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COMPORTAMIENTO ANTE EL DESGASTE ABRASIVO DE LA ALEACION DE
ALUMINIO 7075-T6 CON Y SIN RECUBRIMIENTO AUTOCATALITICO DE
ELECTROLESS NI-P

Tutora: Dra. Mariana Staia.
Centro de Ciencia e Ingenieria de Nuevos Materiales y Corrosion (CENMACOR),
Escuela de Ingenieria Metalirgica y Ciencia de los Materiales, Facultad de Ingenieria,

Universidad Central de Venezuela.

Palabras claves: Electroless Ni-P, Abrasion, 7075-T6, Arena seca/rueda de goma.

Se llevé a cabo un estudio sobre el comportamiento ante el desgaste abrasivo de una
aleacion de aluminio 7075-T6 sin y con recubrimiento de electroless Ni-P con alto
contenido de fosforo (aproximadamente 18% P). El recubrimiento fue depositado a nivel
industrial por la empresa Reliable Plating Corp. (U.S.A.), obteniéndose un espesor de

aproximadamente 40 pm.

Adicionalmente, se estudiaron las caracteristicas del recubrimiento tales como:
rugosidad, morfologia, perfil de composicion quimica a través de su espesor y microdureza.
La rugosidad del recubrimiento se determiné empleando el método de perfilometria Optica.
El estudio de la morfologia del recubrimiento se realizé mediante la técnica de Microscopia
Electronica de Barrido (MEB). Las huellas de desgaste de las muestras ensayadas fueron
analizadas mediante las técnicas de perfilometria 6ptica y MEB con microanalisis quimico
por dispersion de la energia de rayos X (EDX). Los ensayos fueron realizados siguiendo los
parametros de la Norma ASTM G-65, bajo el ensayo arena/rueda de goma en condicion

s€ca.

A fin de establecer el método de ensayo que mejor se ajustard al estudio de la
resistencia a la abrasion de esta aleacion, se siguieron tres procedimientos establecidos en la
norma. Los parametros de ensayo que varian en cada caso son la carga y la distancia de

deslizamiento: Procedimiento C (13,25 Kgf, 71,8 m); Procedimiento D (4,58 Kgf, 4309 m)



y el Procedimiento E (13,25 Kgf, 718 m). La morfologia de las particulas abrasivas (arena
silice estandar Ottawa AFS 50-70) fueron analizadas mediante la técnica de Microscopia

Electronica de Barrido (MEB), antes y después de los ensayos.

Los resultados evidenciaron que para el procedimiento D, que corresponde a la
condicion de menor carga (4,58 Kgf) y mayor distancia de deslizamiento (4309 m), el
substrato presenté un volumen desgastado de 172.63 mm’, mientras que en el caso de las
muestras recubiertas se encontré una disminucion en el volumen desgastado de un 47 %,

con respecto al volumen desgastado del sustrato sin recubrir.

Para el procedimiento E, que corresponde a la condiciéon de mayor carga (13,3 Kgf)

y una distancia de deslizamiento de 718 m, el sustrato present6 un volumen desgastado de

457,81 mm3, mientras que en las muestras recubiertas se encontré una disminucion en el
volumen desgastado de un 69%, con respecto al volumen desgastado del substrato sin

recubrir.

Estos resultados indican que el recubrimiento de Electroless de Ni-P en su estado
como depositado sobre la aleacion de aluminio en estudio, mejora notablemente las

propiedades de resistencia a la abrasion la misma.
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INTRODUCCION

El desgaste, la fatiga y la corrosion son fendémenos que tienen un gran impacto en la
rentabilidad y productividad de la gran mayoria de los procesos industriales. Sin embargo,
el fenomeno de desgaste ha sido el menos estudiado y probablemente por esta razéon, atin
no sea posible predecirlo con cierta exactitud. El desgaste es una falla inevitable siempre y

cuando existan cuerpos en contacto bajo carga y con movimiento relativo entre si.

Teniendo en cuenta que casi un 50% de las fallas ocurren debido al desgaste por
abrasion, se ha decidido profundizar los estudios en esta area sobre una aleacion de
aluminio de la serie 7xxx, de suma importancia en la construccion de diferentes estructuras

en la industria aeroespacial.

Las aleaciones de aluminio de la serie 7xxx (Al-Zn-Mg-Cu), a la cual pertenece la
aleacion 7075 de estudio en este trabajo, son consideradas en una categoria especial debido
a que desde hace tiempo se conoce que poseen la mejor respuesta al endurecimiento por
envejecimiento de todas las aleaciones de aluminio. Estas aleaciones han sido
especialmente utilizadas en la industria aeroespacial y aeronautica debido a su relacién
resistencia mecéanica - peso. Sin embargo, las pobres propiedades tribologicas que
presentan estas aleaciones han limitado sus usos. Esto ha conducido a la posibilidad de
depositar recubrimientos o realizar cambios en los tratamientos térmicos de dichos

substratos.

De esta forma, los recubrimientos autocatiliticos se han presentado como alternativa
viable desde los puntos de vista practico y econdmico, sobre todo para mejorar la
resistencia ante la corrosion y el desgaste (abrasivo, adhesivo o erosivo) de materiales cuyo
comportamiento frente a estos fendomenos puede ser pobre, aun siendo sometidos a

tratamientos térmicos o superficiales.



Este recubrimiento ha sido estudiado sobre substratos de acero de mediana
resistencia, encontrandose una mejora en sus propiedades tribologicas y resistencia a la

corrosion.

En tal sentido, el objetivo principal de este estudio se basa en evaluar el
comportamiento de un depdsito de electroless Ni-P, sobre una aleacion de aluminio
7075-T6 frente a sus propiedades de resistencia al desgaste abrasivo. El recubrimiento se
obtuvo en la empresa Reliable Plating, USA, mediante la técnica de deposicion
autocatilitica, con un espesor promedio de 40 micras y alto contenido de fbsforo,
aproximadamente de 18%. Se escogio el ensayo de desgaste abrasivo bajo la configuracion
arena/ rueda de goma en condicidon seca para diferentes condiciones de carga aplicada y

distancias de deslizamiento.

Ademas, se determind la rugosidad, morfologia y la microdureza de las muestras
con y sin recubrimiento. La caracterizacion de las huellas de desgaste se realizo mediante
las técnicas de MEB y perfilometria optica y la morfologia de la arena abrasiva, antes y
después del ensayo se estudio por la técnica de MEB. Se han calculado los valores del
volumen desgastado (mm’) en cada una de las muestras con el fin de diferenciar cual ha
sido el efecto del recubrimiento sobre la resistencia al desgaste abrasivo de la aleacion de

aluminio 7075-T6.






