio de moldes para la colada de fundicion esferoidal difieren marcadamente segun el
autor. Habitualmente el dimensionamiento de las distintas partes que componen el molde se basa en
experiencias previas, usandose en la mayoria de los casos relaciones empiricas. Distintos autores, entre los
que se destacan Sylvia (1972); LaRue (1989) y Campbell (1993), discrepan en las relaciones entre el area de
la seccion transversal de los distintos componentes del sistema de alimentacion (canal vertical, canal de
alimentacion y ataques) necesarias para un correcto disefio. Algunos recomiendan sistemas presurizados y
otros sistemas no presurizados. El primero se refiere a que en el disefio del molde, el estrangulamiento, es
decir la minima area de flujo que determina la velocidad de llenado, esté ubicada en los ataques. En el
segundo caso, el estrangulamiento estd en el canal vertical (estrechamiento), como se muestra en la Figura

5.1. Por lo tanto, las relaciones de area para los distintos sistemas son:

— Sistema presurizado: area canal vertical > area canal de alimentacion > area ataques.

— Sistema no presurizado: area canal vertical < area canal de alimentacion < area ataques.
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Frente a esta ambigiiedad de criterios existente para el dimensionamiento de los sistemas de alimentacion
resulta recomendable basar el disefio en simulaciones numéricas de flujo de fluidos y solidificacion. Esta
metodologia permite estimar la velocidad de llenado en cada punto del sistema de colada y de la pieza,
ajustando las dimensiones hasta satisfacer requerimientos especificos, buscando la minima velocidad de
fluido para evitar turbulencias e inestabilidades en el frente del liquido y lograr terminar el llenado del molde
a temperaturas superiores a la de liquidus. La simulacion numérica también permite estimar otros parametros
importantes desde el punto de vista del disefio, tales como temperatura y tiempo de llenado, distribucion de
temperaturas posterior al llenado, direccion de solidificacion, porosidad, erosion del molde, susceptibilidad

al desgarro en caliente, arrastre de burbujas, microestructura, tamaifio de grano y propiedades mecanicas.

5.2. Desarrollo del molde

La forma y dimensiones de las probetas a utilizar en los ensayos de fatiga de contacto por rodadura se
detallaron en el Capitulo 4 (punto 4.3). Tradicionalmente, estas probetas son mecanizadas a partir de una
barra maciza de seccion circular. De este modo se obtienen conteos nodulares muy bajos, inferiores a los 100
nod/mm?. En el presente trabajo de tesis se optd por disefiar un molde apto para colar discos con dimensiones
préximas a las finales, libres de defectos y que posean conteos nodulares mas elevados, del orden de los 500
nod/mm?’, ya que la resistencia de ADI a la fatiga de contacto por rodadura se incrementa con el aumento del
conteo nodular (ver Capitulo 3, punto 3.3.5). El sistema de alimentacion fue desarrollado a partir de
relaciones empiricas propuestas por LaRue (1989) y optimizado mediante simulaciones de flujo de fluidos y

solidificacion utilizando el software MagmaSoft.

5.2.1. Diseiio basado en calculos empiricos

El primer disefio se desarrollé en base a reglas de calculo empiricas. Se escogié un molde de disposicion
horizontal, con cuatro canales de alimentacion, un reservorio de metal al final de cada canal y tres discos por
reservorio, dando un total de doce discos. El reservorio de metal se utiliza para que el primer liquido,
generalmente mas frio y sucio, no ingrese a las piezas. Se empled una configuracion despresurizada, con una

relacion area estrechamiento : area canal de alimentacion : area ataques = 1 : 4 : 4, es decir:

44 :Atotal =Atotal (51)

estrechamiento canal _de _alim entacion ataques

A continuacion se detallan los pasos seguidos para calcular el sistema de llenado y alimentacion:
1. Determinacion del area transversal de la minima seccion del canal vertical (estrechamiento)

Segun las recomendaciones se adoptd un diametro de estrechamiento de 14 mm, resultando un area

transversal de 154 mm?.

2. Calculo del area transversal de la base del canal vertical

Abase _canal _vertical =5 Aestrechami ento (5 2)
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Resulté un area transversal de 770 mm”. Se adopt6 una base cuadrada de 28 mm de lado.

3. Calculo del area total del canal de alimentacion

A total

canal _de _alim entacion = 4Aestrechamiento (5 3)

Resultd un area transversal total de 616 mm?. Como se tienen cuatro canales horizontales, el 4rea de cada

canal es 154 mm®. Se adopto una seccion rectangular de 16x10 mm.

4. Determinacion de la profundidad de la base del canal vertical

Se adoptd una profundidad de la base del canal vertical de 55 mm con el objetivo de alojar en su interior
un filtro de carburo de silicio espumado de 50 mm de lado, 10 mm de espesor y 10 ppi. El filtro fue

seleccionado siguiendo las recomendaciones de Khan et al. (1987).

5. Célculo del area total de los ataques

total _
Aataques - 4Aestrechamiento (54)

Resultd un 4rea transversal total de 616 mm?. Como se tienen 12 ataques, el area de cada ataque es 51
mm?. Se adopto una seccion rectangular de 9x6 mm.

Se escogiod una altura del canal vertical de colada de 120 mm, con un didmetro superior de 18 mm.
Adicionalmente, se adoptaron longitudes de los canales horizontales de colada y de los ataques tales que
permitieran una separacion entre discos de 30 mm aproximadamente.

En la Figura 5.2 se muestra el primer disefio del modelo. Este primer disefio no contempla el uso de

mazarotas para poder identificar las posibles zonas con posibilidad de presentar porosidad en las piezas.

Figura 5.2. Primer disefio del molde para colar discos
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5.2.2. Optimizacién del disefio mediante simulacion numérica

Una vez obtenido el primer disefio del modelo, de acuerdo a los calculos empiricos, se procedio a
simular numéricamente una colada para verificar la eficiencia del sistema de alimentacion, la sanidad de las
piezas obtenidas y, ajustar el disefio en caso de ser necesario.

En la Figura 5.3 se observan imagenes del mapeo de temperaturas de llenado. Se aprecia que la
temperatura del metal esta por encima de la temperatura de liquidus (1169°C) durante todo el proceso de

llenado.

Pouring, Temperature
Tas

Figura 5.3. Temperatura de llenado del primer disefio

En la Figura 5.4 se observan imagenes del mapeo de velocidades de llenado del molde. Puede notarse
que aguas abajo de la base del canal vertical de colada la velocidad de llenado no supera 1 m/s, que es la

maxima velocidad recomendada para este material para no generar turbulencia.

Absolule Velocity
mis

Empty

Pouring, Velosity
14t

Figura 5.4. Velocidad de llenado del primer disefio
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Figura 5.4 (Cont.)

La Figura 5.5 muestra el mapeo de fraccion de liquido durante la solidificacion. Puede notarse que los
ataques solidifican antes que los discos, lo que se traduce en una alta probabilidad de que haya porosidad en
el centro de los mismos (Figura 5.6), debido a que se cierra el ingreso de metal desde los ataques y no se

compensa la contraccion producida durante la solidificacion de los discos.

N\

Solidification 8 Coeling. Fraction Liquid
4its

Figura 5.5. Fraccion de liquido del primer disefio
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Porosity
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Soidifcation & Coaing, Forskty mASma
Figura 5.6. Porosidad del primer disefio
Para solucionar este problema se trabajo principalmente en la geometria y dimensiones de los ataques y
en la disposicion de mazarotas, con el objetivo de lograr una solidificacion direccional hacia las mismas y
absorber la contraccion de solidificacion de las piezas. Por otro lado, dado que los discos requieren un
agujero central para ser montados en la maquina de fatiga de contacto por rodadura, se optd por incorporar
este requerimiento al disefio del modelo. Como resultado de las modificaciones introducidas se llegd6 a un

nuevo disefio, el cual se muestra en la Figura 5.7.

= mdGma
Figura 5.7. Segundo disefio del molde para colar discos
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En la Figura 5.8 se observan imagenes del mapeo de temperaturas de llenado. Se aprecia que la
temperatura del metal estd por encima de la temperatura de liquidus (1169°C) durante todo el proceso de

llenado.

Pouring, Temperature
Tas

Figura 5.8. Temperatura de llenado del segundo disefio

En la Figura 5.9 se observan imagenes del mapeo de velocidades de llenado del molde. Puede notarse
que aguas abajo de la base del canal vertical de colada la velocidad de llenado no supera 1 m/s y no se genera

turbulencia.
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Figura 5.9. Velocidad de llenado del segundo disefio
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Pouring, Velosity
s

Figura 5.9 (Cont.)

La Figura 5.10 muestra el mapeo de porosidad. Puede observarse la presencia de porosidad en los discos,

por lo que se continu6 trabajando en la geometria y dimensiones de los ataques.

Solidification & Cooling, Porosity

Figura 5.10 Porosidad del segundo disefio

Como resultado de las modificaciones efectuadas se llegd a un nuevo disefio el cual se muestra en la

Figura 5.11.
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Mﬁ'ﬂ

Figura 5.11. Terce_r disefio del molde

La simulacion del tercer disefio permite observar que la distribucidon de temperaturas y la velocidad de
llenado son muy similares al disefio anterior. La temperatura del metal estd por encima de la temperatura de
liquidus (1169°C) durante todo el proceso de llenado y en ningiin momento se supera la velocidad de 1 m/s.

La Figura 5.12 muestra el mapeo de porosidad. Aun puede observarse la probabilidad de que los discos

presenten porosidad, pero en un grado menor.

Slidification & Coaling, Porasity M&A

Figura 5.12. Porosidad del tercer disefio
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Por lo tanto se continu6 trabajando en las dimensiones de los ataques, adoptando la geometria del tercer
disefio como la definitiva, hasta llegar a un disefio en el que los discos estuviesen libres de porosidad en su
interior. Como resultado de las modificaciones efectuadas se llegd al disefio final, el cual se muestra en la
Figura 5.13. En este disefio se incorporaron venteos en cada disco para permitir el escape de gases, angulos
de despegue en todos los componentes del modelo para facilitar el desmodelado y se modificaron los canales

horizontales en su punto de union a la base del canal vertical, para mejorar el rendimiento del filtro.

Figura 5.13. Disefio final del molde

En la Figura 5.14 se observan imagenes del mapeo de temperaturas de llenado. Se aprecia que la
temperatura del metal estd por encima de la temperatura de liquidus (1169°C) durante todo el proceso de

llenado.

Pouring, Temperature
Tas

Figura 5.14. Temperatura de llenado del disefio final
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En la Figura 5.15 se observan imagenes del mapeo de velocidades de llenado del molde. Puede notarse
que aguas abajo de la base del canal vertical de colada la velocidad de llenado no supera el valor de 1 m/s,

por lo que no se genera turbulencia.

Pouring, Velocity
Jrs

Figura 5.15. Velocidad de llenado del disefio final

La Figura 5.16 muestra el mapeo de porosidad. Puede observarse que la simulacion no predice porosidad

en los discos.
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Scdidification & Coling, Porosity M@ﬁ

Figura 5.16. Porosidad del disefio final

5.3. Construccion del modelo

La construccion del modelo fue realizada conforme el disefio final del sistema de alimentacion, el cual se
muestra en la Figura 5.13. Se decidid por una placa modelo, ya que es el sistema mas adecuado para moldear
cavidades multiples. Las placas modelos poseen mayor complejidad constructiva respecto a los modelos
sueltos, sin embargo tienen la ventaja de simplificar las tareas de moldeo, al incorporar los distintos
componentes del sistema de alimentacion, y otorgar una precisa alineacion entre el sobre y el bajero durante

el armado del molde. La Figura 5.17 muestra la ubicacion seleccionada para la linea de particion del molde.

linea de particion

Figura 5.17. Ubicacion de la linea de particion del molde

El material seleccionado para la construccion del modelo fue madera, ya que presenta una gran ventaja
en cuanto a la simplicidad de mecanizado. Las piezas de revolucidon se mecanizaron en torno y los
volimenes prismaticos se trabajaron a mano con herramientas de carpinteria general. Luego del mecanizado
de los componentes del sistema de alimentacidon y de las piezas a colar, se procedié al ensamblado y
encolado sobre la placa en funcién de la ubicacion de la linea de particidon. Para proteger la madera de la
humedad y del desgaste que puede producirse con los sucesivos desmodelados, se procedio al encerado del
modelo. En todas las caras planas se dejaron angulos de salida para poder desmoldar facilmente. La Figura

5.18 muestra la placa modelo terminada.
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b

Figura 5.18. Placa modelo terminada: (a) sobre, (b) bajero

La placa modelo, ademas de las piezas a colar, incorpora la base del canal vertical, los canales de
alimentacion, las mazarotas y los ataques. Cabe aclarar que se optd por agrandar la seccion de los canales de
alimentacion en su punto de unién a la base del canal vertical (ver Figura 5.13) a mano, directamente en los

moldes, para simplificar la construccion del modelo.

5.4. Validacion de las simulaciones

Para validar las simulaciones realizadas se hizo una colada de prueba utilizando un molde instrumentado
con termocuplas, con el objetivo de obtener las curvas de enfriamiento en determinados puntos de los discos
y compararlas con las simuladas. Se utilizaron termocuplas tipo K construidas con alambres de 0,5 mm de
didmetro y aisladores bifilares cerdmicos, conectadas mediante cables compensados a una placa adquisidora
de datos IOtech Personal Daq/56. Se colocaron termocuplas en tres de los doce discos del molde con el
objetivo de garantizar la obtencion de datos en caso de falla de alguna de ellas durante la colada. Las
termocuplas se ubicaron, tanto en la colada experimental como en la simulada en las mismas posiciones,

enfrentadas a los ataques y en la seccion media de los discos, como muestra la Figura 5.19 (punto TC_1).
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~

Figura 5.19 Ubicacion de las termocuplas en los discos

Una vez obtenidas las curvas de enfriamiento experimentales, se realizaron modificaciones en las
simulaciones numéricas para ajustar las curvas simuladas a las experimentales y, de este modo, poder
predecir con mayor exactitud los resultados de una colada. Los parametros que se modificaron para lograr un
buen ajuste fueron, principalmente, composicion quimica, temperatura inicial de llenado, conductividad
térmica de la arena del molde, rendimiento de la inoculacion y precipitacion de grafito. Los criterios que se
evaluaron para verificar la exactitud de las simulaciones fueron fundamentalmente temperaturas y tiempos de
solidificacion, a partir de las curvas de enfriamiento, y aquellos relacionados con los defectos de contraccion,

en particular, la porosidad, a través del analisis de la pieza colada.

5.4.1. Colada experimental

La colada experimental se efectud siguiendo los procedimientos descriptos en el Capitulo 4 (punto 4.1).
La Figura 5.20 muestra la pieza obtenida utilizando el molde disefiado, la cual incluye tanto los discos como

el sistema de alimentacion y los venteos.

Figura 5.20. Pieza colada utilizando el molde disefiado
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La Figura 5.21 muestra un corte longitudinal de una de las mazarotas, donde puede observarse que éstas
cumplen su funcién de absorber la contraccion de solidificacion de las piezas, quedando con

macroporosidad.

Figura 5.21. Corte longitudinal de una de las mazarotas del molde

5.4.2. Determinacion del tiempo de solidificacion experimental

La Figura 5.22 muestra la curva de enfriamiento experimental de uno de los discos colados. La maxima

temperatura registrada fue de 1284°C.

= 1100 -

Temperatur.
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=
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Figura 5.22. Curva de enfriamiento experimental de uno de los discos colados

Upadhya et al. (1989) muestran una técnica para la obtencion del tiempo total de solidificacion. Esta
técnica consiste en graficar las derivadas primera y segunda de la curva de enfriamiento y, a través de estas,
identificar los tiempos de inicio y fin de la solidificacion.

La derivada primera crece desde valores muy negativos hasta valores cercanos a cero. El tiempo de
inicio de la solidificacion se define como el punto de inflexiéon de la derivada primera dentro de este
intervalo. El punto de inflexion se presenta como un maximo en la derivada segunda. Luego, la derivada
primera se mantiene cerca de cero por un cierto periodo de tiempo, hasta alcanzar un minimo. Este punto se

define como el fin de la solidificacion. Luego de alcanzar el minimo, la derivada primera crece lentamente.

Diego Alejandro Colombo 89



5. Diserio del molde para colar piezas con forma de discos

La Figura 5.23 muestra los tiempos de inicio y fin de la solidificacién de uno de los discos colados,

teniendo en cuenta la técnica descripta previamente.
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Figura 5.23. Derivadas de la curva de enfriamiento experimental:
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El inicio de la solidificacion experimental se produjo a los 19,6 segundos y la finalizacion a los 90,3

segundos, dando un tiempo total de solidificacion de 70,7 segundos. Cabe aclarar que, como la derivada

primera de la curva experimental no presentaba un minimo local bien definido para identificar el tiempo de

finalizacion de la solidificacion, la curva se ajustd mediante una funcioén polindmica y el minimo se calculd

analiticamente. La curva de ajuste utilizada para calcular el tiempo de finalizacion de la solidificacion y su

expresion matematica, se muestran en la Figura 5.23 (a).

5.4.3. Ajuste de las simulaciones

El primer parametro que se modifico en el software fue la composicion quimica del material, ajustandola

a las condiciones experimentales. El resto de los parametros se mantuvieron en sus valores por defecto. La

Figura 5.24 muestra la composicion quimica y la temperatura inicial del metal liquido simulado.

Material

| Mat Id |Databasa"Fi\enamE |Init\a| Temperature (*C) |Feeding Effectivity (%) |Irun Composition

Cast Alloy

MAGMA/GIS-500 1400.0

1000 C(Carben)
Ce (Cerium)
Cr (Chromium)
Cu (Copper)
Mg (Magnesium)
Mn (Manganese)
Mo (Molybdenum)
M (Mitrogen)
Mi (Mickel)
P (Phosphorus)
S (Sulfur)
Sb (Antimeny)
Si (Silicon)
Sn (Tin)

335
0012
014
0.765
0,043
013
0.006
00
0.57
0,032
0,015
00
287
00

Material

| Mat Id |Database.fFi\ename |

- Filter

MAGMA/Foarm_10

Material

| Mat Id |DatabasFJ'Fi\ename |Ir1it\a| Temperature (*C)

[+ 5and Mold
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MAGMA/Silica_dry 20.0

Figura 5.24. Composicion quimica del material simulado
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Las curvas de enfriamiento y de fraccion de liquido vs. tiempo obtenidas de la simulacién se muestran en

la Figura 5.25. A partir de la curva de fraccion de liquido se pueden obtener los tiempos de inicio y fin de la

solidificacion.
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Figura 5.25. Simulacién con la composicion quimica ajustada: (a) curva de enfriamiento,
(b) curva de fraccion de liquido vs. tiempo

La méxima temperatura registrada por la termocupla en la simulacion fue de 1363°C. Este valor es
superior al obtenido experimentalmente, lo que indica que las temperaturas iniciales del metal liquido
simulada y experimental son distintas. El inicio de la solidificacion simulada se produjo a los 31,5 segundos
y la finalizacion a los 110,4 segundos, dando un tiempo total de solidificacion de 78,9 segundos. Puede
notarse que el tiempo de solidificacion simulado es significativamente mayor al experimental.

Por lo tanto se procedié a modificar en el software la temperatura inicial del metal liquido y la
conductividad térmica de la arena, de modo de ajustar los resultados simulados a los experimentales. La

Figura 5.26 muestra los valores de conductividad térmica que maneja el software por defecto.
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Figura 5.26. Conductividad térmica de la arena del molde que maneja el software por defecto

Luego de sucesivas simulaciones, se consiguid ajustar la temperatura maxima y los tiempos de inicio y
final de la solidificacion a los valores experimentales. La Figura 5.27 muestra las curva de enfriamiento y de

fraccion de liquido vs. tiempo ajustadas a la colada experimental.
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Figura 5.27. Simulacion ajustada a la colada experimental: (a) curva de enfriamiento,
(b) curva de fraccion de liquido vs. tiempo
La maxima temperatura registrada por la termocupla en la simulacion fue de 1284°C. El inicio de la
solidificacion simulada se produjo a los 21,1 segundos y la finalizacion a los 91,9 segundos, dando un
tiempo total de solidificacion de 70,8 segundos. Al comparar estos resultados con los obtenidos
experimentalmente (ver Figura 5.23), puede notarse que la simulacion se encuentra bien ajustada a la colada
experimental. Estos valores se obtuvieron utilizando una temperatura inicial del metal liquido de 1320°C y la

conductividad térmica de la arena del molde mostrada en la Figura 5.28.

Data Edit Memo Help
Material: Silica_v38
Lambda as function of Temperature
Temperature [°C] Lambda [W/mK]
- i - _ 0.8000
1.00 0.7830 J
174.00 0.7830
350.00 0.6900
550.00 0.6380
750.00 0.6400 0.7500 -
5850.00 0.65900
1150.00 0.7530 <
2000.00 0.7530 E
=
w 0.7000
o
a2
E
m
-
0.5500
0.6000 -
T T T T T T T T 1
0.00 500.00 1000.00 1500.00 2000.0
J Temperature [*C]
Input: Commands:
| oeiete | petetear | mpon |

Figura 5.28. Conductividad térmica de la arena del molde ajustada a la colada experimental

La Figura 5.29 muestra el mapeo de porosidad, donde puede observarse que la simulacion ajustada no
predice porosidad en los discos. La Figura 5.30 muestra un corte longitudinal de uno de los discos, donde

puede verificarse la prediccion del software.
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Figura 5.29. Mapeo de porosidad de la simulacion ajustada

Figura 5.30. Corte longitudinal de uno de los discos colados

5.5. Conclusiones

Se disend un molde para colar piezas de fundicién esferoidal con forma de disco empleando una
configuracion despresurizada. El sistema de alimentacion fue desarrollado a partir de calculos empiricos y
optimizado mediante simulaciones numéricas de flujo de fluidos y solidificacion utilizando el software
MagmaSoft.

El molde disefiado permitié obtener piezas estructuralmente sanas, aptas para el mecanizado de las
probetas a utilizar en los ensayos de fatiga de contacto por rodadura.

El software permitio predecir de manera correcta la ubicacion de las cavidades de contraccion en la pieza
colada, confirmando la utilidad de esta herramienta para el disefio de sistemas de alimentacion.

Se ajustaron las curvas de enfriamiento simuladas a las obtenidas experimentalmente, validando de este
modo las simulaciones realizadas. Los criterios que se evaluaron para validar las simulaciones fueron
temperatura maxima del metal liquido, tiempos de solidificacion y porosidad.

La simulacion ajustada a la colada experimental no predice porosidad en el interior de los discos, lo que

coincide con los resultados experimentales.
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Capitulo 6

Efectos del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos y
las propiedades del producto ADI recubierto

En este capitulo se analiza el efecto de distintas combinaciones de parametros del proceso PVD sobre la
estabilidad microestructural de ADI y sobre las propiedades del producto ADI recubierto. Se realiza la
caracterizacion metalogrdfica y se determina el contenido de austenita retenida y la dureza de los sustratos
antes y después de las deposiciones. Sobre las muestras recubiertas con TiN y CrN se determinan fases
presentes, orientacion cristalogrdfica preferencial, topografia superficial, espesor de pelicula, dureza,

tensiones residuales y adherencia.

6.1. Efectos del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos
6.1.1. Procesos utilizados

Para realizar este analisis se seleccionaron los procesos A, B, C y D (TiN) y los procesos F y G (CrN).
Como sustratos se utilizaron probetas prismaticas de 30 mm de lado y 3,5 mm de espesor aproximadamente,
extraidas de la colada #1, austemperadas a 280 y 360°C, con conteos nodulares de 265, 494, 593 y 1056
nod/mm?” y terminadas superficialmente mediante pulido manual fino. Se utilizaron dos probetas por cada
condicion de sustrato y proceso de deposicion, dando un total de noventa y seis muestras. Se realizé una

unica deposicion para proceso empleado.

6.1.2. Resultados obtenidos

Las Figuras 6.1 y 6.2 permiten comparar la microestructura de los sustratos de ADI280 y ADI360,
respectivamente, antes y después de las deposiciones. Las Figuras 6.1 (a) y (d) y 6.2 (a), (d) y (f) ilustran las
microestructuras ausferriticas de partida, correspondientes a diferentes espesores de colada, las cuales estan
compuestas por una mezcla de ferrita acicular y austenita metaestable de alto contenido de carbono. En
coherencia con lo descripto en Capitulo 3 (punto 3.1.3.6), se observa que una disminucion del espesor de
colada (aumento del conteo nodular) y de la temperatura de austemperado promueven una microestructura
mas refinada.

Las Figuras 6.1 y 6.2 (b), (c), (e), y (f) muestran que temperaturas del proceso PVD en el rango
280 — 300°C, con tiempos de deposicion entre 45 y 240 minutos, no provocaron cambios apreciables en la
microestructura de los sustratos de ADI280 y ADI360. En contraste, temperaturas de 400 y 450°C con
tiempos de deposicion de hasta 90 minutos causaron un claro deterioro de la microestructura de los sustratos

de ADI360, caracterizado por la pérdida de la morfologia acicular, como muestran las Figuras 6.2 (h) e (i).
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sin recubrir | P =1 A - 300°C/120 min

/;

Flgura 6 1. Mlcroestructura de los sustratos de AD1280 antes y despus de las dep051c1ones .
(a), (b) y (c) 494 nod/mm’, (d), (e) y (f) 593 nod/mm?

F1u 6.2. Mlcroestructura de lossustratos de AI3 60 antes y después de las dpos1c1ones
(a), (b) y (c) 494 nod/mm?, (d), (¢) y () 593 nod/mm?, (g), (h) e (i) 265 nod/mm’
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Las Tablas 6.1 y 6.2 muestran el contenido de austenita retenida, obtenido a partir del procesamiento de
los diagramas de difraccion, y la dureza de los sustratos de ADI280 y ADI360, respectivamente, antes y
después de las deposiciones.

Tabla 6.1. Austenita retenida y microdureza
de los sustratos de ADI280 antes y después de las deposiciones

CN Aust. retenida [Vol. %] Dureza [HK ;5]
Proceso 2
[nod/mm’] | Sin recubrir | Recubierto | Sin recubrir | Recubierto
A 300°C 494 20,4 +0,6 19,7+ 0,6 487 £ 21 491 £ 13
TiN | 120 min 1056 173+£0,5 | 16,8+0,5 584 + 20 581 +33
B 280°C 593 17,3+£0,5 17,2+0,5 513+£12 515+ 15
TiN | 120 min 1056 183+0,5 | 182+0,5 584 + 20 582+ 11
C 300°C 593 14,3+0,4 12,1 £0,4 513+12 510 +26
TiN | 240 min 1056 17305 | 13,6+04 | 584+20 583+ 16
F 300°C 494 19,2 +0,6 18,7+0,6 487 £21 486 £ 21
CrN | 45 min 1056 153405 | 149+04 | 584+20 586+ 19
Tabla 6.2. Austenita retenida y microdureza
de los sustratos de ADI360 antes y después de las deposiciones
CN Aust. retenida [Vol. %] Dureza [HK 5]
Proceso 2
[mod/mm’] | Sin recubrir | Recubierto | Sin recubrir | Recubierto
A 300°C 494 30,0+0,9 29,4+0,9 369 + 18 366+ 11
TiN | 120 min 1056 32,1+1,0 | 31,5409 417+ 19 414+ 16
B 280°C 494 30,3+0,9 30,2+0,9 369+ 18 368 £ 15
TiN | 120 min 1056 299+09 | 298+09 | 417+19 420 +21
C 300°C 494 34,6 £1,0 32,2+1,0 369+ 18 371 +26
TiN | 240 min 1056 36,0+£1,1 | 33,6+1,0 | 417£19 416 +22
D 450°C 265 29,3+0,9 <5 375+35 532 +41
TiN | 45 min 1056 31,9+ 1,0 <5 401 + 28 560 + 37
F 300°C 593 30,8 +0,9 30,3+0,9 394 +£13 390 £23
CrN | 45 min 1056 288+09 | 284+09 | 417+19 418 +£22
G 400°C 265 29,3+0,9 <5 375 +£35 538+ 36
CrN | 90 min 1056 31,9+ 1,0 <5 401 + 28 558 +31

En concordancia con lo observado en las metalografias, el contenido de austenita retenida y la
microdureza Knoop de los sustratos de ADI280 y ADI360 sometidos a los procesos A, B, C y F, en el rango
280 — 300°C, presentan escasas variaciones. Cabe destacar que el uso de un soporte en el proceso C, para
favorecer la disipacion de calor, no produjo mejoras en el porcentaje de variacion del contenido de austenita
retenida en relacion al proceso A, al aumentar el tiempo de deposicion.

Por otro lado, en los sustratos de ADI360 sometidos a los procesos D y G, en el rango 400 — 450°C, se
verifica una clara disminucion del contenido de austenita retenida y un aumento de su microdureza Knoop.
El aumento de la microdureza puede explicarse por la precipitacion de carburos desde la austenita

metaestable durante la degradacion, tal como reportan Massone et al. (1996).
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La Figura 6.3 muestra, a modo de ejemplo, los difractogramas de los sustratos de ADI360 de alto conteo

nodular (1056 nod/mm?) que presentaron degradacion luego de ser expuestos a los procesos D y G.
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Figura 6.3. Diagramas de DRX de los sustratos de ADI360 1056 nod/mm” antes y después
de las deposiciones: (a) Proceso D [450°C — 45 min], (b) Proceso G [400°C — 90 min]

Se observa que los picos de austenita (fe-y) han caido por debajo de niveles detectables, mientras que los
picos de ferrita (fe-o) han aumentado su intensidad. Puede notarse que no se detectaron picos
correspondientes a los carburos en los difractogramas de los sustratos luego de las deposiciones. Esto se debe
a que la fase carburo esta presente en una fraccién en volumen relativamente pequeiia, lo que hace que la
deteccion de esta fase por DRX resulte sumamente dificil.

Los resultados obtenidos concuerdan con los estudios de Massone (1997), reportados en el Capitulo 3
(punto 3.1.5), quien evalu6 la evolucion de la microestructura y las propiedades mecénicas de ADI en

funcion del tiempo de permanencia a temperaturas en el rango de 200 a 580°C.

6.2. Efectos del proceso PVD sobre las propiedades del producto ADI recubierto
6.2.1. Procesos utilizados

Para realizar este analisis se seleccionaron los procesos A, B, C y D (TiN) y los procesos F y G (CrN).
Como sustratos se utilizaron probetas prismaticas de 30 mm de lado y 3,5 mm de espesor aproximadamente,
extraidas de la colada #1, austemperadas a 360°C, con un conteo nodular de 1056 nod/mm” y terminadas
superficialmente mediante pulido manual fino. Se utilizaron tres probetas por cada proceso de deposicion,

dando un total de dieciocho muestras. Se realiz6 una tinica deposicion para cada proceso empleado.

6.2.2. Resultados obtenidos
6.2.2.1. Fases presentes

La Figura 6.4 muestra los difractogramas de las muestras de ADI antes y después de las deposiciones.
Los diagramas de las muestras recubiertas no s6lo muestran los picos de difraccion principales de TiN y
CrN, sino que también se revelan algunos de los picos de las fases ferrita (fe-a) y austenita (fe-y),
pertenecientes a los sustratos, debido a que la profundidad de penetracion de los RX es mayor al espesor de
los recubrimientos. Puede verse que la intensidad relativa de los picos de TiN varia para los distintos

procesos de deposicion analizados. De acuerdo a lo reportado por Chou et al. (2001, 2002), este
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Figura 6.4. Diagramas de DRX de las muestras de ADI antes y después de las deposiciones:
(a) Proceso B, (b) Proceso C, (c¢) Proceso D, (d) Proceso F

6.2.2.2. Orientacion cristalografica preferencial

atribuirse a las variaciones en el espesor de pelicula que se producen al aplicar

La Figura 6.5 muestra los coeficientes de textura de los recubrimientos de TiN y CrN, depositados sobre

los sustratos de ADI, para los distintos procesos de deposicion analizados. Los coeficientes reportados fueron

calculados a partir de los diagramas de difraccion de las muestras recubiertas (mostrados en la Figura 6.4) y

corresponden a los tres picos mas intensos.
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Figura 6.5. Coeficiente de textura de los recubrimientos depositados sobre los sustratos de ADI
para los distintos procesos de deposicion analizados: (a) ADI-TiN, (b) ADI-CrN

De acuerdo a lo mencionado en el Capitulo 4 (punto 4.9.1.2), un valor del coeficiente de textura mayor a

uno para un determinado plano cristalografico indica que existe una orientacion preferencial segun ese plano.
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Puede notarse que independientemente de las combinaciones de pardmetros de proceso utilizadas, las
peliculas de TiN y CrN crecieron con una orientacion preferencial de los planos (111) y (220) paralelos a la
superficie, respectivamente. Estas orientaciones preferenciales han sido usualmente observadas en
recubrimientos de TiN y CrN depositados por técnicas PVD, tal como reportan Lee et al. (1996); Su et al.
(1997); Ichimura et al. (2001)); Yoon et al. (2002a) y Rybiak et al. (2008).

6.2.2.3. Topografia superficial

La Figura 6.6 compara la rugosidad media aritmética de las muestras de ADI antes y después de las

deposiciones.
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Figura 6.6. Rugosidad media de las muestras de ADI antes y después de las deposiciones

Puede verse que los procesos de deposicion modifican la topografia superficial de las muestras,
produciendo un aumento de la rugosidad media. Este resultado concuerda con lo reportado por Lee et al.
(1996); Hsu et al. (2006b); Hsu et al. (2008) y Harlin et al. (2009) para distintos tipos de recubrimientos
depositados sobre sustratos de ADI y acero mediante técnicas PVD.

El aumento de la rugosidad se atribuye a un fenomeno caracteristico del proceso PVD por arco catddico,
en el que la evaporacion del material a depositar va siempre acompaiada por el desprendimiento de
pequeilas cantidades de material en estado liquido (macroparticulas) que son transportadas hacia el sustrato y
adheridas a la pelicula aumentando su rugosidad, tal como reportan Cairney et al. (2004). La Figura 6.7

muestra la presencia de macroparticulas en una de las muestras recubiertas con TiN.