FUNDAMENTO TEORICO

1.1. ALEACIONES DE ALUMINIO DE LA SERIE 7XXX

1.1.1. Caracteristicas y propiedades

El aluminio es el elemento metdlico mas abundante de la corteza terrestre, aunque
siempre combinado con otros elementos como hierro, oxigeno y silicio. El aluminio posee
una combinacidn de propiedades que le convierten en un material extremadamente 1til. Sin
embargo, la resistencia que presenta el aluminio puro es baja, es por ello que en el disefio
de las aleaciones de aluminio se plantea la necesidad de emplear elementos aleantes
capaces de generar un incremento en la resistencia de la aleacion bien sea a través de

. , . . . .« 1
tratamientos térmicos o por endurecimiento por deformacion ',

Las aleaciones de aluminio son clasificadas de acuerdo con los elementos aleantes
principales que contenga la aleacion. Para identificar las aleaciones de aluminio forjado, se
desarroll6 una designacion numérica de cuatro digitos. En las aleaciones de la serie 7xxx los
principales elementos constituyentes son cinc, magnesio y cobre. El principal elemento
aleante es el Zn en cantidades de 1 a 8% y, cuando se combina con pequefias cantidades de
Mg, resulta en una aleacion tratable térmicamente de moderada o muy alta resistencia. Al
incrementar la concentracion de MgZn, la resistencia mecanica de esta aleacion aumenta,
sin embargo importantes cantidades de Zn y Mg disminuyen la resistencia a la corrosion de
esta aleacion. Por lo tanto, debe existir un compromiso entre la composicion, la
microestructura y el tratamiento térmico de manera de mantener el balance adecuado en las

propiedades.

En general, estas aleaciones presentan baja resistencia a la corrosion bajo
. 1 ., , . .
tensiones''. La aleacion 7075 es una de las mas importantes aleaciones de este grupo y

tiene una composicion quimica nominal como la que se muestra en la Tabla 1.



Tabla 1 Composicion quimica de la aleacion de aluminio 7075, fracciones en
porcentaje en peso.

Al Zn Mg Cu Fe Si Mn Ti Cr
Min. 5.1 2.1 1.2 - - - - 0.18

Max. 90 6.1 2.9 2.0 0.5 0.4 0.3 0.28 0.2

Esta aleacion consiste principalmente de una matriz de aluminio con precipitados
endurecedores y compuestos de segunda fase, siendo el Aly;CuFes el mads comun. La

. .. ., . . 7 2
secuencia de precipitacion en las aleaciones Al-Zn-Mg se presenta a continuacion

Solucion Sélida (7975) = Zonas G.P (esférica) = 1’ (Fase de transicion)=» n (MgZn,)

De todos los elementos aleantes, de las aleaciones de aluminio, el Zn es el que
presenta la mayor solubilidad so6lida en el aluminio ver Figura 1 La curva de solubilidad
solida del sistema Al-Zn crece con el incremento de la temperatura, tal como se muestra en
el diagrama de fases de la Figura 2, lo que permite que esta aleacion sea endurecible por

tratamiento térmico de precipitacion o envejecimiento artificial'.
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Figura 1 Solubilidad s6lida de los elementos aleantes en el aluminio
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Figura 2 Diagrama de fases del sistema Al-Zn

En algunas aleaciones, un incremento considerable en la resistencia puede ser
obtenido mediante la aplicacion de cantidades controladas de trabajo en frio en el producto
luego del temple. De esta manera, segun sea la condicion de la aleacion, se puede designar

diversos tipos de nomenclaturas.

F: Como fabricado W: Tratamiento térmico de solucion aplicado
a aleaciones para envejecimiento natural.
O: Recocido T: Tratado térmicamente para producir una

condicion estable.

La letra T es siempre seguida por uno o mas digitos los cuales especifican la
secuencia del tratamiento térmico. Uno de los tratamientos empleado con mayor frecuencia
para obtener aleaciones de alta resistencia consiste en el tratamiento térmico de solucion
(Ts) y posteriormente envejecimiento artificial (a temperatura Te). Este tratamiento es
designado como T6, y es aplicado a productos carentes de deformacion en frio luego del

tratamiento térmico de solucion.



El tratamiento térmico designado como T6, puede ser alcanzado por medio del
calentamiento de la aleacion desde una temperatura ambiente (Ta) hasta los 465 °C y
mantenimiento a dicha temperatura por un tiempo suficiente para propiciar la disolucion de
los elementos de aleacion presentes en la matriz de aluminio (tratamiento de
solubilizacion). Posteriormente, se realiza un enfriamiento brusco para inducir el estado de
sobresaturacion de la aleacion y luego se efectia un calentamiento hasta 120 °C durante un
tiempo de 24 horas (envejecimiento artificial), con el objeto de generar la precipitacion de
las fases endurecedores.’) La representacion del tratamiento térmico se muestra en la

Figura 3.

T(°C) a
465 °C

Ts

W /e
/ v 24 horas

Ta

Solubilizacion Envejecimiento tiempo (h)

>
Figura 3 Representacion esquematica tratamiento térmico T6 (Envejecimiento artificial)

Generalmente, la aleacion de aluminio 7075-T6 ha tenido aplicacion en la industria
aeronautica y aeroespacial para la fabricacion de componentes estructurales del fuselaje y
para el tanque externo de transbordadores espaciales''’. Se puede encontrar en sus formas
comerciales como laminas, placas, productos tubulares, barras, etc. En la Tabla 2 se pueden

observar las propiedades mecanicas y fisicas de la aleacion.

Tabla 2 Propiedades fisicas y mecénicas de la aleacion 7075-T6 !

Propiedad Magnitud
Densidad 2.81 gr/cc
Dureza Vickers 175
Resistencia maxima 570 MPa
Coeficiente de expansion térmica (20°C) 23.6 um/m
Conductividad térmica 0.96 J/g °C
Punto de fusion 477 °C — 635 °C




1.2. DEPOSITOS AUTOCATALITICOS ELECTROLESS NI-P

1.2.1. Principios basicos y caracteristicas

El término “Electroless plating” fue originalmente adoptado por Brenner y Riddell"!
para describir un método para recubrir substratos metalicos con aleaciones de niquel y
cobre sin la presencia de una fuente externa de corriente eléctrica. A través de los afios, el
término ha sido ampliamente usado para describir cualquier método que deposite

continuamente metal desde un medio acuoso.

En general, el “Electroless plating” esta caracterizado por la reduccion selectiva de
iones metalicos solo en la superficie de un substrato catalitico inmerso en una solucion
acuosa de iones del metal mencionado, con una continua deposicion sobre el substrato a

través de la accion catalitica propia de los depositos.