Figura 6.7. Micrografias SEM mostrando macroparticulas adheridas a una pelicula de TiN
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En la Figura 6.6 puede notarse ademds que, las distintas condiciones de deposiciéon y materiales de
recubrimiento utilizados no producen variaciones significativas en la rugosidad resultante, al menos dentro
del rango de parametros analizados.
6.2.2.4. Espesor de pelicula

La Tabla 6.3 lista los espesores de los recubrimientos de TiN y CrN para las distintas condiciones de

deposicion analizadas.

Tabla 6.3. Espesor de los recubrimientos de TiN y CrN depositados sobre ADI

Proceso Espesor [um]
TIi)N -104053{)/2?4?/3;:“Pa 20704
CI:N _17350(‘)1/374?/11’?11” 20802
C?N -25400(\){)/(6:?913/1(:&7111)21 80502

El espesor de los recubrimientos de TiN depositados bajo deferentes condiciones de deposicion varia de
0,37 a 3,68 um. Al comparar los procesos A y B puede verse que, para similares combinaciones de
parametros, el espesor obtenido con el proceso B es aproximadamente cinco veces menor al obtenido con el
proceso A. Esto puede atribuirse a una inestabilidad del reactor durante la aplicacion de TiN mediante el
proceso B, caracteristica de este tipo de procesos, ya que las variaciones en los parametros de proceso no
permiten justificar tan amplia diferencia.

Por otro lado, puede verse que en el proceso D se obtuvo el mismo espesor de pelicula que en el A,
reduciendo el tiempo de deposicion tres veces aproximadamente. Segun los estudios de Li et al. (2003), esto
puede atribuirse a la disminucion de la presion, que provoca un aumento significativo de la tasa de
deposicion, y al aumento de la temperatura, que provoca un incremento de la movilidad de las especies
adsorbidas en la superficie del sustrato, lo que conduce a un aumento de la tasa de crecimiento de la pelicula.

El espesor de los recubrimientos de CrN resultd entre los 2 um para el proceso F y los 5 um para el G,
siendo evidente, para este ultimo, que un aumento de la temperatura del sustrato y el tiempo de deposicion,
junto con una disminucion de la presion de la camara, condujeron a un aumento del espesor de la pelicula
superior al 100%.

Al comparar los difractogramas de las muestras recubiertas con TiN (ver Figura 6.4) con los espesores de
pelicula obtenidos, se comprueba que menores espesores se corresponden con una disminuciéon de las

intensidades relativas de los picos de difraccion de los recubrimientos.
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6.2.2.5. Dureza

La Tabla 6.4 muestra la microdureza Knoop de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN para las

distintas condiciones de deposicion analizadas.

Tabla 6.4. Dureza de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN

Proceso Dureza [HKo.sl
Sustratos Recubrimientos
T?N _?)(())%/61523 fﬁﬁa 417£19 186549
T(ijN %?)?)"\gfzsatt?ﬁiﬁa 417£19 2810%52
Tli)N -1040531/3?4?/1?;ZnPa 401 =28 130771
CI:N _17350(‘)1/274?/;’;% 4719 1425 %33
C?N -25400(\)1/3(/)913/1?1’111)3 401 =28 2105 =44

La microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN varia de 635 a 2810 HK y de 1425 a
2105 HK, respectivamente. Estos valores se encuentran dentro del rango reportado en la bibliografia para
recubrimientos de TiN y CrN depositados sobre distintos tipos de aceros, tal como reportan Kim et al.
(1999); Efeoglu et al. (2000); Batista et al. (2001); Liu et al. (1995a); Kim et al. (1998) y Nam et al. (2001)
entre otros.

Los amplios rangos de dureza obtenidos se atribuyen a la influencia del espesor de pelicula sobre la
respuesta mecanica del sistema sustrato-recubrimiento ante una indentacion, ya que ante una dada carga
aplicada una disminucion del espesor de pelicula provoca una mayor influencia del sustrato en el valor de
dureza resultante. Este efecto puede observarse al analizar los procesos A y C, donde para una misma
combinacion de parametros de proceso, un incremento del espesor de pelicula (proceso C) conduce a un
marcado aumento de la dureza. A su vez, el proceso B, caracterizado por tener el menor espesor de pelicula,
posee también la menor dureza.

Por otro lado, al comparar espesores similares (procesos A y D) puede verse que bajos valores de tension
de polarizacion, corriente de arco y presion de la camara combinados con una alta temperatura de sustrato,
conducen a una disminucién de la dureza de la pelicula de TiN. De acuerdo a los estudios de Chang et al.
(2008), la disminucion de la dureza se atribuye principalmente a la disminuciéon de la tension de

polarizacidn, ya que se genera una pelicula de baja densidad con gran concentracion de defectos.

6.2.2.6. Tensiones residuales

La Tabla 6.5 lista las tensiones residuales (TR) de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN,
medidas en las direcciones paralela (/) y perpendicular ( L ) a la direccion de pulido de los sustratos, para las

distintas condiciones de deposicion analizadas.
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Tabla 6.5. Tensiones residuales de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN

Proceso TR // |GPa] TR L [GPa]
T?N 'i%%[}gflszsﬁiﬂa -5,61+0,10 -5,56+ 0,14
T]?N 'lggo‘f/g/(iﬁ)/ finpa 4,92 £0,12 -4,96 + 0,10
T?N 'i%%o‘gf;(‘?fﬁﬂa 6,09+ 0,11 613+ 0,08
D00 V6 AT P[00 7o
CfN '17350(‘)2/ gf 4‘;/ iﬁl Pa | 3 18+0,11 23,17 £0,07
G TV AT ra T T a0

Las TR de las muestras recubiertas son compresivas y abarcan el rango de -4,07 a -6,13 GPa para TiN y
de -2,47 a -3,18 GPa para CrN. Los valores obtenidos se encuentran dentro del rango encontrado en la
bibliografia para recubrimientos de TiN y CrN depositados sobre sustratos de acero, aluminio y metal duro
mediante técnicas PVD, tal como reportan Cunha et al. (1999); Matsue et al. (1999); Chou et al. (2002),
Gelfi et al. (2005) y Valleti et al. (2012) entre otros.

Las TR paralelas y perpendiculares a la direccioén de pulido de los sustratos no varian significativamente,
indicando un estado biaxial de tensiones con simetria de rotacion. Resultados similares han sido reportados
por Gelfi et al. (2005) en recubrimientos de CrN depositados por plateado i6nico sobre sustratos de acero.
Las menores TR de las muestras recubiertas con CrN se atribuyen a que las diferencias entre los parametros
de red de sustrato y recubrimiento son menores para la combinaciéon ADI-CrN.

Al analizar los procesos A, B y C puede verse que un incremento del espesor de pelicula conduce a un
aumento de las TR. Este resultado concuerda con lo observado por Zhao et al. (2008) en recubrimientos de
TiAIN depositados mediante plateado idnico con arco catddico y con espesores similares a los obtenidos en
el presente trabajo de tesis. El aumento de las TR con el espesor de pelicula se atribuye al bombardeo
continuo con iones altamente energizados que dilatan la red cristalina de la pelicula en crecimiento, durante
el tiempo que dura la deposicion.

En peliculas de similar espesor (procesos A y D), la combinacion de una alta temperatura de sustrato y
bajos valores de tension de polarizacion, corriente de arco y presion de la camara producen menores TR. En
trabajos previos de otros autores sobre TR en recubrimientos de TiN, TiAIN y DLC depositados sobre
sustratos de otros materiales y utilizando distintas técnicas PVD, se arribd a similares resultados. Matsue et
al. (1996) encontraron que al aumentar la temperatura del sustrato disminuyen las TR. Por su parte, Carrasco
et al. (2002); Ahlgren et al. (2005) y Zhao et al. (2008) reportaron una reduccion de las TR con la
disminucion de la tension de polarizacion, y Weng et al. (2008) reduccion de las TR con la disminucion de la
corriente de arco.

Al comparar los procesos F y G puede verse que el efecto del espesor de pelicula en la magnitud de las
TR es enmascarado por el efecto de los parametros del proceso de deposicion, ya que si bien el espesor de
pelicula de las muestras recubiertas con el proceso G es largamente superior al de las muestras recubiertas

con el proceso F, las TR son menores.
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6.2.2.7. Adherencia

La adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN a sus respectivos sustratos es de buena calidad, con
un indice HF1 para todos los procesos empleados. No se produjeron delaminaciones en ningin caso. Las
variaciones de espesor de pelicula, dureza y tensiones residuales en las muestras recubiertas al aplicar
diferentes condiciones de deposicion no afectan la adherencia, al menos para la técnica de evaluacion
empleada. La Figura 6.8 muestra las improntas Rockwell-C sobre las muestras estudiadas, donde puede

notarse que practicamente no se generan fisuras alrededor de las improntas.

i ) 200 pm |

L Ll B mar e e :.drml % @ i i F % L <l
Figura 6.8. Patrones de fisuracion de las muestras recubiertas luego del ensayo de adherencia:
(a) Proceso B, (b) Proceso C, (c) Proceso F, (d) Proceso G
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Los resultados obtenidos coinciden con lo reportado por Heinke et al. (1995), quienes tampoco
encontraron diferencias en los indices de calidad de adherencia al variar el espesor de pelicula y la dureza de
recubrimientos de TiN, CrN y Cr,N depositados sobre sustratos de acero mediante técnicas PVD.

A su vez, la adherencia Rockwell-C de los recubrimientos de TiN y CrN es, en uno o dos grados,
superior a la reportada por Hsu et al. (2006b); Hsu et al. (2009a); Hsu et al. (2009b) y Hsu et al. (2012) para
recubrimientos monocapa de distintos materiales (TiN, CrN, CrTiAIN, DLC y Cr,0s) depositados sobre ADI
en equipos experimentales y bajo condiciones de deposicion similares a las barridas en el presente trabajo.
Esto puede atribuirse a las diferencias en las condiciones experimentales empleadas, por un lado, el tipo y
caracteristicas del reactor PVD vy, por el otro, factores como son la precision en el control de los parametros

de proceso y modo de preparacion de los sustratos.

Diego Alejandro Colombo 103



6. Efectos del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos y las propiedades del producto ADI recubierto

6.3. Observaciones generales

El analisis de la influencia de los parametros del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos
de ADI y las propiedades de los recubrimientos permitié obtener combinaciones de parametros de uso
industrial que producen recubrimientos de TiN y CrN con buenas caracteristicas en cuanto a espesor, dureza,
tensiones residuales y adherencia sin degradar la microestructura de los sustratos. Estos resultados
permitieron avanzar en el estudio de la influencia de las caracteristicas del sustrato sobre las propiedades

mecanicas y la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto.

6.4. Conclusiones parciales

Deposiciones realizadas a temperaturas del orden de los 300°C con tiempos de deposicion de hasta 240
minutos no provocan cambios significativos en la microestructura de los sustratos de ADI280 y ADI360,
mientras que deposiciones realizadas a temperaturas por encima de los 400 provocan una marcada
degradacion de la microestructura ausferritica, incluso para un tiempo de exposicion de 45 minutos.

Independientemente de las combinaciones de parametros de proceso utilizadas, las peliculas de TiN y
CrN depositadas sobre sustratos de ADI crecieron con una orientacion preferencial de los planos (111) y
(220) paralelos a la superficie, respectivamente.

La aplicacion de los recubrimientos produce un aumento de la rugosidad media de las muestras debido a
la presencia de macroparticulas adheridas a la pelicula. Las distintas condiciones de deposicion y materiales
de recubrimiento utilizados no producen variaciones significativas en la rugosidad resultante.

El espesor de los recubrimientos de TiN varia de 0,37 a 3,68 um, mientras que el de los recubrimientos
de CrN llega hasta 5,07 um. Muy bajos valores de presion combinados con una alta temperatura de sustrato
producen un aumento de la tasa de crecimiento de las peliculas.

La microdureza Knoop de las muestras recubiertas aumenta con el espesor de pelicula, con valores que
van desde 635 hasta 2831 HK para TiN y desde 1296 hasta 2138 HK para CrN. Bajos valores de tension de
polarizacidén generan una pelicula de baja dureza.

Las TR de las muestras recubiertas son compresivas, con valores que van desde -4,06 hasta -6,13 GPa
para TiN y desde -2,49 hasta -3,20 GPa para CrN. Un aumento del espesor de pelicula conduce a un
incremento en la magnitud de las TR. Altas temperaturas de sustrato junto con bajos valores de tension de
polarizacion y corriente de arco producen una reduccion de las TR.

La adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN a sus respectivos sustratos es de buena calidad, con
un indice HF1. Las variaciones de espesor de pelicula, dureza y tensiones residuales en las muestras

recubiertas, al aplicar diferentes condiciones de deposicion, no afectan la adherencia.
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Capitulo 7

Influencia de las caracteristicas del sustrato sobre las propiedades del
producto ADI recubierto

En este capitulo se analiza la influencia del conteo nodular, de la temperatura de austemperado y del
método de terminacion superficial de los sustratos sobre las propiedades del producto ADI recubierto. Se
determina la orientacion cristalogrdfica preferencial, la topografia superficial, el espesor de pelicula, la

dureza, las tensiones residuales y la adherencia de las muestras recubiertas con TiN y CrN.

7.1. Influencia del conteo nodular y de la temperatura de austemperado

7.1.1. Probetas utilizadas

Para realizar este analisis se utilizaron probetas prismaticas de 30 mm de lado y 3,5 mm de espesor
aproximadamente, extraidas de la colada #1, austemperadas a 280 y 360°C, con conteos nodulares de 494,
593 y 1056 nod/mm” y terminadas superficialmente mediante pulido manual fino. Posteriormente, se
aplicaron recubrimientos de TiN (utilizando el proceso A) y de CrN (utilizando el proceso F). Se utilizaron
tres probetas por cada condicion de sustrato y material de recubrimiento, dando un total de treinta y seis

muestras. Se realizo una Unica deposicion para cada proceso empleado.

7.1.2. Resultados obtenidos
7.1.2.1. Orientacion cristalografica preferencial

La Figura 7.1 muestra, a modo de ejemplo, los difractogramas de las muestras recubiertas para los
distintos sustratos analizados, a partir de los cuales se determinaron los coeficientes de textura de los

recubrimientos de TiN y CrN.

6000 = - 6000 = —
= ADI280 494 nod/mm" | = ADI360 494 nod/mm"~ |
745004 E || o g 7 4500 | £ 5 -
5 - - £e e\ = & 5 hej & £Ee  2pA = $
= | / 1 ! = = | ] H 3 / i |
[sinrecubric A/l . . - =] |sin recubrir N TERE— - L}
30 40 50 60 70 80 90 30 40 50 60 70 80 90
2 20 ] d 20 [°]

Figura 7.1. Diagramas de DRX de las muestras de ADI antes y después de las deposiciones:
(a), (b), (¢) y (d) ADI-TiN, () y (f) ADI-CiN

Diego Alejandro Colombo 105



7. Influencia de las caracteristicas del sustrato sobre las propiedades del producto ADI recubierto
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Figura 7.1 (Cont.)

La Figura 7.2 muestra los coeficientes de textura de los recubrimientos de TiN y CrN, para los distintos

sustratos analizados. Los coeficientes reportados corresponden a los tres picos mas intensos.

ETiN(111) BETiN (220) OTiN (222) ETiN(111) BETiN (220) OTiN (222)
3,00 3,00
£ 2.50 - £ 2.50 -
> >
22,00 - 22,00 -
L L
| |
£ 1,50 - £ 1,50 -
= =
el el
2 1,00 - 2 1,00 -
2 2
O 0,50 O 0,50
0.00 - 0.00 - ——r—
593 1056 593 1056
a Conteo nodular [nod/mm°] b Conteo nodular [nod/mm°]
ECIN (111) ECiN (220) TGN (311) ECIN (111) ECiN (220) TGN (311)
3,50 3,50
£ 3,00 - = 3.00 -
b= b=
5 2.50 1 % 2.50 -
5 2,00 - 5 2,00 -
2 2
5 1,50 - 5 1,50 -
3 3
‘tg 1,00 - ‘tg 1,00 -
©0.50 - ©0.50 -
0.00 +— 0.00 +—
593 1056 593 1056
C Conteo nodular [nod/mm°] d Conteo nodular [nod/mm°]

Figura 7.2. Coeficiente de textura de los recubrimientos de TiN y CrN para los distintos sustratos analizados:
(a) ADI280-TiN, (b) ADI360-TiN, (c) ADI280-CrN, (d) ADI360-CrN
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Puede notarse que independientemente de las variaciones de conteo nodular y temperatura de
austemperado de los sustratos, las peliculas de TiN y CrN crecieron con una orientacion preferencial de los
planos (111) y (220) paralelos a la superficie, respectivamente. Por lo tanto, puede afirmarse que las distintas
caracteristicas de los sustratos, en cuanto a conteo nodular y microestructura no condiciona la orientacion

preferencial de crecimiento de los recubrimientos.

7.1.2.2. Topografia superficial

Las Figuras 7.3 y 7.4 comparan la rugosidad media aritmética (Ra) y la asimetria del perfil (Rsk) de las

distintas muestras analizadas, antes y después de las deposiciones de TiN y CrN, respectivamente.

B ADI280 W ADI280 - TiN B ADI280 B ADI280 - TiN
[1ADI360 [ ADI360 - TiN [1ADI360 [ ADI360 - TiN
0.35 2.00
0.30 1,00 _L
0,25 1 i 0.00 i
E 020 1,00
= =
3 0,15 - - ., _ & 2,00 - : l
0.10 " -3,00
0.05 - [ 4,00 HE -
0,00 . ; -5.00
494 593 . 1056 494 593 . 1056
Conteo nodular [nod/mm’~| Conteo nodular [nod/mm’~|

Figura 7.3. Parametros de rugosidad de las muestras de ADI antes y después de la deposicion de TiN

0 ADI280 M ADI280 - CrN 0 ADI280 M ADI280 - CrN
C1ADI360 [JADI360 - CrN C1ADI360 [JADI360 - CrN
0.40 3.00
0.35 2,00 Ll
0.30 - 1.00 - i ‘
E 0,25 . 0,00 : ' ]' —
f 0.20 Z-1,00 I ’
& 0,15 i T— -2,00 - | m | | §
0.10 r . [ -3,00 ! | in !
0,05 [" -4.00 1 &4 o s
0.00 T -5.00
494 593 , 1056 494 593 , 1056
Conteo nodular [nod/mm’~| Conteo nodular [nod/mm’~|

Figura 7.4. Parametros de rugosidad de las muestras de ADI antes y después de la deposicion de CrN

Puede verse que los parametros Ra y Rsk de las muestras sin recubrir (sustratos) disminuyen con el
aumento del conteo nodular para los dos grados de ADI estudiados y, ademas, que es predominante la
presencia de crateres en su superficie (Rsk < 0). Este comportamiento se atribuye, por un lado, al
refinamiento de la microestructura con el aumento del conteo nodular (ver Capitulo 6, Figuras 6.1 y 6.2) y,
por el otro, a que el método de terminacion superficial empleado (pulido manual con lija al agua) promueve
la remocion parcial o completa de ciertos nédulos superficiales debido a la baja resistencia mecanica del

grafito respecto a la matriz metalica, tal como reporta Radzikowska (2005). Dado que el tamano de los
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noédulos de grafito disminuye con el aumento del conteo nodular, los parametros Ra y Rsk son menores para
los conteos mas altos pues los crateres generados tienen menor tamafio.

Los procesos de deposicion modifican la topografia superficial de las muestras, produciendo un aumento
de la rugosidad media y un cambio en la asimetria de los perfiles. Tal como se sefial6 en el capitulo anterior
(punto 6.2.2.3), estas alteraciones se atribuyen a la presencia de macroparticulas de Ti o Cr puros adheridas a
la pelicula. Puede verse que, la presencia de macroparticulas en la pelicula tiene un mayor efecto en las
muestras de conteos nodulares medio y alto, puesto que es mayor la variacion de la rugosidad media y en su
superficie adquieren mayor predominio las protuberancias (Rsk > 0).

La Figura 7.5 muestra, a modo de ejemplo, los perfiles de rugosidad tipicos de una muestra de ADI360
de alto conteo nodular (1056 nod/mm?®), sin recubrir y recubierta con TiN, donde puede observarse la
presencia predominante de crateres en superficie antes de la deposicion y la presencia predominante de

protuberancias luego de la misma.

Roughness profile

100 o

-100
=200 -
=300 4
-400 -

- . — ' - r *
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 ™

Gaussian filter. Cut-off : 0.8 M

b pn Roughness profile

henneineo
I
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0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 "™

Gaussian filter. Cut-off : 0.8 M

Figura 7.5. Perfiles de rugosidad de una muestra ADI360 1056 nod/mm®:
(a) sin recubrir, (b) recubierta con TiN
La Figura 7.6 muestra el efecto de los nodulos superficiales sobre la topografia de la pelicula. Puede
notarse que la pelicula cubre los crateres generados en la superficie de los sustratos durante la etapa de
pulido (Figura 7.6 a). Ademas, la continuidad de la pelicula no se altera por la presencia de los noédulos de

grafito superficiales que soportaron el pulido sin ser removidos (Figura 7.6 b).

e la pelicula: (a) sobre un crater,
(b) sobre un nddulo superficial no removido
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7.1.2.3. Espesor de pelicula

La Tabla 7.1 lista los espesores de los recubrimientos de TiN y CrN para los distintos sustratos

analizados.

Tabla 7.1. Espesor de los recubrimientos de TiN y CrN depositados sobre ADI

CN Espesor [pm]

Muestra 2
[nod/mm’] TiN CrN

494 1,81 £0,13 2,03 +0,19
ADI360 593 1,74 £ 0,12 1,98 £0,23

1056 2,01 +£0,13 2,08 +£0,29

494 2,02+0,13 1,99 +£ 0,22
ADI280 593 1,92 +0,11 1,89 +£ 0,20

1056 1,89 +0,15 1,96 £ 0,25

El espesor de los recubrimientos de TiN y CrN para los distintos sustratos analizados es cercano a los 2
um. Las distintas caracteristicas de los sustratos, en cuanto a microestructura y conteo nodular, no influyen
en el espesor de los recubrimientos. Las variaciones de espesor entre las distintas muestras, para el mismo
material del recubrimiento, se atribuyen a las diferentes posiciones que adoptan las mismas dentro de la
camara de deposicion, tal como reportan Shiao et al. (2000), quienes encontraron que al aumentar la
distancia blanco-sustrato disminuye la tasa de deposicion, para recubrimientos de TiN depositados sobre
acero inoxidable mediante deposicion por arco.

Las peliculas de TiN y CrN poseen la tipica estructura columnar en direccion perpendicular a la
superficie del sustrato. La Figura 7.7 muestra a modo de ejemplo una imagen SEM de la superficie de
fractura de una de las muestras recubiertas con TiN sobre la cual se midi6 el espesor del recubrimiento y se

observo su morfologia.

' 3 |
" . 2 pm

Figura 7.7. Micrografia SEM de la suprﬁcie de fractura de una muestra recubierta con TiN
7.1.2.4. Dureza y médulo elastico

La Tabla 7.2 compara la microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN para los

distintos sustratos analizados.
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Tabla 7.2. Dureza de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN

Muestra CN ) Dureza [HK 5]
[nod/mm’] | Systratos TiN CrN

494 369 £ 18 1710+ 36 1241 + 35

ADI360 593 394+ 13 1785+ 36 1296 + 48
1056 417+ 19 1865 +49 1425 + 33
494 487 £ 21 1870 £ 32 1413 +39

ADI280 593 513+12 1951 £ 36 1472 + 34
1056 584 +20 2215+ 47 1561 + 32

La microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN varia de 1710 a 2215 HK y de 1241 a
1561 HK, respectivamente. Estos valores se hallan dentro los rangos reportados por otros autores, tales como
Liu et al. (1995a, 1995b); Kim et al. (1998), Efeoglu et al. (2000); Nam et al. (2001) y Yoon et al. (2002c)
entre otros, para recubrimientos de TiN y CrN depositados mediante técnicas PVD sobre distintos tipos de
aceros.

Puede notarse que la microdureza de las muestras recubiertas aumenta con el incremento del conteo
nodular y con la disminucion de la temperatura de austemperado, siguiendo las tendencias de dureza de los
respectivos sustratos. Esto indica cierta influencia de los sustratos en los valores de dureza obtenidos.

La Tabla 7.3 presenta los valores de nanodureza y modulo eléstico de las muestras recubiertas con TiN,

obtenidos mediante ensayos de indentacion instrumentada, para los distintos sustratos analizados.

Tabla 7.3. Nanodureza y médulo elastico de las muestras de ADI recubiertas con TiN

Muestra CN 2 Nanodureza | Mdédulo elastico
[nod/mm~?] [|GPa] [GPa]
494 24,76 £ 0,75 335,81 +2,31
ADI360 593 24,70 + 1,22 326,22 £5,76
1056 24,57 £ 0,75 329,07 £ 4,90
494 24,63 £0,94 326,92 + 7,53
ADI280 593 24,76 £ 0,80 329,53 +£5,29
1056 24,22 +0,74 | 323,01 £17,04

La nanodureza y el mddulo eléastico de las muestras recubiertas con TiN resultaron cercanos a 24,5 GPa
y 330 GPa, respectivamente. Estos valores se hallan dentro de los rangos reportados por otros autores, como
Chou et al. (2001); An et al. (2005); Abadias et al. (2006) y Huang et al. (2007) entre otros, para
recubrimientos de TiN depositados mediante técnicas PVD sobre sustratos de Si y acero.

A partir de estos resultados surge que la nanodureza y el moédulo elastico de los recubrimientos no se ven
modificados por efecto del conteo nodular o temperatura de austemperado de los sustratos y que las
variaciones registradas en la microdureza Knoop del producto ADI recubierto se deben a la influencia de las

caracteristicas del sustrato en la respuesta mecanica del sistema sustrato-recubrimiento.
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7.1.2.5. Tensiones residuales

La Tabla 7.4 lista las tensiones residuales (TR) de las muestras recubiertas con TiN y CrN para los

distintos sustratos analizados.

Tabla 7.4. Tensiones residuales de las muestras de ADI recubiertas con TiN y CrN

CN TiN CrN
Muestra 2
[nod/mm’] | TR //[GPa] | TR L [GPa] | TR// [GPa] | TR L [GPa]
494 -5,63+0,11 | -557+0,12 | -3,22+0,13 | -3,17+0,12
ADI360 593 -5,54+0,09 | -5,59+0,14 | -3,15+0,11 | -3,20+0,09
1056 -5,60+0,12 | -556+0,14 | -3,19+£0,09 | -3,17+0,07
494 -5,61+0,10 | -556+0,13 | -3,18+0,11 | -3,17 0,08
ADI280 593 -5,52+0,13 | -5,58+0,09 | -3,13£0,12 | -3,16+0,10
1056 -5,64+0,12 | -560+0,10 | -3,21+£0,09 | -3,18+0,11

Las TR de las muestras recubiertas con TiN y CrN son compresivas, cercanas a -5,6 GPa para TiN y a
-3,2 GPa para CrN. Como se vio en el capitulo anterior (punto 6.2.2.6), las TR paralelas y perpendiculares a
la direccion de pulido de los sustratos no varian significativamente, indicando un estado biaxial de tensiones
con simetria de rotacion.

Las diferentes caracteristicas de los sustratos en cuanto a microestructura, dureza y rugosidad superficial,
generadas al variar el conteo nodular y la temperatura de austemperado, no afectan las TR de las muestras
recubiertas.

La evaluacion del efecto de las caracteristicas de los sustratos en las TR de las muestras recubiertas
puede completarse a través del analisis de la interrelacion entre las tensiones intrinsecas y las tensiones
térmicas. Segun Oettel et al. (1995), las tensiones térmicas pueden calcularse empleando la siguiente

expresion:

E/v
— AaAT ,
1-v,

Oy = (7.1)
donde E;y vsson el modulo de elasticidad y el coeficiente de Poisson de la pelicula, Aa es la diferencia entre
los coeficientes de expansion de la pelicula y el sustrato y AT es la diferencia entre las temperaturas de
deposicion y la ambiente. La Tabla 7.5 muestra las constantes de los materiales estudiados en el presente

trabajo.

Tabla 7.5. Propiedades elasticas y térmicas de los materiales estudiados

Material | E [GPa] ) a [°C] Referencias
ADI360 -- -- 14,3¢* Ductile Iron Group (1990)
ADI280 -- -- 13,8¢* Ductile Iron Group (1990)
TiN 330 0,25 9,4¢”° Bielawski (20006)
6 Lamastra et al. (2006);
CrN 245 0,23 be Kirchlechner et al. (2008)
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Las tensiones térmicas de las muestras recubiertas con TiN son cercanas a -0,54 GPa para ADI280 y a
-0,60 GPa para ADI360, mientras que para las muestras recubiertas con CrN los valores son cercanos a -0,69
GPa para ADI280 y a -0,74 GPa para ADI360.

Las variaciones en las tensiones térmicas de las muestras recubiertas con TiN y CrN para los distintos
sustratos analizados no son significativas. Ademas, los valores obtenidos son considerablemente menores a
las TR medidas. Por lo tanto, las tensiones intrinsecas generadas durante el crecimiento de la pelicula

resultan ser la componente principal de las TR.

7.1.2.6. Adherencia

La adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN a sus respectivos sustratos es de buena calidad, con
indices entre HF1 y HF2. No se produjeron delaminaciones en ningtin caso. Las diferencias de dureza entre
los grados de ADI estudiados no producen efectos sobre la adherencia de los recubrimientos. Las Figuras 7.8
y 7.9 muestran los patrones de fisuracion de las muestras recubiertas con TiN, luego del ensayo de
adherencia, para los distintos sustratos analizados. Por su parte, la Figura 7.10 muestra los patrones de

fisuracion de las muestras recubiertas con CrN.

100 pm
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Flgura 78 Patrones de fisuracion de las muéstrag de ADI280 fe:éll-;t)ler:[;s con Ti-I-\-I.lué-go del enyo d‘é'
adherencia: (a) y (d) 494 nod/mm?, (b) y (¢) 593 nod/mm?, (¢) y (f) 1056 nod/mm?*

il ki
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'%; e 100 pm = 'E‘E.g

Figurzi.9. Patrones de fisuracion de las muestras de ADI360 recubiertas con T-iN luego del ensayo de
adherencia: (a) y (d) 494 nod/mm?, (b) y (e) 593 nod/mm?, (¢) y (f) 1056 nod/mm®

100 pm

G!"w‘;?," N

b o o AR TR |
Figura 7.10. Patrones de fisuracion de las muestras recubiertas con CrN luego del ensayo de adherencia:
(a) ADI280 494 nod/m?, (b) ADI280 1056 nod/m?, (c) ADI360 593 nod/m?, (d) ADI360 1056 nod/m*
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Los patrones de fisuracion de las muestras recubiertas con TiN no se corresponden con los patrones de
referencia (ver Capitulo 4, Figura 4.14), sino que se observa la preponderancia de fisuras circunferenciales
alrededor de las improntas. Puede notarse cierta influencia de los nodulos superficiales, ya que las fisuras se
propagan entre estos. En el caso de las muestras recubiertas con CrN, no se observan fisuras alrededor de las

improntas.

7.2. Influencia del método de terminacion superficial
7.2.1. Probetas utilizadas

Para realizar este analisis se utilizaron probetas prismaticas de 30 mm de lado y 3,5 mm de espesor
aproximadamente, extraidas de la colada #2, austemperadas a 280°C y con un conteo nodular de 497
nod/mm’. Se seleccionaron dos condiciones de terminacién superficial de los sustratos: rectificado y pulido
manual medio (con lija de granulometria 220). Posteriormente, se aplicaron recubrimientos de TiN
(utilizando el proceso E) y de CrN (utilizando el proceso H). Se utilizaron tres probetas por cada condicion
de terminacion superficial y material de recubrimiento, dando un total de doce muestras. Se realiz6 una unica

deposicion para cada proceso empleado.
7.2.2. Resultados obtenidos

7.2.2.1. Orientacion cristalografica preferencial

La Figura 7.11 muestra los difractogramas de las muestras recubiertas pulidas y rectificadas, a partir de

los cuales se determinaron los coeficientes de textura de los recubrimientos de TiN y CrN.
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Figura 7.11. Diagramas de DRX de las muestras de ADI antes y después de las deposiciones:
(a) ADI pulido-TiN, (b) ADI rectificado-TiN, (c) ADI pulido-CrN, (d) ADI rectificado-CrN
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La Figura 7.12 muestra los coeficientes de textura de los recubrimientos de TiN y CrN, para los distintos

métodos de terminacion superficial analizados. Los coeficientes reportados corresponden a los tres picos mas

intensos.
ETiN (111) ETiN (220) OTiN (222) WCIN (111) ECiN (220) CICiN (311)

3.50 3.50
2 3,00 - = 3,00
2 2
5 2.50 1 % 2.50 -
S 2,00 - S 2,00
& &
5 1,50 5 1,50
S S
o 0.50 - o 0.50 -

0,00 5 : 0,00 —

Pulido Rectificado Pulido Rectificado

a Terminacién superficial b Terminacién superficial

Figura 7.12. Coeficiente de textura de los recubrimientos para los distintos métodos de
terminacion superficial analizados: (a) ADI-TiN, (b) ADI-CrN
Puede notarse que independientemente del método de terminacion superficial empleado, las peliculas de
TiN y CrN también crecieron con una orientacion preferencial de los planos (111) y (220) paralelos a la
superficie, respectivamente. Por lo tanto, puede afirmarse que el método de terminacion superficial de los

sustratos tampoco condiciona la orientacion preferencial de crecimiento de los recubrimientos.

7.2.2.2. Topografia superficial

La Figura 7.13 compara micrografias superficiales de las muestras de ADI pulidas y rectificadas, antes y

después de las deposiciones de TiN y CrN.