El Electroless niquel es normalmente usado debido a sus excelente propiedades de
resistencia al desgaste y a la corrosion. Los recubrimientos de Electroless Ni son
frecuentemente aplicados sobre aluminio para proveer superficies soldables. Este
recubrimiento es ademas usado para obtener dureza, ductilidad y superficies resistentes
para operacion en servicio por encima de los 40 °C y para tener capas uniformes en formas

complejas.

Wu et al !, estudiaron recubrimientos de Ni-P de aproximadamente 7% P vy
depositos compuestos de Ni-P/SiC sobre una fundicion de baja aleacion usando la técnica
de electroless. Los resultados indicaron que los depdsitos de electroless Ni-P son una
solucion solida sobre saturada y que la fase NisP precipita cuando es tratado térmicamente
a 350 °C, lo cual incrementa la dureza. Sin embargo, cuando la temperatura es mayor de
400°C la dureza disminuye rapidamente pero el volumen desgastado continia decreciendo

continuamente.



Debido a que durante el proceso los depdsitos catalizan la reaccion de reduccion, el
término autocatalitico es también usado para describir este tipo de proceso de deposicion.

En la Figura 4 se puede ver una representacion esquematica del proceso.

Iones metalicos Reduccion Deposicion en

en solucidn Quimica substrato

Reacciones de

1 . Ausencia
reduccion del Ni

de corriente

Iones Ni

A

\%

Agente — L_ Otros <

Reductor Agentes

v

Superficie
Catalitica

Ni™" + AG. REDUCTOR - Ni \
H,PO, +2H ' +¢ > P+2H,0

Figura 4 Esquema representativo del proceso de deposicion de un recubrimiento de
electroless Ni.

El proceso de deposicion por electroless puede ser dividido en cinco etapas
elementales ©°':
» Difusion de las especies reactantes a la superficie
* Adsorcion de los reactantes en la superficie
» Reaccion quimica en la superficie
* Desorcion de los productos de reaccion desde la superficie

» Difusion de los productos al resto de la solucion

Se considera que estas etapas ocurren de manera consecutiva y la etapa que posea la

menor velocidad serd la etapa controlante del proceso de deposicion.



El electroless Niquel no es un producto nuevo en la mayoria de las industrias. Este

ha sido usado en diferentes aplicaciones, desde su desarrollo en los afios 1950.

1.2.2. Reacciones quimicas

La reaccion fundamental que caracteriza el proceso de deposicion de Ni-P por

electroless esta representada en la ecuacion (1):

Ni*" + H,PO, + H,O—“""E s Ni+2H" + H,PO; (1)

Esta reaccion es la responsable de las variaciones de pH. Se observa que el i6n
niquel es reducido en presencia de hipofosfito y agua. Cuando el 16n hipofosfito es oxidado
a un i6n ortofosfito, los iones hidrogeno son liberados en paralelo con la reaccion (1),
ocurre la siguiente reaccion a un ritmo dos veces mayor que la reaccion anteriormente

descrita:

H,PO; + H,0—™55 5 11 PO; +H, ()

Un analisis completo del mecanismo de reaccion estd representado en las
(6]

ecuaciones que se muestran a continuacion

H,PO; —M58 5 pO; +2H (3)
PO; +H,0 - H" + PO; 4)
Ni™" +2H ) —>2H" + Ni (5)
H,PO, +H ¢4 —> H,0+O0H +P (6)



2H yr) > H, (7)

2H"+Ni—> Ni"" +H, (8)

En las ecuaciones (4) y (5) se producen iones de hidrégeno. Como consecuencia,
estas reacciones van seguidas de un aumento de pH. Por otro lado, en la reaccion (6) se
producen iones oxidrilos, los cuales tienden a bajar el pH del bafio. Estos dos efectos

tienden a contrarrestarse, pero las velocidades de reaccion implicitas son diferentes.

Ademas, debe considerarse que el porcentaje de fosforo aumenta con la disminucion
del pH, razon por la cual debe tenerse un estricto control del mismo debido a que si este
disminuye excesivamente el depdsito de Ni se disuelve liberando hidrogeno (8). Una
deposicion a un valor aproximado de pH = 5 presentara un contenido de fosforo cercano al
8%, mientras que dicho porcentaje de fosforo estard cerca del 10% si la deposicion ocurre

con un valor de pH aproximado a 4.
El niquel actiia como un catalizador en si mismo en el proceso de deposicion de
electroless Ni-P. Si los metales mas electropositivos que el niquel son sumergidos en el

bafio, entonces, una pequefia, delgada y activa capa de niquel se deposita en la superficie.

Ejemplo de esto lo son el hierro y el aluminio. El proceso del hierro sera:

Fe+ Ni"™" — Fe™ + Ni ©)

Esta capa de niquel actuara entonces como un catalizador y la deposicion del mismo

continuara de acuerdo con la ecuacion (1).
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1.2.3. Composicion del baiio de electroless Ni-P

Las propiedades fisicas y quimicas de los depdsitos de electroless niquel dependen
de su composicion, la cual a su vez depende de las condiciones de operacion durante el

proceso de deposicion.

Los constituyentes tipicos de una solucion de electroless niquel son:

e Fuente de niquel

e Agente reductor

e Agentes acomplejantes

e Estabilizadores - inhibidores
e Reguladores de pH

e Energia

e Agitacion.

Cada uno de estos agentes ejerce una accion especifica en la solucion y mantienen

de esta manera las condiciones dptimas para la continuidad del proceso de deposicion.

1.2.3.1. Fuente de Niquel

La principal fuente de niquel, empleada para la deposicion por electroless, la
constituye el sulfato de Ni. Otras sales de niquel, tales como el cloruro de niquel y el
acetato de niquel, son empleadas en aplicaciones muy limitadas.

La concentraciéon de Ni en aplicaciones industriales es de aproximadamente

6,5 £ 1 g/l. Se ha encontrado que cuando la concentracion de Ni es igual o mayor a 5 g/l,

este elemento no ejerce influencia en la velocidad de deposicion.
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1.2.3.2. Agente reductor

Para la reduccion quimica de los iones de niquel presentes en la solucion de
electroless, pueden emplearse agentes a base de fosforo, boro o nitrégeno. Los mas
comunes son hipofosfito, borohidruros, aminoboranos o hidracina. Para la reduccién con
fosforo es ampliamente empleado el hipofosfito de sodio, NaH,PO,-H,0, el cual consiste

en cristales higroscopicos incoloros los cuales son facilmente solubles en agua.