Figura 7.13. Micrografias de la superficie de las muestras antes y después de las deposiciones:
(a) ADI pulido, (b) ADI pulido-CrN, (c) ADI pulido-TiN,
(d) ADI rectificado, (e) ADI rectificado-CrN, (f) ADI rectificado-TiN
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Figura 7.13 (Cont.)

En las muestras de ADI pulidas sin recubrir puede notarse la presencia de nddulos superficiales, algunos
de los cuales pueden presentar remocion parcial o total de grafito. Luego de las deposiciones solo se pueden
apreciar los crateres generados en la superficie durante la etapa de pulido (ver Figura 7.6), ya que por un
efecto Optico se manifiestan como puntos oscuros en las micrografias. Por otro lado, en las muestras
rectificadas no se observan nodulos superficiales. Esto se atribuye a que el método de abrasion empleado
genera deformacion plastica de la matriz metalica que cubre los nddulos superficiales.

La Figura 7.14 compara la rugosidad media aritmética (Ra) y la asimetria del perfil (Rsk) de las muestras

de ADI pulidas y rectificadas, antes y después de las deposiciones de TiN y CrN.

B ADI B ADI-CrN [T ADI-TiN B ADI B ADI-CrN [T ADI-TiN
0,35 1.00
0.30 - 0,50 -
025 - i 0,00 B * { =
E 0,20 - £ .050 - .
= -
S 0.15 % -1.00
0,10 - -1.50 A
0.05 -+ -2.00 -
0‘[}0 —— —rl—r-. S— _2‘50 .
Pulido Rectificado Pulido Rectificado
Terminacion superficial Terminacion superficial

Figura 7.14. Parametros de rugosidad de las muestras de ADI pulidas y rectificadas,
antes y después de las deposiciones

Si bien se utilizaron condiciones de pulido y rectificado tales que permitieron obtener rugosidades

medias similares, puede notarse que las muestras pulidas se caracterizan por un predominio de valles en la
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superficie (Rsk < 0), mientras que las rectificadas poseen perfiles mas simétricos (Rsk ~ 0) debido a que los
noédulos superficiales se encuentran cubiertos con material perteneciente a la matriz metalica.

La Figura 7.15 muestra, a modo de ejemplo, perfiles de rugosidad caracteristicos de las muestras de ADI
pulidas y rectificadas, luego de la deposicion de CrN, donde puede observarse que las muestras rectificadas

poseen perfiles mas simétricos respecto a la linea media.

Perfil de rugozidad

i
]
on - o (==

a 0.5
Fitro gausiano, cut-off : 0.8 mm

b IJ'ﬂ/]\ Perfil de rugosidad
0.5
o gL ik iT_l._I .|| Alal II. T g Ir._l a |||I._II1 II_JI.]..LI!_Irulul.]ll.lIJ_
0.5
0 0.5 1 1.5 2 25 2 mm

Fitro gausiano, cut-off : 0.8 mm

Figura 7.15. Perfiles de rugosidad de las muestras recubiertas con CrN:
(a) terminacién por pulido, (b) terminacion por rectificado

7.2.2.3. Espesor de pelicula

La Tabla 7.6 lista los espesores de los recubrimientos de TiN y CrN para los distintos métodos de

terminacion superficial analizados.

Tabla 7.6. Espesor de los recubrimientos de
TiN y CrN para las muestras pulidas y rectificadas

Terminaciéon Espesor [pm]
superficial TiN CrN

Pulido 2,42 +0,60 | 2,46 +0,36
Rectificado | 2,51+0,52 | 2,38+0,12

El espesor de los recubrimientos de TiN y CrN para las muestras pulidas y rectificadas es cercano a 2,4
um. Los distintos métodos de terminacion superficial empleados no influyen en el espesor de los
recubrimientos.
7.2.2.4. Dureza

La Tabla 7.7 compara la microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN para los

distintos métodos de terminacidn superficial analizados.
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Tabla 7.7. Dureza de las muestras recubiertas con TiN y CrN para
los distintos métodos de terminacion superficial analizados

Terminacién Dureza [HKy,015]
superficial Sustratos TiN CrN
Pulido 375+ 55 2372+ 104 1529+ 90
Rectificado 723 + 87 2796 + 121 1873 £ 99

La microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN varia de 2372 a 2796 HK y de 1529 a
1873, respectivamente. Los valores mas altos se dan en las muestras rectificadas, debido al endurecimiento

superficial de los sustratos producido por el corte abrasivo.

7.2.2.5. Tensiones residuales
La Tabla 7.8 lista las tensiones residuales (TR) de las muestras recubiertas con TiN y CrN para los

distintos métodos de terminacion superficial analizados.

Tabla 7.8. Tensiones residuales de las muestras recubiertas con TiN y CrN
para los distintos métodos de terminacion superficial analizados

Terminacion
Muestra TR //|[GPa] | TR L [GPa]
superficial

ADI Pulido -0,95 + 0,04 -0,71 £ 0,05
Rectificado -0,66 £ 0,03 -0,38 £0,02
Pulido -3,34+0,10 -3,29+£0,10

ADI-CrN
Rectificado -3,27+£0,11 -3,31+£0,11
Pulido -5,95+0,14 -5,86 £ 0,09

ADI-TiN
Rectificado -5,94 £ 0,13 -5,87+0,13

Las TR de los sustratos son compresivas y varian con el método de terminacion superficial empleado.
Las TR de los sustratos pulidos paralelas y perpendiculares a la direccion de abrasion presentan valores de
-0,95 GPa y -0,71 GPa, respectivamente. Estos datos son consistentes con los reportados por Sosa et al.
(2009), quienes estudiaron el efecto del tratamiento térmico de austemperado sobre las TR generadas en
placas de fundicion esferoidal. En consecuencia, puede afirmarse que el pulido manual no influye en el
estado de tensiones residuales de los sustratos. Por otro lado, las condiciones de corte utilizadas en el proceso
de rectificado promueven una reduccion en la magnitud de las TR. Las TR paralelas y perpendiculares a la
direccion de abrasion presentan valores de -0,66 GPa y -0,38 GPa, respectivamente.

Las TR de las muestras recubiertas también son compresivas y no varian con el método de terminacion
superficial analizado. Las TR paralelas y perpendiculares a la direccion de abrasion de los sustratos (pulido y
rectificado) son cercanas a -5,9 GPa para TiN y a -3,3 GPa para CrN. La deformaciéon plastica y el
endurecimiento superficial de los sustratos producidos por el rectificado no influyen en el estado de tensiones

residuales de las muestras recubiertas.
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7.2.2.6. Adherencia

La Figura 7.16 muestra los patrones de fisuracion de las muestras recubiertas con TiN y CrN, para los

distintos métodos de terminacion superficial analizados.

1 it i..-i.}_ :

Figura 7. 16. Patrones de fisuracion de las muestras rebirt le dleayo de adherencia:
(a) ADI pulido-TiN, (b) ADI rectificado-TiN, (c) ADI pulido-CrN, (d) ADI rectificado-CrN

La adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN a sus respectivos sustratos es de buena calidad, con un
indice HF1. No se produjeron delaminaciones en ningun caso. Puede notarse cierta influencia del método de
terminacion superficial empleado en los patrones de fisuracion, ya que las muestras pulidas muestran mayor
cantidad de fisuras alrededor de las improntas debido a la presencia de nédulos superficiales.

La muy escasa variacion en los indices de adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN obtenidos
mediante la técnica de indentacion Rockwell-C al variar las condiciones de deposicion (ver Capitulo 6, punto
6.2.2.7) y las caracteristicas de los sustratos (ver puntos 7.1.2.6 y 7.2.2.6), parece indicar que la técnica de
indentacion Rockwell-C carece de la sensibilidad necesaria, al menos para las distintas combinaciones

sustrato-recubrimiento hasta aqui evaluadas.

7.3. Conclusiones parciales

Las diferentes caracteristicas de los sustratos en cuanto a microestructura, dureza y topografia

superficial, generadas al variar el conteo nodular, la temperatura de austemperado y el método de
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terminacién superficial, no influyen en la orientacion preferencial, en el espesor de pelicula ni en la
morfologia de los recubrimientos.

Sobre todos los sustratos, las peliculas de TiN y CrN crecieron con una orientacion preferencial de los
planos (111) y (220) paralelos a la superficie, respectivamente. El espesor de los recubrimientos de TiN y
CrN para los distintos sustratos analizados se encuentra en el rango 2 — 2,5 um. Las peliculas de TiN y CrN
poseen la tipica estructura columnar en direccion perpendicular a la superficie del sustrato.

El pulido manual de los sustratos promueve la remocion preferencial del grafito de los nodulos
superficiales y, por consiguiente, se generan perfiles de rugosidad con preponderancia de valles. El
rectificado genera deformacion plastica de la matriz metalica que cubre los nddulos superficiales y, por lo
tanto, se generan perfiles mas simétricos. La rugosidad media y la asimetria de los perfiles de los sustratos
pulidos disminuyen con el aumento del conteo nodular. Los procesos de deposicion, ademas de producir un
aumento de la rugosidad media de las muestras, generan un cambio en la asimetria de los perfiles.

La microdureza Knoop de las muestras recubiertas con TiN y CrN varia de 1710 a 2796 HK y de 1241 a
1873 HK, respectivamente. Los valores aumentan con el conteo nodular y con la disminucion de la
temperatura de austemperado, siguiendo las tendencias de dureza de los sustratos. El rectificado produce un
aumento de la dureza en las muestras recubiertas. La nanodureza y el modulo elastico de las muestras
recubiertas con TiN no estan influenciados por las distintas caracteristicas de los sustratos.

Las TR de los sustratos son compresivas y varian con el método de terminacion superficial empleado.
Las TR de las muestras recubiertas con TiN y CrN también son compresivas, en el rango -5,6/-5,9 GPa para
TiN y -3,2/-3,3 GPa para CrN. Las distintas caracteristicas de los sustratos no afectan el estado de tensiones
residuales de las muestras recubiertas. La componente principal de las TR son las tensiones intrinsecas.

La adherencia de los recubrimientos de TiN y CrN a sus respectivos sustratos es de buena calidad, con
indices entre HF1 y HF2. Las diferencias de dureza entre los grados de ADI estudiados no producen efectos
sobre la adherencia de los recubrimientos. Las fisuras se propagan entre los nédulos de grafito superficiales
generando patrones circunferenciales. Las muestras rectificadas presentan menor cantidad de fisuras

alrededor de las improntas debido a la ausencia de nddulos superficiales.
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Capitulo 8

Estudio de la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto

En este capitulo se estudia la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto. Se determina el
coeficiente de friccion y se realizan ensayos de fatiga de contacto por rodadura (FCR) en las muestras
recubiertas con CrN y TiN, analizando la influencia del método de terminacion superficial de los sustratos y

del material del recubrimiento.

8.1. Probetas analizadas

Para realizar este analisis se utilizaron probetas prismaticas de 30 mm de lado y 3,5 mm de espesor
aproximadamente, extraidas de la colada #2, austemperadas a 280°C y con un conteo nodular de 497
nod/mm’. Las probetas fueron obtenidas a partir del molde disefiado en el Capitulo 5. Se utilizaron dos
condiciones de terminacion superficial de los sustratos: rectificado y pulido manual medio (con lija de
granulometria 220). Posteriormente, se aplicaron recubrimientos de CrN (utilizando el proceso H) y de TiN
(utilizando el proceso E). Se utilizaron seis probetas por cada método de terminacion superficial, en las
condiciones sin recubrir y recubiertas, dando un total de treinta y seis muestras. Se realizdo una Unica
deposicion para cada proceso empleado. Las caracteristicas de las muestras utilizadas se listan en la Tabla
8.1y fueron discutidas en el Capitulo 7 (punto 7.2).

El espesor de los discos colados y la temperatura de austemperado de las probetas de ensayo se
seleccionaron para obtener ADI de alta resistencia al desgaste, ya que, de acuerdo a lo mencionado en el
Capitulo 3 (punto 3.3.5), la misma se incrementa con la disminucion de la temperatura de austemperado y
con el aumento del conteo nodular. A su vez, como puede verse en la Tabla 8.1, el rectificado promueve
cambios en la dureza de las muestras recubiertas, que pueden originar variaciones en el comportamiento al

desgaste respecto a la terminacidn por pulido.

Tabla 8.1. Caracteristicas de las muestras utilizadas

Terminacion Muestra Rugosidad Espesor de Dureza Tensiones

superficial media [pm] Pelicula [pm] [HK015] residuales [GPa]

ADI 0,192 + 0,025 -- 375+55 -0,95 +0,04

Pulido ADI-CrN | 0,229 + 0,029 2,46 £ 0,36 1529 +90 -3,34+0,10

ADI-TiN | 0,232 40,021 2,42 + 0,60 2372+ 104 -5,95+0,14

ADI 0,191 + 0,028 -- 723 £87 -0,66 £ 0,03

Rectificado ADI-CrN | 0,226 + 0,020 2,38+0,12 1873 +£99 -3,27+0,11

ADI-TiN | 0,231+0,018 2,51+0,52 2796 £ 121 -594+£0,13
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8.2. Determinacion del coeficiente de friccion
8.2.1. Procedimiento experimental

La determinacién del coeficiente de friccién se realizd en un tribdmetro pin-on-disk perteneciente al
Grupo Tribologia de la Facultad de Ingenieria. El ensayo consiste basicamente en hacer deslizar un pin
cilindrico o esférico sobre un disco a una velocidad tangencial v y bajo la accion de una carga normal P,
durante una cierta distancia o un cierto numero de revoluciones del disco, como muestra esquematicamente

la Figura 8.1.

Figura 8.1. Esquema de un ensayo pin-on-disk
8.2.1.1. Descripcion del tribémetro pin-on-disk

El tribometro pin-on-disk se muestra en la Figura 8.2. Los componentes principales del equipo son: el
sistema de aplicacion de la carga (1), el dispositivo portapines (2), el dispositivo portadiscos (3) y el tablero

de control y almacenamiento de datos (4).

Figura 8.2. Triboémetro pin-on-disk

8.2.1.1.1. Sistema de aplicacién de la carga

La Figura 8.3 muestra en detalle el sistema de aplicacion de la carga P. El mismo consiste en un brazo de
palanca y un peso que puede ser desplazado sobre el brazo y permite seleccionar la carga a aplicar por medio
de una escala graduada. En un extremo del brazo se ubican una serie de contrapesos regulables que permiten
calibrar el conjunto antes de seleccionar la carga a aplicar. En el otro extremo del brazo se ubica el

dispositivo portapines. Este sistema permite aplicar cargas de hasta 20 N.
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; ; A
Figura 8.3. Detalle del sistema de aplicacion de la carga

8.2.1.1.2. Dispositivo portapines

La Figura 8.4 muestra en detalle el dispositivo portapines. El mismo cuenta con un sistema de regulacion
del radio de giro del pin y con un sistema de medicion de la fuerza de friccion. La regulacion del radio de
giro se efectiia por medio de un cabezal micrométrico que desplaza todo el conjunto sobre una guia tipo

“cola de milano”. La medicion de la fuerza de friccion se realiza a través de una celda de carga.

Figura 8.4. Detalle del dispositivo portapines
8.2.1.1.3. Dispositivo portadiscos

Los discos se fijan al dispositivo portadiscos por medio de un buje centrador y un prisionero. El
portadiscos gira impulsado por un motor paso a paso que permite variar la velocidad de rotacion del disco
entre 60 y 1000 rpm. El mencionado motor, junto con su respectivo driver y el circuito eléctrico que controla

el funcionamiento y operacion del mismo se encuentra alojado dentro de la carcasa metalica.

8.2.1.1.4. Tablero de control y almacenamiento de datos

El funcionamiento del equipo esta controlado integramente por un controlador ldgico programable
(PLC). A su vez, el PLC estd comandado por una interfaz HMI que posee un software disefiado a medida
para la realizacion de los ensayos de friccion. La interfaz permite ingresar por pantalla los distintos

parametros de ensayo, que implican:
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— Carga normal (P)
— Radio del pin ()
— Velocidad tangencial (v)

— Distancia de recorrido o numero de ciclos

El software calcula el coeficiente de friccion entre los materiales del pin y el disco a partir de la carga
normal empleada y de la fuerza de friccion medida, lo muestra en pantalla en tiempo real y lo almacena en

un archivo con una frecuencia de 1 Hz.

8.2.1.2. Desarrollo de los ensayos

Los ensayos se realizaron bajo condiciones ambientales de temperatura y humedad, utilizando bolillas de
acero para rodamientos (AISI 52100) de 6 mm de didmetro como pines, una carga de 10 N, un radio de giro

del pin de 25 mm, una velocidad tangencial de 0,3 m/s y una distancia de recorrido total de 2700 m.

8.2.2. Resultados obtenidos

La Figura 8.5 muestra las curvas de variacidon del coeficiente de friccion en funcidén de la distancia
recorrida de las muestras sin recubrir y recubiertas con CrN y TiN, para las distintas condiciones de

terminacién superficial empleadas. Puede verse que el comportamiento de las muestras pulidas y rectificadas

es similar.
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Figura 8.5. Coeficiente de friccion de las muestras sin recubrir y recubiertas para las distintas condiciones de
terminacion superficial empleadas: (a) pulido, (b) rectificado

En las muestras sin recubrir, el coeficiente de friccion se establece inicialmente en valores cercanos a 0,2

y luego aumenta progresivamente hasta alcanzar el estado estacionario. Respecto a las muestras recubiertas

con TiN, el coeficiente de friccion se establece inicialmente en valores cercanos a 0,3, luego en valores

cercanos a 0,6 y, posteriormente, aumenta hasta alcanzar el estado estacionario. Por su parte, las muestras

recubiertas con CrN muestran un coeficiente de friccion inicial cercano a 0,4, luego alcanzan picos del orden

de 0,6 y, posteriormente, disminuyen hasta alcanzar el estado estacionario.
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La Tabla 8.2 muestra los coeficientes de friccion, en estado estacionario, de las muestras sin recubrir y
recubiertas con CrN y TiN, para las distintas condiciones de terminacion superficial empleadas. Puede verse
que las muestras sin recubrir y recubiertas con TiN muestran coeficientes de friccion similares, con valores
entre 0,78 y 0,85, mientras que las muestras recubiertas con CrN coeficientes de 0,47 y 0,41 para las

terminaciones por pulido y rectificado, respectivamente.

Tabla 8.2. Coeficiente de friccion en estado estacionario de las muestras analizadas

Coeficiente de friccion
Pulido Rectificado
ADI 0,83 £0,02 0,82 + 0,02
ADI-CrN 0,47 £0,02 0,41 +£0,03
ADI-TiN 0,78 £0,02 0,85 +0,02

Muestra

Los valores obtenidos para ADI son similares a los reportados por Hsu et al. (2011), quienes utilizaron
contramuestras de metal duro (WC). También se encontré similitud con los valores reportados por
Ehiasarian et al. (2003); van Essen et al. (2006) y Qiu et al. (2012) para recubrimientos PVD de CrN
depositados sobre sustratos de acero o silicio y ensayados contra WC y AlLO;. Por su parte, Monteiro
Baptista (1996); Yoon et al. (2002b) y Harlin et al. (2006) reportan valores del coeficiente de friccion para
recubrimientos PVD de TiN depositados sobre sustratos de acero y ensayados contra alimina (Al,Os), acero
y nitruro de silicio (Si3Ny) similares a los del presente trabajo.

La Figura 8.6 muestra una porcion de las huellas de deslizamiento de las muestras sin recubrir y

recubiertas con CrN y TiN, para las distintas condiciones de terminacion superficial empleadas.

B (50 um | f e &1 650 um
Figura 8.6. Huellas de deslizamiento de las muestras analizadas: (a) ADI pulido, (b) ADI pulido-CrN, .
(c) ADI pulido-TiN, (d) ADI rectificado, (e) ADI rectificado-CrN, (f) ADI rectificado-TiN
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Los ensayos de deslizamiento no produjeron la fractura y/o delaminacion de los recubrimientos de CrN y
TiN en ninglin caso. Ademas, en las huellas de deslizamiento de las muestras recubiertas pueden observarse
rayas de mecanizado originadas en la etapa de preparacion de los sustratos, lo que indica que el desgaste que
sufren las mismas es insignificante. Esto se atribuye a la baja resistencia del material de la bolilla empleado.
En coherencia con esto, en uno de los bordes de la huella de deslizamiento de la muestra rectificada y
recubierta con TiN (Fig. 8.6 f) puede observarse la presencia de porciones de material de la bolilla adheridas

a la superficie.
8.3. Estudio de la resistencia a la FCR

8.3.1. Procedimiento experimental

Los ensayos de FCR se efectuaron en una maquina tipo rodamiento plano, desarrollada por el Grupo
Tribologia de la Facultad de Ingenieria. En dicha maquina, el fendémeno de FCR se genera al hacer girar una
probeta con forma de disco sobre las bolillas de un rodamiento axial a una velocidad o y bajo la accion de

una carga P, como se muestra esquematicamente en la Figura 8.7.

«

|
‘ p
==
== A L
e S (7)) I rodamiento axial

|

|
Figura 8.7. Esquema del fendémeno de FCR en una maquina tipo rodamiento plano

Bebiorn.

8.3.1.1. Descripcion de la maquina de ensayos

La maquina de ensayos consiste basicamente en una taladradora sensitiva de banco, como se muestra en
la Figura 8.8. Los componentes principales de la misma son: el husillo (1), la cuba (2), el sistema de

aplicacion de la carga (3) y el sistema de alimentacion y control (4).

Figura 8.8. Maquina de ensayos de FCR
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8.3.1.1.1. Husillo

La probeta a ensayar se monta en el cabezal del husillo de la taladradora con la ayuda de un dispositivo
porta-probeta, como muestra la Figura 8.9. El husillo gira impulsado por un motor eléctrico mediante un
sistema de poleas. Como se enunci6 en el Capitulo 3 (punto 3.3.2), el desgaste por FCR se produce por la
accion de tensiones ciclicas. Por lo tanto, para maximizar el nimero de ciclos de carga por unidad de tiempo
y, consecuentemente, reducir los tiempos de ensayo se utilizd la mayor velocidad de giro del husillo

disponible, @ = 1655 rpm.

==R/%
Sobw

b |

~—cabezal del
husillo
//_porls-prohem

_—~probeta
Figura 8.9. Esquema del montaje de la probeta al husillo

8.3.1.1.2. Cuba

El rodamiento axial, de simple efecto, se monta sobre una rotula axial con la ayuda de un dispositivo
porta-rodamiento, y este conjunto se fija a la cuba por medio de un porta-rotula, como muestra la Figura
8.10. El rodamiento axial se denomina cominmente contramuestra. La funcion de la rotula axial es
compensar las posibles faltas de paralelismo entre las superficies de la probeta y de la contramuestra. Todo el

conjunto se encuentra sumergido dentro de la cuba en un bafio de aceite de tipo industrial “Shell Tellus 1007,

~~rodamiento axial

| ——porta-rodamien to

——rotula axial

| “ 1 i:—porla-réluis:
2T ’

Figura 8.10. Esquema de la cuba

—

La cuba va montada sobre la mesa de la taladradora. Para alinear el eje del husillo con el eje del conjunto
porta-rodamiento se coloca un dispositivo alineador en el cabezal del husillo y se sigue la secuencia

mostrada en la Figura 8.11.
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~=f \

porta-rodam iento
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_!_ eje husillo I
eje conjunto [ jgjisp
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Figura 8.11. Secuencia de alineacion del eje del husillo con el eje del conjunto porta-rodamiento
8.3.1.1.3. Sistema de aplicacion de la carga

La aplicacion de la carga de trabajo (P) se efectiia a través de un sistema de palanca que esta acoplado al
mecanismo de pifidn y cremallera del husillo, como muestra la Figura 8.12. Este sistema permite montar
diferentes combinaciones de pesos en un dispositivo porta-pesas y, de este modo, variar el peso aplicado (W).
A su vez, el dispositivo porta-pesas puede deslizarse sobre la palanca, por lo que también puede variarse el

brazo de palanca (b).

Lrd

LU

M

/—porta-pesas

/

|,

TRETTA

Figura 8.12. Esquema del sistema de aplicacion de la carga de trabajo
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!

-

~
Figura 8.12 (Cont.)

La carga P aplicada sobre la probeta esta dada por:

P=F+W,, (8.1)

donde F es la fuerza aplicada por el peso ¥ a través del sistema de palanca y W), es el peso propio del husillo.
La fuerza F surge de plantear un equilibrio de momentos en el eje del pifidon del husillo, donde:
b

M=Wb=Fr,=F=W—, (8.2)

"p

donde b es el brazo de palanca aplicado y r, es el radio primitivo del pifion.

La carga P resulta entonces:

b
P=W—+W, (8.3)

Tp

El peso del husillo (W) y el radio primitivo del pifion (7,) de la maquina utilizada son 79,95 N 'y 0,02 m,
respectivamente. Las distintas combinaciones de pesos y brazos de palanca disponibles permiten aplicar

cargas de trabajo de hasta 1000 N.

8.3.1.1.4. Sistema de alimentacion y control

El circuito eléctrico que controla el funcionamiento y operacion de la maquina, junto con los
componentes electronicos que conforman el sistema del control y corte de los ensayos y el sistema de

medicion del tiempo de ensayo se encuentran alojados en un tablero metalico. El tablero consta de:

— Contactor de puesta en marcha
—  Guardamotor
— Analizador de vibraciones

— Cuenta horas de funcionamiento
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— Botonera de arranque y parada

El sistema de control estd constituido por un sensor (transductor piezoeléctrico), que va montado sobre la
mesa de la taladradora, y un analizador de vibraciones que recibe la sefial del transductor piezoeléctrico y la
compara con un valor umbral elegido. 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, indicando la presencia de un spall de fatiga, el analizador de vibraciones
acciona un relé que detiene el motor de la maquina automaticamente. La duracion de los ensayos es medida

por un cuenta horas conectado eléctricamente al motor eléctrico.

8.3.1.2. 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 una fisura o un spall de fatiga y, en
consecuencia, la degradacion del material.

Sin embargo, para obtener informacion util es necesario realizar un analisis previo para determinar la
carga de trabajo adecuada para cada material a ensayar, predecir el modo de falla predominante, determinar
un criterio de finalizacién y suspension de los ensayos y definir un criterio de analisis de los datos obtenidos.

Cada uno de los aspectos citados se detalla a continuacion.

8.3.1.3. Contramuestras utilizadas

En este trabajo se utilizaron dos rodamientos axiales de diferente tamafio como contramuestras. Las

caracteristicas de los rodamientos utilizados se detallan en la Tabla 8.3.

Tabla 8.3. Caracteristicas de las contramuestras utilizadas

. .. Diametro N° de Diametro de
Designacion
bolillas [mm] | bolillas | rodadura [mm]
51106 6 18 44
51107 6 21 38,5

Como se vio en el Capitulo 3 (punto 3.3.2.1), la maxima presion hertziana depende de las dimensiones
de los cuerpos involucrados en el contacto, por lo que los rodamientos seleccionados, al utilizar bolillas de
igual diametro, generan la misma presion ante una determinada carga por bolilla. Sin embargo, debido a que
poseen diferente cantidad de bolillas, es necesario modificar la carga de trabajo para obtener la misma carga
por bolilla en ambos casos. Por ultimo, los diferentes didmetros de rodadura de los rodamientos
seleccionados permiten realizar dos ensayos por cada cara de la probeta, disminuyendo de este modo los

requerimientos de material.

8.3.1.4. Determinacion de la maxima presion hertziana (p) y la carga de trabajo

El valor de p, aplicado por cada bolilla sobre la probeta a ensayar debe ser suficiente como para producir

degradacion del material por microplasticidad. Como se mencioné en el Capitulo 3 (punto 3.3.2.2), se debe
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superar un cierto valor umbral definido por la relacion py/k;, que para el caso de contactos puntuales es igual
a 4,7. Sin embargo, no debe ser tan elevada como para producir deformacion plastica macroscopica en los
bordes del camino de rodadura (CR).

Como se desconoce el valor k; de las muestras recubiertas con CrN y TiN, se seleccion6 un valor de p,
unico para las muestras recubiertas y sin recubrir teniendo en cuenta trabajos previos de otros autores, los
cuales fueron descriptos en el Capitulo 3 (punto 3.3.6). Estos trabajos reportan que espesores de pelicula
mayores a 1 pm no producen mejoras en el comportamiento a la FCR para valores de p, superiores a 1100
MPa, debido a que los recubrimientos no soportan la deformacion elastica de los respectivos sustratos.
Teniendo en cuenta que las muestras a ensayar tienen espesores de pelicula del orden de los 2,5 um (ver
Tabla 8.1), se adoptaron dos valores de py, uno por debajo del limite anteriormente mencionado y uno por
encima. Los valores de p, seleccionados fueron 1000 y 1400 MPa.

Una vez seleccionada la py, la carga a aplicar sobre cada bolilla (P,) puede calcularse utilizando la

siguiente expresion:

8 3 3R2
P, = % , (8.4)
3E'
donde R, el radio de curvatura efectivo, y £, el mddulo elastico reducido, estan dados por:
1 1 1
—=2l—+—1, (8.5)
R (Rb R, j
1 1[1-v,> 1-v,°
—E |, (8.6)
E' 2| E, E,

donde R;, v; y E; son el radio de curvatura, el coeficiente de Poisson y el modulo eléastico 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 como contramuestra. L.a Tabla 8.4 lista el radio de curvatura y las propiedades elasticas de las
bolillas y de las probetas de ADI utilizadas en el presente trabajo de tesis, las cuales permiten calcular la

carga P, a aplicar sobre las muestras sin recubrir.

Tabla 8.4. Radio de curvatura y propiedades elasticas de las bolillas y las probetas de ADI

Radio de Coeficiente Modulo
Elemento Material
curvatura [m] de Poisson | elastico [GPa]
Bolillas SAE 52100 0,003 0,3 210
Probetas ADI 0 0,25 170

La carga P, a aplicar sobre las muestras sin recubrir, para los distintos valores de p, analizados, se
muestra en la Tabla 8.5 junto con la carga P, el peso W seleccionado y el brazo de palanca b calculado (a

partir de la Ecuacion 8.3), para las distintas contramuestras utilizadas.
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Tabla 8.5. Carga de trabajo a aplicar sobre las muestras
sin recubrir para los distintos valores de p utilizados

Do [MPa] | P, [N] | Contramuestra P |N] W [kg] b [m]
51106 81,18 0,074 0,034

1000 4,51
51107 94,71 0,170 0,177
51106 222,84 0,780 0,373

1400 12,38
51107 259,98 3,200 0,115

Los valores de p, analizados producen, en las muestras sin recubrir, radios del area de contacto (a) de 46
y 65 pum. Estos valores son significativamente mayores al espesor de pelicula (f) de los recubrimientos
utilizados. De acuerdo a lo mencionado en el Capitulo 3 (punto 3.3.2.5), la presion de contacto en superficies
recubiertas, para relaciones #/a — 0, queda determinada por las propiedades del sustrato y puede calcularse
utilizando la teoria de Hertz. Por lo tanto, las cargas de trabajo totales reportadas en la Tabla 8.5 valen tanto

para las muestras sin recubrir como para las recubiertas.

8.3.1.5. Verificacion de la carga de trabajo

Una vez seleccionados el peso (W) y el brazo de palanca (b) a utilizar en cada ensayo, se procedié a
verificar la carga aplicada por el sistema de palanca sobre las probetas. Para ello se utilizo6 un resorte de
compresion de constante elastica (k) conocida, se midi6 la compresion (4x) producida en el resorte para un

determinado par de valores (W; b) y se determino la carga real aplicada a partir de la siguiente expresion:

P=kAx (8.7)

Luego, el valor de carga obtenido a partir de la medicion de la compresion del resorte se compar6 con el
obtenido analiticamente a partir de la Ecuacion 8.3. Los resultados obtenidos fueron satisfactorios, ya que se
comprobo que el calculo analitico no tiene diferencias respecto a la carga real aplicada.

8.3.1.6. Prediccion del modo de falla

Para predecir el modo de falla en FCR se utilizo el coeficiente de pelicula lubricante o factor 4, el cual

esta dado por la siguiente expresion:

ho
1/Rad2 + Rab2

donde 4 es el espesor de pelicula lubricante y Ra, y Ra, son las rugosidades medias de la probeta y las

A= (8.8)

bolillas, respectivamente.
La rugosidad media de las bolillas es de 0,008 pm. La rugosidad media de las muestras de ADI sin
recubrir y recubiertas con CrN y TiN, para las distintas condiciones de terminacion superficial, se muestra en

la Tabla 8.1.
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El espesor 4, se calculo utilizando la expresion propuesta por Hamrock et al. (1977). Esta expresion esta

dada por:
hy ~0,68k | 7ot ner 049 P o
—=3,63l-e —_— ak')” , 8.9
R ( E'R ( ) EvRZ ( )
donde:

R esta dado por la Ecuacion 8.5.

E’ esta dado por la Ecuacion 8.6.

P es la carga aplicada sobre cada bolilla

k es un parametro de elipticidad, para contactos puntuales (entre una esfera y un plano) k£ es igual a 1.

7y es la viscosidad dinamica del lubricante a presion atmosférica y esta dada por:

o = PV, , (8.10)

donde p es la densidad del lubricante y vy es su viscosidad cinematica. El lubricante Shell Tellus 100 tiene
una densidad de 0,891 kg/l y una viscosidad cinematica de 100 cSt a 40°C.
u es la velocidad tangencial media de los cuerpos en contacto y esta dada por:

oy, tuy,

u=—"—= 8.11
5 (8.11)

donde u; y u, son las velocidades de las bolillas y el disco, respectivamente. Considerando rodadura pura, las

velocidades tangenciales de los cuerpos en contacto es la misma, por lo tanto:

d

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

a es el coeficiente de presion-viscosidad y puede estimarse utilizando la siguiente expresion empirica:

e (0,6 +0,96510g,, 77,)
10®

, (8.13)

1o debe expresarse en [cP] y « se obtiene en [m*/N].