1.2.3.3. Acomplejantes

Los agentes acomplejantes son afiadidos a las soluciones de electroless niquel con el
fin de regular o controlar la cantidad de niquel libre durante el proceso de deposicion. De
esta manera, se previene la descomposicion del bafio, la cual podria presentarse por efecto
de la precipitacion de sales o compuestos de niquel. Estos agentes también son capaces de
controlar la reaccion de deposicion de niquel, de manera que ésta ocurra nicamente sobre
la superficie catalitica. Ejemplos de agentes acomplejantes lo constituyen los é&cidos

organicos y sus sales /).

Los agentes acomplejantes también pueden actuar como “buffers” en las soluciones
de “electroless” niquel, previniendo asi disminuciones repentinas en los valores de pH a
medida que se producen iones de hidrogeno por efecto de la reaccion de reduccion del
niquel. Los agentes acomplejantes pueden ejercer efectos marcados sobre la calidad del

depbsito, especificamente en el contenido de fosforo, esfuerzos internos y porosidades .
1.2.3.4. Estabilizadores — Inhibidores
Las soluciones de deposicion por electroless niquel son capaces de operar bajo
condiciones normales durante periodos prolongados de tiempo, sin la necesidad de ser

empleados ningln tipo de agente estabilizador. Sin embargo, la descomposicion del bafio

puede ocurrir espontaneamente de manera inesperada *).
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La descomposicion espontanea del bafio puede ser controlada al afiadir pequefias
cantidades (trazas) de inhibidores cataliticos a la solucién. Estos inhibidores son absorbidos
por cualquier particula coloidal presente en la solucion, impidiendo de esta manera la

<y ’ - [3
reduccion del niquel sobre su superficie ™.

1.2.3.5. Reguladores de pH y buffers

La formacion de iones H' como producto de la reduccion del Niquel, produce una
disminucién de los valores de pH en la solucién. La variacion o cambios en los valores de
pH ocasionan variaciones tanto en las condiciones de deposicién como en la concentracion
de los elementos depositados, y éstas, a su vez, en las propiedades del producto final. La
Figura 5 ilustra los cambios en la velocidad de deposicion y contenido de fésforo en el

deposito por efecto de variaciones en los valores de pH ™.

16 . - 16
Velocidad de —

deposicién /‘
12 f 12

Contenido
de losloro

Vekocidad de depsicién, pm/h
[--]
Fosforo en el depésito, %

ki 4 5 B 1
ph de la solucién

Figura 5 Efecto del pH de la solucién en la velocidad de deposicion y el contenido de
fosforo en el deposito!™

Para controlar las variaciones producidas en los valores de pH, se emplean
generalmente los “buffers”; las cuales son sustancias o mezcla de sustancias que anadidas a
una solucion son capaces de neutralizar tanto acidos como bases, sin generar cambios
apreciables en el pH original. La eficiencia o capacidad de un “buffer”, por tanto, puede ser

medida por medio de la cantidad de 4cido requerido para producir un cambio en un valor
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determinado de pH. Mientras mayor sea la cantidad de acido para producir el cambio en el
pH en presencia del “buffer”, mayor sera la eficiencia de este agente. Esta relacion puede

ser observada en la Figura 6!*),

~ Buffer de alta
S eficiencia

pH

Buffer de baja
eficiencia

Concentracion de acido

Figura 6 Eficiencia de los “buffers” *],

Aun cuando los “buffers” ayudan a mantener los valores de pH, sin producir
variaciones apreciables, para prolongados tiempos de deposicion, se pueden generar
disminuciones repentinas en el pH, por lo que es necesario monitorear y neutralizar el
exceso de H' en la solucion por medio de la adicion de agentes reguladores de pH. Entre
los reguladores de pH mas comunmente utilizados se encuentran los compuestos alcalinos
(hidréxidos) y soluciones de amonio. El efecto que producen estos agentes en las

soluciones de electroless es mostrada en la Figura 7).
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Figura 7 Efecto de los reguladores de pH en la solucion de electroless niquel™.
1.2.3.6. Aceleradores

Para contrarrestar el efecto de los acomplejantes, los cuales generan disminuciones
considerables en la velocidad de deposicion, se introducen en la solucion de deposicion

pequenas cantidades de aditivos organicos denominados aceleradores.

Segun las investigaciones, se cree que los aceleradores actuan en el enlace de los
atomos de hidrogeno y fosforo en la molécula de hipofosfito (reductor con fosforo),
permitiendo que el hidrogeno sea removido mas facilmente y adsorbido sobre la superficie

catalitica.
El acelerador utilizado con mayor frecuencia en los bafios que contienen al

hipofosfito como agente reductor, es el acido succinico. El efecto de este tipo de acelerador

en la velocidad de deposicion es ilustrado en la Figura 8'*).

15



i6n succinico

U‘I] [IN]] 0.20 0.30

-4 T T
E =
- ER. i ~] . E
r L~ s &
3 / 2
[ 2
'a 30 - w
2 10 2
@ o
° ] ©
o 20 @
- / h-)
-] b=
o 405 @
p=IRY /| 2
(1} [¥]
o k=]
[ @
- >

1] 1]

[ 0.02 004 0.06 0.08 )

16n succinico

Figura 8 Efecto del 4cido succinico en la velocidad de deposicion!®),

1.2.3.7. Energia

La cantidad de energia requerida por el sistema es uno de los factores mas
importantes capaces de afectar la cinética y velocidad de las reacciones *!. La velocidad de
deposicién es usualmente muy lenta a temperaturas por debajo de 65 °C, pero incrementa

rapidamente con el incremento de la temperatura, tal como se ilustra en la Figura 9.

Temperatura, °F

120 140 160 180 200
T

24 T T

; l
40 50 60 0 80 %0 100
Temperatura, °C

Velocidad de deposicion, pm/h
]
i \D\i
] A ]
Velocidad de deposicién, mill/ h

Figura 9 Efecto de la temperatura de la solucion en la velocidad de deposicion. Evaluacion
realizada a valores de pH entre 3 y 5.
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1.2.4. Caracteristicas de los depositos.
1.2.4.1. Estructura

Los depositos de electroless Ni-P  de baja aleacion de fosforo (< 7% P) son
depositos “microcristalinos” ya que consisten en granos muy pequefios (de 2 a 6 nm).
Depositos con contenidos mayores de fosforo (> 7% P) tienen una estructura amorfa. La
estructura del deposito tiene una gran relacion con las condiciones de deposicion y con las

propiedades del recubrimiento.

Li, H. et al"”’, estudiaron la estructura y la morfologia de aleaciones amorfas de Ni-P
depositadas sobre silicon tipo P. Estos depositos fueron sometidos a un proceso de
cristalizacion calentando a altas temperaturas desde 550 K hasta 610 K en nitrogeno por
2 horas. Se determind que no existieron cambios significantes en la composicion ni en la
estructura electronica del recubrimiento. Sin embargo, se observaron cambios en la
estructura amorfa asi como en la morfologia de la superficie. Indicando que el
recubrimiento amorfo de electroless Ni-P como depositado consiste en miles de pequefias
particulas distribuidas homogéneamente sobre su superficie. Estas particulas son esféricas y

presentan un tamafio promedio alrededor de 100 nm.
1.2.4.2. Propiedades Fisicas

1.2.4.2.1. Densidad
La densidad de los depositos es dada segun la siguiente expresion !

pz%(g/cmﬂ

La densidad del Niquel metalico puro a temperatura ambiente es 8.9 g/cm’. En el

caso de aleaciones de Niquel-fosforo es principalmente el contenido de fosforo el que
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gobierna la densidad. La relacion que describe este comportamiento, la cual es valida para

contenidos de fosforo de 18% en peso, se expresa a continuacion ™

_113.6-Cp

12.7
donde Cp = contenido de Fosforo.

Tal que en la Figura 10., se observa la relacion densidad vs porcentaje en peso de
fosforo. A medida que aumenta el porcentaje de fosforo, disminuye la densidad del

deposito.
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Figura 10 Efecto del porcentaje de fosforo en la densidad de los depdsitos Ni-P

1.2.4.2.2. Contenido de fosforo, %

El contenido de fosforo en los depositos de electroless Ni-P tiene relacion directa
con las propiedades (ver Tabla 3) que presenta el mismo. Por ello, es importante tener claro
bajo que condicion va a estar el recubrimiento. Los recubrimientos de de Ni-P obtenidos
mediante la técnica de electroless se clasifican segun su contenido de fosforo de la siguiente
manera [*);

* Bajo contenido de fosforo (Cont. P 1%-4%)
* Medio contenido de fosforo (Cont. P 6%-9%)
= Alto contenido de fosforo (Cont. P 10%-12%)
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Tabla 3 Clasificacion de los recubrimientos de electroless Ni-P segun el contenido de
fosforo.

Contenido de Fdsforo Caracteristicas

Provee maxima proteccion en los

ambientes mas severos

Facil de soldar
Alto Fésforo

Excelente ductilidad

No magnético

Excelente barrera difusora

Buena resistencia a la corrosion en

ambientes alcalinos y acidos

Medio Fésforo Excelente lubricidad

Tratable térmicamente hasta 65 HRC

Apariencia brillante decorativa

Alta dureza como depositado

Excelente resistencia la desgaste

o Bastante resistente a la corrosion en
Bajo Fosforo _ _
ambientes alcalinos

Alto punto de fusién (1200 °C)

Facil de soldar

1.2.4.2.3. Porosidad

La porosidad es uno de los parametros mas importante. Es en gran parte el que
determina la resistencia a la corrosién o el ataque quimico del sistema recubrimiento-
substrato. Otras propiedades como densidad, soldabilidad y ductilidad son también

ampliamente determinadas por la porosidad.
Se ha demostrado que la porosidad de los depdsitos producidos por medio de la

técnica electroless es menor que su equivalente producto electrodepositado!'®. Ademas, se

ha reportado una estrecha relacion entre el espesor del recubrimiento y el nlimero de poros.
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En la Figura 11. puede observarse que a medida que aumenta la porosidad™ el espesor

disminuye.
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Figura 11 Dependencia de la porosidad con el espesor de los recubrimientos
de electroless Ni-P®.

1.2.4.3. Propiedades mecanicas
1.2.4.3.1. Esfuerzos internos

Diferentes estudios, tales como los de Duncan, Fields et al. y Tulsi® han mostrado
que los esfuerzos internos, sean estos compresivos o tensiles, (Figura 12) asi como su
magnitud, estan relacionados con el contenido de fosforo en el depdsito, y con la
naturaleza del substrato. La variacion de los esfuerzos internos con el contenido de fosforo

del electroless Ni, depositado sobre substratos de acero y aluminio se ilustra en la

Figura 13 '),
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Figura 12 Variacion de los esfuerzos internos con el contenido de fosforo del
recubrimiento de electroless Ni-P™,
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Figura 13 Efecto del contenido de fosforo sobre los esfuerzos internos de depositos Ni-P

sobre substratos de acero y aluminio™.
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1.2.4.3.2. Dureza

En 1974 Riedel y colaboradores!® evaluaron ciertos factores en la medida de dureza
de los recubrimientos, y reportaron diferencias entre la dureza medida a un recubrimiento y
la dureza medida de un recubrimiento depositado sobre un substrato. Segun esta
investigacion, la dureza del substrato influye en los valores encontrados de un substrato
recubierto, por lo que de esta manera, el valor de dureza resultante es una combinacion

entre la dureza del deposito y la del substrato.

Desde 1984, se han propuesto diversos modelos con el fin de determinar el valor de
dureza del recubrimiento aplicado sobre un substrato. Entre estos modelos se destacan los

de Jonsson y Hogmark, Chicot y Lessage, Biickle, Korsunsky et al. *), etc.

Para los depositos de electroless Ni-P con durezas ubicadas entre los 450 y 700 HV,
en la condiciéon como depositado, se ha encontrado que para su medida se deben emplear

cargas que estén ubicadas entre los 50 y 200g (0,5 a 2N)!"],
La dureza también depende del contenido de fosforo del depdsito, como se puede

ver en la Figura 14 en donde se puede notar una disminucién en sus valores con el

incremento en el contenido de fosforo.
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Figura 14 Efecto del contenido de fosforo en las propiedades mecénicas del electroless
Ni-P en su estado como depositado™.

1.2.4.3.3. Ductilidad

La ductilidad de un recubrimiento de electroless Ni-P varia con la composicion.
Para recubrimientos de alto % fosforo o alta pureza, la ductilidad esta entre 1-1% % (como
elongacion). Este valor esta por debajo de los valores de la mayoria de las materiales de
ingenieria, sin embargo, son adecuados para casi todas las aplicaciones de estos
recubrimientos. Para depdsitos de bajas concentraciones de fésforo o que contienen
impurezas metalicas o sulfuros, la ductilidad es evidentemente reducida y puede

aproximarse a cero y por tanto, se puede volver fragil.
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1.3.DESGASTE

El desgaste es un desprendimiento gradual de particulas de la superficie de un
material solido, por friccion con otro so6lido, o por contacto con un liquido o gas en

movimiento.

El dafio a la superficie supone desplazamiento y separacion de particulas, acelerado
por el calor desarrollado en la friccion y, por esta razon, el desgaste en seco va acompanado
con frecuencia de corrosion. Segun la Sociedad Americana de Ingenieros de la Lubricacion

(ASLE), el desgaste se define como la “remocion de material por accidn mecénica”.