Los valores del factor 4 obtenidos varian entre 1,22 y 1,74, dependiendo de la rugosidad de la probeta a
ensayar, de la carga aplicada sobre cada bolilla y de la contramuestra utilizada. Estos valores predicen la
interaccion entre las asperezas superficiales de los cuerpos en contacto. En estas condiciones la nucleacion

de la falla deberia producirse segiin el modo superficial temprano.

8.3.1.7. 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 los spalls
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que generan la detencion de 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 dafio provocado no sea el mismo
en todos los casos, lo que puede conducir a una mayor dispersion 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 analizar las fallas provocadas en las muestras recubiertas y sin recubrir se determinaron los

siguientes criterios de finalizacion y suspension de ensayos:

— Se considera ensayo finalizado cuando el tamafio de los spalls de fatiga o de las zonas delaminadas es
comparable al ancho del CR, dimension definida como “tamafio critico”.
— Se considera ensayo suspendido (vida infinita) cuando su duracion alcanza las 100 horas sin dafio, o si el

tamano de los spalls de fatiga no alcanza el tamafio critico.

8.3.1.8. Analisis de datos

El andlisis de los datos de vida a la FCR se realiz6 utilizando la distribucién de probabilidad Weibull.
Esta distribucion recibe su nombre de Waloddi Weibull, quien la publicé en 1951, y es ampliamente
utilizada en analisis de confiabilidad de datos debido a su versatilidad para modelar una gran variedad de
comportamientos. La funcion de densidad de probabilidad de una variable aleatoria ¢ con la distribucion

Weibull es:

B-1 B
f)= E(LJ exp| — {LJ ) (8.14)
n\n n

donde # es un parametro de escala (o vida caracteristica) y £ es un parametro de forma (o pendiente).
La funciéon de distribucion de probabilidad acumulativa, definida como la integral de la funcion de
densidad, tiene gran importancia practica ya que predice la probabilidad de ocurrencia de un fenémeno para

un determinado valor de la variable aleatoria ¢. La funcion de distribucion acumulativa esta dada por:

{ B
F(t)=1-exp —(;) (8.15)

El parametro de escala 7 corresponde al valor de la variable aleatoria ¢ que predice una probabilidad de

ocurrencia de un fendmeno del 63,2%, de acuerdo a la siguiente expresion:

B
F(t=n)=1-exp —(ﬁj =1—exp(—1)=0,632 (8.16)
7

de alli que este parametro se denomina también vida caracteristica.
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La estimacion de los parametros de la distribucion Weibull puede realizarse graficamente, utilizando un
grafico de probabilidad, o analiticamente, utilizando algin método de ajuste de datos. El procedimiento

analitico para la determinacion de los parametros # y f se describe a continuacion:

1. Llevar la funcion de distribucion a una expresion lineal.

Agrupando y aplicando el logaritmo natural a ambos miembros de la Ecuacion 8.15 se obtiene:

{ B
In[l- F(1)]= —(—J (8.17)
n
Volviendo a aplicar logaritmo natural y reagrupando queda:

In{~In[l - F(0)]}= gIn(r) - BIn(y) (8.18)

La Ecuacion 8.18 coincide con la expresion de una recta (y = ax + b), donde:

y=In{~1In[l - F(0)]} (8.19)
x=1In(t) (8.20)
a=p (8.21)
b=-p1n(y) (8.22)

2. Ordenar la serie de datos #; disponibles (suspendidos y no suspendidos) en orden ascendente.
3. Estimar los valores de F{(z;).
Los valores de F(#;) pueden estimarse utilizando la siguiente expresion:

0,-03
n+0,4

F(t)= , (8.23)

donde O; es el numero de orden del dato # y # es el numero total de datos.
Cabe aclarar que los datos suspendidos no poseen ntimero de orden. Por lo tanto, si en la serie en
cuestion hay datos suspendidos, el nimero de orden de los datos no suspendidos se calcula a partir de la

siguiente expresion:

1)-0
0,=0, +% , (8.24)

donde O, es el nimero de orden del dato previo y ¢ es el nimero de datos restantes en la serie de datos,

incluyendo el punto ¢,
4. Graficar In{-In[1-F(2)]} vs. In(?,).

5. Ajustar matematicamente la curva obtenida a la ecuacion de una recta
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Los métodos de ajuste mas empleados son la regresion de rango (RR, del inglés Rank Regression) y la
estimacion de la méxima verosimilitud (MLE, del inglés Maximum Likelihood Estimation). La regresion de

rango utiliza el método de los minimos cuadrados para ajustar los datos.

6. Estimar los parametros de la distribucion Weibull.

El parametro de forma f es igual a la pendiente de la recta de regresion, de ahi que también se denomina
pendiente. El parametro de escala # se obtiene a partir de la ordenada al origen de la recta de regresion,

aplicando la Ecuacion 8.22.
8.3.2. Resultados obtenidos

8.3.2.1. Ensayos realizados a p, = 1000 MPa

Las Tablas 8.6 y 8.7 muestran los tiempos de duracion en los ensayos de FCR de las muestras
rectificadas, sin recubrir y recubiertas con TiN, respectivamente. Se indica también si el ensayo fue
suspendido por no presentar dafios o, en caso contrario, el mecanismo de falla observado. Puede verse que

ninguna de las muestras falla, segun los criterios adoptados, para el nivel de carga utilizado.

Tabla 8.6. Vida a la FCR de las muestras rectificadas sin recubrir (p, = 1000 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51107 100 Ensayo suspendido
2 51107 100 Ensayo suspendido
3 51107 100 Ensayo suspendido
4 51107 100 Ensayo suspendido
5 51107 100 Ensayo suspendido

Tabla 8.7. Vida a la FCR de las muestras rectificadas recubiertas con TiN (p, = 1000 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51106 100 Ensayo suspendido
2 51106 100 Ensayo suspendido
3 51107 100 Ensayo suspendido
4 51107 100 Ensayo suspendido
5 51107 100 Ensayo suspendido

Se obtuvieron micrografias opticas de los distintos caminos de rodadura para analizar sus caracteristicas.
La Figura 8.13 exhibe una micrografia superficial de una muestra rectificada sin recubrir donde puede
observarse que el CR se encuentra bien definido. Esto se debe a la deformacion plastica de las asperezas
superficiales de los cuerpos en contacto, lo que confirma los valores del factor A obtenidos en los calculos
teoricos. Se observa ademas, un pit que no alcanzo el tamafio critico.

La Figura 8.13 muestra, ademas, que los nddulos de grafito superficiales, cubiertos con una capa de
material perteneciente a la matriz metalica durante la etapa de rectificado (ver Capitulo 7, Figura 7.13),

quedan totalmente expuestos en el CR luego del ensayo. Este comportamiento coincide con lo observado por
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Magalhdes et al. (2000) y se atribuye a la baja resistencia mecanica del grafito, que provoca la fractura y

remocion de la capa de material que cubre los nodulos.

200 pm
Figura 8.13. CR de una muestra rectificada sin recubrir
La Figura 8.14 exhibe una depresion en una de las muestras rectificadas sin recubrir, producida por
particulas de desgaste presentes en el aceite lubricante, que son indentadas por las bolillas de la
contramuestra contra el camino de rodadura. Esto puede provocar un aumento del nivel de vibraciones y la

consiguiente detencion del ensayo. Por lo tanto, la observacion microscopica del camino de rodadura permite

discriminar si la detencion obedece a la formacion de una indentacion o de una falla por FCR.

Figura 8.14. Indentacion en una de las muestras rectificadas sin recubrir

Es posible diferenciar las indentaciones producidas por particulas de desgaste respecto de las fallas por
FCR, ya que en las primeras las rayas de mecanizado persisten en el fondo de las depresiones, mientras que
en los pits o spalls de fatiga, no se puede distinguir el fondo.

La Figura 8.15 exhibe micrografias superficiales de las muestras rectificadas y recubiertas con TiN.
Puede observarse que sobre ciertos nddulos de grafito superficiales ubicados en el camino de rodadura, se
produce la delaminacion de la pelicula y la remocién de material perteneciente a la matriz metalica,
dejandolos totalmente expuestos. Sin embargo, estas fallas no llegaron a alcanzar el tamafio critico. Este
comportamiento, como se indicd anteriormente, se atribuye a la baja resistencia mecanica del grafito, que

magnifica el cambio brusco de propiedades entre sustrato y recubrimiento.
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= F

Figura 8.15. CR de una de las muestras rectificadas y recubiertas con TiN

Debido a que la totalidad de los ensayos de FCR sobre muestras rectificadas sin recubrir y recubiertas
con TiN, utilizando una presion hertziana maxima de 1000 MPa, resultaron en datos suspendidos, se decidio

aumentar la presion hertziana maxima a 1400 MPa con el objetivo de obtener datos utiles.

8.3.2.2. Ensayos realizados a p, = 1400 MPa

Las Tablas 8.8 y 8.9 muestran los tiempos de duracién en los ensayos de FCR de las muestras sin
recubrir pulidas y rectificadas, respectivamente. Se indica también el mecanismo de falla observado en cada
ensayo. Puede verse que dos muestras pulidas presentaron fallas por FCR, con tiempos de duraciéon de 23,54
y 79,25 horas, mientras que s6lo una de las muestras rectificadas fallo, con un tiempo de duracion de 49,32

horas.

Tabla 8.8. Vida a la FCR de las muestras pulidas sin recubrir (p, = 1400 MPa)

Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51106 100 Ensayo suspendido

2 51106 100 Ensayo suspendido

3 51107 23,54 Un pit del orden del CR

4 51107 79,25 Un pit del orden del CR

5 51107 100 Ensayo suspendido

6 51107 100 Ensayo suspendido

Tabla 8.9. Vida a la FCR de las muestras rectificadas sin recubrir (p, = 1400 MPa)

Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51106 100 Ensayo suspendido

2 51106 100 Ensayo suspendido

3 51106 100 Ensayo suspendido

4 51106 100 Ensayo suspendido

5 51106 100 Ensayo suspendido

6 51107 49,32 Un pit del orden del CR

La Figura 8.16 exhibe micrografias superficiales de la muestra rectificada que presentd fallas. Puede

verse la presencia de un pit que alcanz6 el tamafio critico (izquierda) y varios pits mas pequefios (derecha).
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Figura 8.16. Pits en una muestra rectificada sin recubrir: de tamafio critico (izquierda)
y de menor tamafio (derecha)

Las Tablas 8.10 y 8.11 muestran los tiempos de duracion en los ensayos de FCR de las muestras
recubiertas con CrN pulidas y rectificadas, respectivamente. Se indica también el mecanismo de falla
observado en cada ensayo. Puede verse que s6lo dos muestras pulidas presentaron fallas, con tiempos de

duracion de 22,91 y 65,13 horas, mientras que ninguna de las muestras rectificadas fallaron.

Tabla 8.10. Vida a la FCR de las muestras pulidas recubiertas con CrN (p, = 1400 MPa)

Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones
! 51106 2291 | oo del CRy un pit el orden del CR
» 51106 65.13 pD:rlsir(rslrllnggll? Rde la pelicula concentrada en una
3 51106 100 Ensayo suspendido
4 51106 100 Ensayo suspendido
5 51106 100 Ensayo suspendido
6 51106 100 Ensayo suspendido
Tabla 8.11. Vida a la FCR de las muestras rectificadas recubiertas con CrN (p, = 1400 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones
1 51106 100 Ensayo suspendido
2 51106 100 Ensayo suspendido
3 51106 100 Ensayo suspendido
4 51106 100 Ensayo suspendido
5 51106 100 Ensayo suspendido
6 51106 100 Ensayo suspendido

La Figura 8.17 exhibe micrografias superficiales de una muestra pulida y recubierta con CrN que
presentd dos mecanismos de falla diferentes, por un lado, la generacion de pits en el sustrato con pérdida de
material de la matriz metalica (izquierda) y, por el otro, la fractura y posterior delaminacion de una porcion
de la pelicula sin pérdida de material del sustrato (derecha). Cabe aclarar que los pits observados poseen un

tamafio ampliamente mayor al de los nédulos de grafito.

Diego Alejandro Colombo 139



8. Estudio de la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto

Flgura 8.17. Fallasprod01das una rnuestra puhda y recublerta con CrN generacwn de pits
en el sustrato (izquierda) y fractura y delaminacion de la pelicula (derecha)

Como se vio en el capitulo anterior (punto 7.1.2.2), las muestras pulidas presentan crateres en su
superficie debido a la remocion parcial o completa del grafito de ciertos nodulos superficiales. Sin embargo,
no fue posible distinguir si las fallas en las muestras pulidas se generaron preferentemente en los crateres o
sobre los nddulos no removidos del sustrato.

La Figura 8.18 exhibe micrografias superficiales de una muestra rectificada y recubierta con CrN, donde
puede observarse que sobre ciertos nodulos de grafito superficiales se produce la delaminacion de la pelicula
y la remocion de material perteneciente a la matriz metalica, sin embargo, estas fallas no alcanzaron el

tamano critico.

- Figura 8.18. Mlcrograﬁas superficiales de una muestra rectlﬁcada y recublerta con CrN

Las Tablas 8.12 y 8.13 muestran los tiempos de duracion en los ensayos de FCR de las muestras
recubiertas con TiN pulidas y rectificadas, respectivamente. Se indica también el mecanismo de falla
observado en cada ensayo. Puede verse que todas las muestras pulidas fallaron, con tiempos de duracion
entre 11,29 y 52,81 horas, mientras que dos de las rectificadas resultaron en ensayos suspendidos. Los

tiempos de duracion de las muestras rectificadas que fallaron rondaron entre 15,15 y 85,36 horas.
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Tabla 8.12. Vida a la FCR de las muestras pulidas recubiertas con TiN (p, = 1400 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51106 20,74 Delaminacion de la pelicula concentrada en una

porcién del CR
) 51106 33.25 Dela.rr’nnacmn de la pelicula concentrada en una
porcion del CR
3 51106 33.82 Dela.n’nnacwn de la pelicula concentrada en una
porcién del CR
4 51106 52.81 Dela.rr’nnacmn de la pelicula concentrada en una
porcion del CR
51106 11,29 Dos pits del orden del CR
51106 22,63 Delaminacion de la pelicula sobre casi todo el CR

Tabla 8.13. Vida a la FCR de las muestras rectificadas recubiertas con TiN (p, = 1400 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

1 51106 51.59 Delaminacion de la pelicula concentrada en una

porcion del CR

2 51106 100 Ensayo suspendido

3 51106 73.30 Dela.r{nnacwn de la pelicula concentrada en una
porcidn del CR

4 51106 85,36 Delaminacion de la pelicula sobre casi todo el CR

5 51107 15.15 Dela.nfnnacmn de la pelicula concentrada en una
porcioén del CR

6 51107 100 Ensayo suspendido

Las Figuras 8.19 y 8.20 exhiben micrografias superficiales de las muestras pulidas y recubiertas con TiN,
donde pueden observarse los dos mecanismos de falla encontrados hasta el momento en las muestras

recubiertas.

-

Figua 8.19. Fallas p& delaminacién de la pel?cula en una muestra puliday recubierta con TiN
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La Figura 8.19 muestra fallas caracterizadas por la fractura y delaminacion de la pelicula, las cuales
comienzan preferentemente sobre los nodulos superficiales y luego se van extendiendo entre los mismos,
aumentando, de este modo, el tamafio de la zona delaminada. Debido a la particular diferencia de color entre
la pelicula de TiN y el material de los sustratos, pueden distinguirse claramente las zonas delaminadas.

Por otro lado, la Figura 8.20 muestra fallas caracterizadas por la generacion de pits en el sustrato. Este
comportamiento se atribuye a que los nddulos de grafito acttian como lugares propicios para la nucleacion de
fallas, acorde a lo reportado por Dommarco et al. (1998) y Magalhdes et al. (2000), quienes efectuaron
ensayos de FCR sobre ADI. En la Figura 8.20 (derecha) puede observarse también una zona delaminada que
no alcanzo el tamafio critico.

La Figura 8.21 exhibe micrografias superficiales de las muestras rectificadas y recubiertas con TiN,

donde pueden observarse fallas caracterizadas por la fractura y delaminacion de la pelicula.

8.3.2.2.1. Analisis del perfil del camino de rodadura

Analogamente a lo que ocurre en una indentacion para determinar dureza, la deformacion plastica que se
produce en el camino de rodadura puede provocar la acumulacion de material en el borde del mismo.
Ademas, una deformacion excesiva puede modificar el area de contacto de las bolillas de la contramuestra y
producir cierto endurecimiento por deformacion, lo que modifica las caracteristicas del fenémeno de FCR e

invalida los ensayos.
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Para evaluar este efecto, se determinaron las caracteristicas geométricas del camino de rodadura y la
deformacion que produce el ensayo de FCR sobre las distintas muestras estudiadas utilizando un rugosimetro
de contacto. El palpado se realiz6 en direccion perpendicular al camino de rodadura (en la direccion radial de
los discos). La Figura 8.22 muestra los perfiles del camino de rodadura de las muestras sin recubrir y

recubiertas con CrN y TiN, para los distintos métodos de terminacion superficial empleados.
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Figura 8.22. Perfiles del CR de las muestras analizadas: (a) ADI pulido, (b) ADI pulido-CrN,
(c) ADI pulido-TiN, (d) ADI rectificado, (¢) ADI rectificado-CrN, (f) ADI rectificado-TiN

Los perfiles obtenidos no evidencian la presencia de material acumulado en el borde del camino de
rodadura. Puede verse, ademas, que la profundidad del camino de rodadura de las muestras rectificadas es
inferior al de las muestras pulidas. Este comportamiento se atribuye al endurecimiento superficial de los
sustratos producido por el corte abrasivo.