El desgaste no se considera como una propiedad inherente del material puesto que
solo se produce por la interaccion de dos cuerpos en contacto y en movimiento y esta
determinado, en gran parte, por condiciones externas independientes de la naturaleza del

material.

1.3.1. Tipos de desgaste

Una de las clasificaciones mas simples del desgaste esta basada en la presencia o
ausencia de lubricantes efectivos en el tribosistema: desgaste lubricado y desgaste no
lubricado. Sin embargo, el método convencional para clasificar los procesos de desgaste se
apoya en la descripcion fisica de los mismos, con los mecanismos de desgaste como rasgo

e . 11 .. . C. . .
distintivo "'l Distintos autores han sugerido las siguientes clasificaciones:

e Burwell y Strang ['": Desgaste Abrasivo, Desgaste Adhesivo, Desgaste Corrosivo,
Fatiga superficial, Desgaste micro-oscilatorio, Erosion y Cavitacion.

e Jahanmir !

Adhesion, Delaminacion, Desgaste micro-oscilatorio, Abrasion,
Erosion, Desgaste por impacto, Fatiga superficial, Desgaste por corrosion, Desgaste

por Difusion y Desgaste por contacto eléctrico.
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14 . : oy
e Godfrey ": Desgaste Adhesivo moderado, Desgaste Adhesivo Severo, Abrasion,
Erosion, Fatiga, Delaminacion, Corrosion, Electrocorrosion, Corrosion micro-

oscilatoria, Cavitacion, Descarga eléctrica y Pulido.

e Rice "% Adhesion, Abrasion, Fatiga, Corrosion u Oxidacion, y Desgaste Eléctrico.

Segun la Norma Industrial Alemana DIN 50320 "% después de reducir algunos
términos redundantes en relacion a los mecanismos de desgaste basicos, distingue cuatro
tipos principales de desgaste: Adhesion (formacion y rompimiento de enlaces adhesivos
inter-superficiales o uniones soldadas en frio), Abrasion (remociéon de material debido al
rayado), Fatiga Superficial (formacion de grietas en la superficie debido a esfuerzos
tribologicos ciclicos que resultan en separacion de material) y Reaccion Tribo-quimica
(formacion de sustancias quimicas producto de la interaccion entre los elementos del

tribosistema).

Por su parte, La Sociedad Americana de los Metales ASM, establece tres tipos
fundamentales de desgaste: desgaste debido a particulas o fluidos (entre los que se
encuentra el desgaste abrasivo), desgaste por rodadura, deslizamiento o impacto y desgaste

.. I 1
asistido quimicamente !/,

1.3.1.1. Desgaste abrasivo

Segin la definicion de la ASTM M8 el desgaste abrasivo es aquel originado por
particulas o protuberancias duras que son forzadas en contra de una superficie so6lida
mientras se mueven a través de ella. La abrasion puede ocurrir cuando una superficie dura
y rugosa desliza sobre otra superficie mas blanda, formando una serie de surcos y
desprendiendo material en forma de particulas sueltas. El desgaste abrasivo también
puede originarse cuando particulas abrasivas duras son introducidas entre dos superficies

deslizantes, desprendiendo material de ambas. En este caso, el desgaste sucede cuando
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un grano abrasivo se adhiere temporalmente a una de las superficies deslizantes, y forma un

surco en la otra.

Ambas modalidades del desgaste abrasivo, una que involucra una superficie dura y
rugosa, y la otra, que involucra granos abrasivos sueltos, se conocen como procesos de

1121 ‘jlustrados en la

desgaste abrasivo de dos cuerpos y de tres cuerpos, respectivamente
Figura 15. El desgaste abrasivo de dos cuerpos no toma lugar cuando la superficie
deslizante dura es lisa. De forma similar, el desgaste abrasivo de tres cuerpos no ocurre
cuando las particulas dentro del sistema son pequenas, o cuando ellas son mas suaves que
los materiales deslizantes. Por tanto, es usualmente posible dar una disposicion a los
materiales para evitar el desgaste abrasivo en un sistema deslizante. Sin embargo, una vez
que el deslizamiento ha comenzado, el desgaste abrasivo puede convertirse en un problema,
ya que particulas de desgaste frecuentemente endurecidas por la oxidacion comienzan a
acumularse en el sistema, dando como resultado otros procesos de desgaste. En otros casos,

particulas contaminantes del medio circundante pueden introducirse en el sistema de

deslizamiento.

()
777777/ 7777777

Figura 15 Dos modalidades genéricas de abrasion (a) Abrasion de dos cuerpos,
(b) Abrasion de tres cuerpos

Quizas la forma mas comun de desgaste abrasivo experimentada en la practica de la
ingenieria es la abrasion de tres cuerpos definida como aquella originada por materiales
abrasivos dispersos entre dos superficies en frotacion. Dichos materiales abrasivos pueden
ser de dos tipos: material adventicio (suciedad) o material proveniente de las mismas

superficies en friccion (6xidos). Algunos tribologistas dedicados al estudio de prevencion
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de fallas, proclaman que el material adventicio es la causa mas frecuente de fallas

tribologicas en la industria ',

Los sistemas de dos cuerpos presentan generalmente de diez a mil veces mas la
pérdida de material que en el caso de los sistemas de tres cuerpos para una carga y una
longitud de desgaste dado!'!, debido a que durante la abrasion de tres cuerpos, las
particulas abrasivas son capaces de rotar sin adoptar orientaciones de corte, a diferencia de

la abrasion de dos cuerpos, donde la rotacion de las particulas no es permitida.

En relacion a los ambientes de contacto, los tribosistemas abrasivos son
clasificados en: abiertos (libres) o cerrados (restringidos). En diversas pruebas,
Blickensderfer y colaboradores *”), demostraron que para una carga y longitud de desgaste
dada, la tasa de desgaste es aproximadamente la misma para los sistemas abiertos y
cerrados. No obstante, las mediciones de pérdida de material en los sistemas cerrados, con
frecuencia pareceran mayores a las de los sistemas abiertos, debido a que la mayoria de los

sistemas cerrados experimentan mayores cargas.

La abrasion también puede clasificarse como un proceso de bajo ¢ alto esfuerzo. La
abrasion de bajo esfuerzo ocurre cuando el abrasivo permanece relativamente intacto, como
en el caso de lijar madera con papel abrasivo. La abrasion de alto esfuerzo tiene lugar
cuando las particulas abrasivas son trituradas, por ejemplo, en un molino de esferas donde
tanto las esferas como el mineral a triturar son desgastados. Durante la abrasion de alto
esfuerzo, una particula abrasiva relativamente grande corta al material que no ha sido
totalmente deformado durante el proceso del material en cuestion, como por ejemplo,

cuando se muelen rocas en un triturador.