Como en todas las muestras el ancho del camino de rodadura es varios érdenes de magnitud mayor a su
profundidad, se considera que la deformacion que sufre el area de contacto es despreciable y, por

consiguiente, que no invalida los ensayos.
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8.3.2.2.2. Analisis Weibull

Para realizar el analisis de los resultados utilizando la distribucion de probabilidad Weibull, se debe
contar con al menos dos datos no suspendidos por cada lote de muestras ensayado. Las muestras pulidas sin
recubrir y recubiertas con CrN y TiN cumplieron con este requisito, lo mismo que las muestras rectificadas y
recubiertas con TiN.

Sin embargo, s6lo una de las muestras rectificadas sin recubrir y ninguna de las rectificadas y recubiertas
con CrN presentaron fallas. Por lo tanto, se continuaron los ensayos que resultaron suspendidos en una de las
muestras sin recubrir y en dos de las recubiertas con CrN hasta la aparicion de fallas por FCR.

Las Tablas 8.14 y 8.15 muestran los tiempos de duracion de las muestras reensayadas. Se indica también
el mecanismo de falla observado en cada ensayo. La duracion total del ensayo hasta la aparicion de la falla
en la muestra sin recubrir fue 501,55 horas, mientras que las muestras recubiertas con CrN presentaron fallas

a 119,63 y 372,82 horas.

Tabla 8.14. Vida hasta la falla de las muestras rectificadas sin recubrir (p, = 1400 MPa)
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

5 bis 51106 501,55 Un pit del orden del CR

Tabla 8.15. Vida hasta la falla de las muestras rectificadas y recubiertas con CrN (py = 1400 MPa
Ensayo | Contramuestra | Vida [hs] | Observaciones

Delaminacion de la pelicula concentrada en una
porcién del CR y un pit del orden del CR

5 bis 51106 372,82 Un pit del orden del CR

3 bis 51106 119,63

La Figura 8.23 muestra micrografias superficiales de las fallas observadas en las muestras rectificadas y

recubiertas con CrN.

Y e e 1 o ; ' 2 .
Figura 8.23. Fallas producidas en una de las muestras rectificadas y recubie

e

rtas con CrN
Los graficos de probabilidad de Weibull de las muestras sin recubrir y recubiertas con CrN y TiN para

las distintas condiciones de terminacion superficial empleadas se muestran en las Figuras 8.24 y 8.25. Estos

graficos representan la probabilidad de falla de una muestra en funcion del tiempo de funcionamiento.
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Figura 8.24. Probabilidad de falla vs. vida en horas de
las muestras pulidas sin recubrir y recubiertas
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Figura 8.25. Probabilidad de falla vs. vida en horas de
las muestras rectificadas sin recubrir y recubiertas

Las Tablas 8.16 y 8.17 listan los parametros caracteristicos de las curvas obtenidas, tales como vida L;y

(vida promedio para una probabilidad de falla del 10%), vida Ls, (vida promedio para una probabilidad de

falla del 50%), vida caracteristica (17), pendiente (8) y factor de correlacion (R?).

Tabla 8.16. Parametros caracteristicos de las curvas Weibull
para las muestras pulidas sin recubrir y recubiertas

. VidaL,, | VidaL; n —vida . R? — factor de
Material J - pendiente
[hs] [hs] caracteristica [hs] correlacion
ADI 20,93 215,73 339,64 0,81 0,999
ADI-CrN 20,71 154,21 227,91 0,94 0,999
ADI-TiN 11,05 27,85 33,34 2,04 0,968
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8. Estudio de la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto

para las muestras rectificadas sin recubrir y recubiertas

VidaL;, | VidaLs n —vida R’ — factor de
Material J - pendiente
[hs] [hs] caracteristica [hs] correlacion
ADI 4421 389,37 594,55 0,87 0,999
ADI-CrN 31,52 221,45 323,60 0,97 0,999
ADI-TiN 15,95 83,51 115,25 1,14 0,943

Puede verse que, tanto la vida caracteristica como las vidas L;y y Lsy de las muestras recubiertas con CrN
y TiN son inferiores a las vidas correspondientes a las muestras sin recubrir, para las dos condiciones de
terminacion superficial empleadas. La aplicacion de los recubrimientos de CrN y TiN reduce la vida
caracteristica de las muestras pulidas en un 32,9% y un 90,2%, respectivamente, y la de las muestras
rectificadas en un 45,6% y un 80,6%, respectivamente. Este comportamiento se atribuye, en parte, a la
influencia negativa que ejercen los noédulos de grafito superficiales, los cuales actiian como lugares propicios
para la delaminacion de las peliculas y la nucleacion de fisuras en el sustrato. El espesor de pelicula también
puede estar influyendo negativamente en la vida a la FCR de las muestras recubiertas ya que, de acuerdo a
los antecedentes bibliograficos reportados en el Capitulo 3 (punto 3.3.6), espesores mayores a 1 um no
producen mejoras en la vida a la FCR de superficies de acero recubiertas con distintos materiales mediante
técnicas PVD.

Por otro lado, la vida a la FCR de las muestras rectificadas sin recubrir y recubiertas con CrN y TiN es
superior a la de las muestras pulidas. El rectificado promueve un aumento en la vida caracteristica de las
muestras sin recubrir del 75,1%, mientras que en las muestras recubiertas con CrN y TiN aumentos del 42%
y del 245,7%, respectivamente. Este comportamiento se atribuye al endurecimiento superficial provocado
por el corte abrasivo que promueve mejoras en el gradiente funcional entre sustrato y recubrimiento. Otro
factor a tener en cuenta es la ausencia de crateres en las superficies rectificadas, los cuales pueden asumir el
efecto de concentrador de tensiones y, de este modo, promover mayores fallas.

Las Figuras 8.26 y 8.27 relacionan la dureza y las tensiones residuales (TR) de las muestras sin recubrir
y recubiertas con CrN y TiN con la profundidad del CR y su vida caracteristica, para las distintas

condiciones de terminacion superficial empleadas.
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Figura 8.26. Relacion dureza, TR, profundidad del CR y
vida caracteristica para las muestras pulidas
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Figura 8.27. Relacion dureza, TR, profundidad del CR y
vida caracteristica para las muestras rectificadas
Puede verse, para ambas condiciones, que un aumento de la dureza y las TR en el producto ADI
recubierto produce una clara disminuciéon de su vida caracteristica, mientras que la profundidad del CR no
varia significativamente. Este comportamiento se atribuye al cambio brusco de propiedades entre sustratos y
recubrimientos. Este cambio es mas significativo en las muestras recubiertas con TiN, las cuales, a su vez,

presentan los menores valores de vida a la FCR.

8.3.3. Observaciones generales

Si bien, la resistencia a la FCR de las muestras de ADI recubiertas con CrN es ampliamente superior a la
de las muestras recubiertas con TiN, la aplicacion de ambos recubrimientos no permitidé mejorar la
resistencia a la FCR de ADI.

Se considera que, la aplicacion de recubrimientos multicapa podria mejorar la resistencia a la FCR de
ADI modificando, por un lado, el gradiente funcional entre sustrato y recubrimiento y enmascarando, por el
otro, a los nédulos superficiales con una primera capa de un dado material. El espesor de pelicula analizado
también puede estar ejerciendo influencia negativa. Segun surge de los estudios de FCR en superficies de
acero recubiertas (ver Capitulo 3, punto 3.3.6), espesores de pelicula menores a 1 pum podrian ser
beneficiosos.

Teniendo en cuenta que no fue posible determinar si las fallas en las muestras pulidas con lija al agua se
generan preferentemente en los crateres o sobre los nédulos no removidos, la aplicaciéon de un método de
terminacioén superficial que no promueva remocion preferencial del grafito de los nodulos superficiales
podria aclarar este interrogante. De acuerdo a lo reportado por Radzikowska (2005), quien analizé distintos
métodos de preparacion superficial en fundiciones esferoidales, este método puede ser un pulido manual con
lija en seco.

Por ultimo, dado que las fallas por FCR se dan principalmente por fractura y delaminacion de las
peliculas y que el ensayo de indentacion Rockwell-C carece, en principio, de la sensibilidad necesaria para
evidenciar pequefios cambios en la adherencia, puede considerarse al ensayo de FCR como un test mas de

adherencia o para comparar resultados con otros métodos.

Diego Alejandro Colombo 147



8. Estudio de la resistencia al desgaste del producto ADI recubierto

8.4. Conclusiones parciales

Los distintos métodos de terminacion superficial de los sustratos no ejercen influencia apreciable sobre
las curvas de variacion del coeficiente de friccion en funcion de la distancia recorrida de las muestras sin
recubrir y recubiertas con CrN y TiN.

Las muestras sin recubrir y recubiertas con TiN muestran coeficientes de friccion similares, con valores
entre 0,78 y 0,85, mientras que las muestras recubiertas con CrN coeficientes de 0,47 y 0,41 para las
terminaciones por pulido y por rectificado, respectivamente.

Los ensayos de deslizamiento no produjeron la fractura y/o delaminacién de los recubrimientos de CrN y
TiN en ningun caso. Ademas, en las huellas de deslizamiento de las muestras recubiertas pueden observarse
rayas de mecanizado originadas en la etapa de preparacion de los sustratos, lo que indica que el desgaste que
sufren las mismas es insignificante.

Los ensayos de FCR realizados utilizando presiones hertzianas maximas de 1000 MPa no provocaron
fallas en las muestras analizadas, mientras que presiones hertzianas maximas de 1400 MPa provocaron fallas
en las muestras pulidas y rectificadas, sin recubrir y recubiertas con CrN y TiN.

Las fallas en las muestras recubiertas con CrN y TiN se caracterizan principalmente por la fractura y
delaminacion de la pelicula y, en menor medida, por la generacion de pits en el sustrato. Los nddulos de
grafito superficiales actiian como lugares propicios para la nucleacion de fisuras, ya sea en el sustrato o en la
interfaz sustrato-recubrimiento.

La vida a la FCR de las muestras recubiertas con CrN y TiN resultd inferior a la de las muestras sin
recubrir para las distintas condiciones de terminacion superficial empleadas. La aplicacion de los
recubrimientos de CrN y TiN reduce la vida caracteristica de las muestras pulidas en un 32,9% y un 90,2%,
respectivamente, y la de las muestras rectificadas en un 45,6% y un 80,6%, respectivamente.

El endurecimiento superficial provocado por el rectificado promueve un aumento en la vida
caracteristica de las muestras analizadas. En las muestras sin recubrir se encontraron aumentos del 75,1%,
respecto a las muestras pulidas, y en las muestras recubiertas con CrN y TiN, aumentos del 42% y del

245,7%, respectivamente.
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Capitulo 9

Conclusiones generales

El desarrollo del presente trabajo de tesis permitié6 avanzar en el conocimiento del comportamiento
mecanico del producto ADI recubierto mediante técnicas PVD y en el entendimiento de los fenémenos
involucrados en la interaccion sustrato-recubrimiento.

Se aplicaron recubrimientos de TiN y CrN sobre FE de distintos conteos nodulares, temperaturas de
austemperado y métodos de terminacion superficial, utilizando un reactor industrial y bajo condiciones de
deposicion especificamente seleccionadas para este material.

Se analizaron los efectos del proceso PVD sobre la microestructura de los sustratos y las propiedades de
las muestras recubiertas, encontrando combinaciones de parametros de proceso que producen recubrimientos
con buenas caracteristicas en cuanto a espesor de pelicula, dureza, tensiones residuales y adherencia, sin
producir cambios en la microestructura ausferritica.

La aplicacion de los recubrimientos modifica la topografia superficial de las muestras, produciendo un
aumento de la rugosidad media. Las distintas condiciones de deposicion y materiales de recubrimiento
utilizados no producen variaciones significativas en la topografia resultante.

Las variaciones de espesor de pelicula, dureza y tensiones residuales en las muestras recubiertas, al
aplicar diferentes condiciones de deposicion, no afectan los indices de adherencia.

Posteriormente, se evalu6 la influencia del conteo nodular, de la temperatura de austemperado y del
método de terminacién superficial de los sustratos sobre las propiedades del producto ADI recubierto,
encontrando que éstas variables influyen principalmente en la topografia superficial y en la microdureza de
las muestras.

El aumento del conteo nodular de los sustratos produce una disminucion de la rugosidad media y un
cambio en la asimetria de los perfiles de las muestras recubiertas. Los perfiles de rugosidad de las muestras
pulidas se caracterizan por la preponderancia de valles debido a la remocion preferencial del grafito de los
noédulos superficiales. El rectificado genera deformacion plastica de la matriz metélica que cubre los nddulos
superficiales y, por lo tanto, perfiles mas simétricos.

El aumento del conteo nodular y la disminucién de la temperatura de austemperado promueven un
aumento de la microdureza. Las muestras rectificadas poseen mayor dureza respecto a las pulidas debido al
endurecimiento superficial de los sustratos producido por el corte abrasivo.

Los nodulos en superficie y el método de terminacion superficial afectan los patrones de fisuracion
alrededor de las improntas Rockwell-C, pero no llegan a modificar los indices de adherencia. Las fisuras se

propagan entre los nodulos de grafito superficiales generando patrones circunferenciales. Las muestras
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rectificadas presentan menor cantidad de fisuras alrededor de las improntas debido a la ausencia de noédulos
superficiales.

Por ultimo, se analiz6 el coeficiente de friccion y el comportamiento a la FCR del producto ADI
recubierto, teniendo en cuenta la influencia del método de terminacion superficial de los sustratos y del
material del recubrimiento

Se encontrd que el coeficiente de friccion de las muestras recubiertas con TiN es similar al de las
muestras sin recubrir, mientras que el de las muestras recubiertas con CrN es significativamente inferior. Los
distintos métodos de terminacion superficial empleados no afectan el coeficiente de friccion de las muestras
recubiertas. Los ensayos de deslizamiento no produjeron la fractura y/o delaminacion de los recubrimientos
en ningun caso.

La aplicacion de los recubrimientos de TiN y CrN no permitié mejorar la resistencia a la FCR de ADI.
Por su parte, la vida caracteristica de las muestras recubiertas con TiN resulto inferior a la de las muestras
recubiertas con CrN, para las distintas condiciones de terminacidén superficial empleadas, mientras que, la
vida caracteristica de las muestras rectificadas resultd superior a la de las muestras pulidas. Las fallas en las
muestras recubiertas se caracterizan principalmente por la fractura y delaminacién de la pelicula y, en menor
medida, por la generacion de pits en el sustrato. Los nédulos de grafito superficiales actian como lugares

propicios para la nucleacion de fisuras, ya sea en el sustrato o en la interfaz sustrato-recubrimiento.
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Capitulo 10

Continuidad del trabajo de investigacion

Tomando como base los resultados obtenidos en el presente trabajo de tesis, se considera oportuno
evaluar la factibilidad de aplicar recubrimientos PVD multicapas sobre ADI y determinar su comportamiento
mecénico. Para ello se acord6 realizar un trabajo en conjunto con el Instituto de Fisica del Plasma de la UBA
(INFIP), en el marco de una Beca Posdoctoral. El INFIP cuenta con equipos experimentales para la
deposicion de recubrimientos mediante arco catddico y para la realizacion de tratamientos de implantacion
ionica por inmersion en plasma.

El objetivo general del trabajo a realizar es mejorar las propiedades superficiales de fundicion esferoidal
austemperada de alta resistencia mediante la aplicacion de recubrimientos PVD de Ti/TiN y Ti/TiAIN por

arco catodico, con y sin implantacion iénica. Los objetivos especificos implican:

— Determinar parametros del proceso de deposicion mediante arco catdédico, de baja temperatura, para
obtener recubrimientos multicapas de Ti/TiN y Ti/TiAIN con caracteristicas aceptables y sin degradar las
propiedades de los sustratos de ADI.

— Evaluar la influencia de la aplicacidon de una capa de Ti puro previa a la deposicion de los recubrimientos
sobre la adherencia al sustrato, a través del analisis de los patrones de fisuracion de la pelicula y su
relacion con la morfologia del grafito superficial en los sustratos.

— Determinar las caracteristicas de los recubrimientos de Ti/TiN y Ti/TiAIN (fases presentes, textura
cristalografica, tensiones residuales, topografia superficial, espesor de pelicula, dureza, modulo elastico,
tensiones residuales, adherencia) y su comportamiento a la FCR.

— Evaluar la influencia de un proceso combinado de deposicion por arco e implantacion idnica en las

caracteristicas de los recubrimientos de Ti/TiN y en su comportamiento a la FCR.
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Capitulo 11
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