Dube, N.B. et al [21], han estudiado la influencia de las condiciones de ensayo sobre
el comportamiento de fractura de las particulas, asi como el movimiento de las mismas en
el desgaste abrasivo y, por lo tanto, las consecuencias de estos efectos para el desgaste y los
métodos de ensayos. El ensayo de desgaste abrasivo fue conducido en un aparato para

ensayo de arena seca/rueda de goma siguiendo las especificaciones de la norma ASTM
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G65-91 bajo el procedimiento B con ciertas modificaciones. Se utilizé un acero AISI 1020.
En la mayoria de las condiciones estudiadas, la superficie de la huella mostrdé pequefia o
ninguna direccionalidad en sus rasgos, pero si mostraron evidencia de multiples
indentaciones probablemente asociado con un movimiento de rodadura de las particulas
abrasivas entre la muestra y la rueda de goma. Aun, en los casos donde rasgos lineales
fueron observados, estos eran a menudo surcos que aparentemente se produjeron por
diferentes mecanismos como ranuras. Los surcos exhibieron multiples indentaciones a
escala macroscopica, y parecen estar asociados con una canalizacion preferencial de
muchas particulas las cuales ruedan por si solas. Las ranuras, en cambio, aparentemente
resultan del contacto deslizante entre las particulas individuales de abrasivo y la
contraparte, y se observaron a una escala mucho mas pequefia. Los resultados mostraron
que los mecanismos por los cuales el material es removido de la superficie involucran
multiples indentaciones plasticas por la rodadura de las particulas de abrasivo en la zona de

contacto.

Apachitei et al *), estudiaron la resistencia al desgaste de los recubrimientos de
Ni-P como depositado y posteriormente tratado térmicamente como una funcioén de la carga
aplicada y el contenido de fosforo. Se determind que la resistencia al desgaste disminuyo6

tanto con el incremento en la carga aplicada asi como con el contenido de fosforo.

En los ensayos con tratamiento térmico se observo que los depositos de bajo
contenido de fosforo (3.9 % P) mostraron el mejor desempefio con una reduccion del 55 %
en el volumen perdido, luego de una hora de tratamiento térmico. Para los depositos de alto
fosforo (10.4 % P) no hubo ningliin cambio significativo con la aplicacion del tratamiento
térmico. Los tratamientos térmicos requeridos para aumentar la resistencia al desgaste de
los depdsitos autocataliticos de niquel exceden la temperatura de envejecimiento de las
aleaciones de aluminio. Como consecuencia, se debe tener mucho cuidado en seleccionar el
tratamiento térmico requerido de forma de preservar las propiedades mecdnicas del

substrato.
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Gore, G. J. et al (231 ensayaron alrededor de 13 materiales, entre los cuales estaba el
aluminio de dureza aprox. de 79 HV ¢ ,., usando el método de “arena seca / rueda de goma

para abrasion de bajo esfuerzo descrita en la Norma ASTM G 65.” (23]

bajo el
procedimiento B, que implicaba una carga de 130 N y una distancia de deslizamiento de
1436 m. Los resultados mostraron que el volumen desgastado del Al ha sido de 298 mm’.
La huella de desgaste obtenida era bastante profunda, caracteristicas del ancho e
incrustaciones de arena redondeadas. Estas incrustaciones son del orden de 1 mm de ancho,
que pueden ser comparadas con las dimensiones de las particulas de arena 95 % pasantes
correspondientes al tamafio de 425 micras. En todos los casos, la respuesta al desgaste fue
cuantificada midiendo la perdida de masa que luego fue convertido en volumen desgastado

usando los valores de densidad de masa correspondiente para cada material. De todos los

materiales ensayados, el aluminio fue el que tuvo menor resistencia al desgaste.

Elalem, K. et al %, estudiaron el efecto de la carga y de la distancia de
deslizamiento sobre la respuesta al desgaste abrasivo. Es generalmente aceptado que el
volumen perdido es proporcional a la carga aplicada. En este trabajo algunos materiales
metalicos como Al 6061, Cu 110, Acero inoxidable 17-4Ph y el acero de herramientas D2
fueron seleccionados para el estudio. De todos los materiales ensayados, la aleacion de
aluminio fue la que exhibi6 la menor resistencia al desgaste. Se demostrd que el volumen
perdido aumenta a medida que aumenta la carga, sin embargo, esta situacion cambia
cuando un material tiene una dureza muy alta, como es el caso del acero de herramientas
D2. En cuanto al efecto de la distancia de deslizamiento sobre el volumen desgastado se
determind que no se produjo ningun cambio para la aleacion de aluminio, Cu 110 y el acero

inoxidable 17-4Ph.

Scholl, M.*! investigaron el comportamiento al desgaste abrasivo de
recubrimientos de nitruro de titanio fueron depositados empleando la técnica de deposicion
fisica en fase vapor (PVD), usando el ensayo arena seca/rueda de goma. El  ensayo se
realizé siguiendo una modificacion de los procedimientos establecidos. La modificacion

fue en el namero de intervalos a los cuales la muestra fue pesada y examinada por MEB.
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Se us6 arena Silice (AFS 50/70, 212-300 micras de cuarzo redondeado Ottawa)
como abrasivo en el ensayo. La carga empleada fue de 130 N y las muestras se examinaron
después de 4-10 revoluciones en la parte inicial de la prueba. Intervalos mas largos fueron
usados a medida que el ensayo estaba progresando. La resistencia al desgaste del
recubrimiento fue evaluada graficando la perdida de volumen contra la distancia de
deslizamiento. Para comparar, se ensayaron probetas sin recubrimiento. Se determin6 que
los recubrimientos con un espesor menor a 1.5 micras exhibieron un modo de falla de
remocion continua de los mismos y una subsiguiente fractura de la capa de TiN. Los
recubrimientos cuyos espesores estaban por encima de 1.5 micras fallaron similarmente
solo en los bordes que presentaban algin tipo de defecto, por ejemplo, algiin lugar donde

habia sido removida una macroparticula.

Wirojanupatump, S. et al'*”), hicieron una comparacién directa del comportamiento
de un acero dulce ante el desgaste abrasivo via humeda y via seca. Fue visto que el
ambiente es una parametro importante en la tasa de desgaste abrasivo de un acero suave.
Los ensayos se llevaron a cabo con diferentes abrasivos en un amplio intervalo de cargas y
tamafios de particulas. La tasa de desgaste (en algunos casos en orden de magnitud) ha sido
menor en condiciones humedas que en secas, con las mayores diferencias observadas
cuando las particulas abrasivas eran pequefias y redondeadas. El desgaste en condicion seca
ocurri6 predominantemente por el mecanismo de abrasion de tres cuerpos mientras que el
desgaste en condicion hiimeda ocurre principalmente por el mecanismo de abrasion de 2
cuerpos. El agua puede afectar el desgaste de muchas maneras, pero se consideré que
ejercid el papel de lubricante. Dado que la tasa de desgaste y los mecanismos son tan
dependientes del ambiente de ensayo, se debe tener cuidado en escoger el tipo de ensayo

que mas simule las condiciones de servicio.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1. DIAGRAMA DE FLUJO
El esquema del procedimiento experimental seguido para la evaluacion del
comportamiento ante el desgaste abrasivo de una aleacion de Al 7075-T6 con y sin

recubrimiento autocatalitico de electroless Ni-P, es mostrado en la Figura 16.

Aleacion Al 7075-T6
Barras: 0 = 37.9 mm

\V/

Corte y maquinado

v

Probetas 76.2 x 25.4 x 12.7 (mm)

v

Preparacion superficial

| Recubrimiento con
Electroless Ni-P

v

Probetas sin recubrimiento Probetas recubiertas

Ensayos de abrasion

\4 \4 V

Procedimiento C Procedimiento D Procedimiento E

\

Estudio de las huellas y
de la arena abrasiva

> | Estudio del substrato \L Estudio del recubrimiento | <

Analisis de Resultados

\

Conclusiones

Figura 16 Flujograma del procedimiento experimental
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2.2. PROBETAS DE ENSAYO

El material de ensayo fueron barras de una aleaciéon de aluminio 7075, con
tratamiento térmico T6, con un didmetro de 39.7 mm y una longitud de 3,6 m, dichas barras
fueron suministradas por la empresa Kaiser Aluminium, (Illinois, U.S.A.). La composicion

nominal de esta aleacion, en porcentaje en peso, es mostrada en la Tabla 4.

Tabla 4 Composicion quimica de la aleacion de aluminio 7075

Al Zn Mg Cu Fe Si Mn Ti Cr
Min. 5.1 2.1 1.2 - - - - 0.18
Max. 90 6.1 2.9 2.0 0.5 0.4 0.3 0.28 0.2

Las barras fueron cortadas y mecanizadas en un taller mecanico. De las barras se
obtuvieron 15 probetas de 76.2 mm x 25.4 mm x 12.7 mm. Nueve de las probetas obtenidas
fueron recubiertas con depdsitos de electroless Ni-P a nivel industrial por la empresa

Reliable Plating Corp. (U.S.A.), con un espesor de aproximadamente 40 pum.

2.2.1. Preparacion superficial del metal base

La preparacion metalografica de las probetas ver Figura 17, consistié de una primera
etapa de desbaste con una serie de lijas de carburo de silicio segtn la siguiente numeracion:
400, 600, 800 y 1200, con el fin de eliminar cualquier irregularidad originada durante el
maquinado. Durante la segunda etapa se efectud el pulido de las mismas empleando una
suspension de alimina de 0,3 um, posteriormente, otra suspension de 0,05 um, con el
objeto de generar una superficie especular para la evaluacion posterior. El desbaste y pulido

de las probetas fue realizado en un equipo Buehler semiautomético Ecomet 5, Figura 18.

/ \[;12.7 mm

E 25.4 mm

76.2 mm

Figura 17 Dimensiones de la probeta de abrasion, segun Norma ASTM G 65-94.
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Figura 18 Equipo de desbaste y pulido Ecomet 5, marca Buehler. (vista Frontal)

2.2.2. Recubrimiento

Nueve (9) de las quince (15) probetas obtenidas luego de la preparacion superficial,
fueron enviadas a recubrir con un depdsito de electroless Ni-P de alto fosforo. Seglin la
empresa Reliable Plating, U.S.A. las caracteristicas esperadas del recubrimiento estan dadas

en la Tabla 5:

Tabla 5 Propiedades del recubrimiento de electroless Ni-P

Propiedades del depdsito Bajo/Medio fosforo Alto Fosforo
Apariencia fisica Muy brillante Semi-brillante
Contenido de fosforo (% peso) 3-5 11-13
Rockwell "C" HK(100) como depositado 58 -62 46 - 50
Rockwell "C" Tratado térmicamente 66 - 70 66 - 68
Resistencia/ Proteccion a la corrosion Bueno Excelente
Ensayo de acido nitrico Falla Pasa
Propiedades magnéticas Magnético No magnético

2.2.3. Identificacion de las probetas
Se establecid la nomenclatura de las muestras, la cual se especifica en la Tabla 6.

Tabla 6 Nomenclatura utilizada para identificar las probetas de desgaste abrasivo.

Nomenclatura Condicion
Numeros (1 - 8) Material base
Letras (A - 1) Material base + recubrimiento
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2.2.4. Medicion de rugosidad

Los valores de rugosidad promedio (Ra) de los especimenes con y sin
recubrimiento fueron medidos luego de la preparacion superficial con la ayuda de un
Perfilometro de Interferometria Optica marca ZYGO modelo New View 200 (Figura 19).
Se realizaron tres mediciones de rugosidad (Ra) en zonas diferentes de cada muestra.
Ademas, se obtuvieron iméagenes en tres dimensiones de la topografia de las muestras bajo

estudio.

Figura 19 Perfilometro de interferometria 6ptica ZY GO New View 200.

2.2.5. Medicion de dureza

Se usaron 6 probetas (3 sin recubrimiento y 3 con recubrimiento) para el estudio de
la dureza, por medio de un microindentador Vickers, con el fin de obtener valores que
permitieran establecer comparaciones entre la aleacion sin recubrir y las probetas
recubiertas con electroless Ni-P. Se hizo un barrido de dureza con una rejilla de doce (12)
improntas por carga, las cuales fueron 10, 25, 50, 100, 200, 300, 500 y 1.000 gf con un
tiempo de aplicacion de 15 seg. El equipo empleado para realizar estas mediciones fue un

durometro marca LECO modelo AMH3000, con platina motorizada, Figura 20.
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Figura 20 Durometro LECO

2.3. CARACTERIZACION DEL RECUBRIMIENTO

2.3.1. Composicion quimica

Para el estudio de la composicion quimica del deposito de electroless Ni-P, se
empleo la técnica de andlisis denominada Sputtering Neutron Mass Spectroscopy (SNMS),
la cual permite obtener un perfil composicional a través del espesor del recubrimiento. A la
compafiia MATS LTD, Inglaterra, encargada del estudio, se le exigi6 reportar los valores

de los contenidos de fosforo y niquel a lo largo del espesor del recubrimiento.

2.3.2. Analisis de la intercara y medicion del espesor

Para la medicion del espesor del deposito de electroless Ni-P, asi como también para
el andlisis de las condiciones de la intercara entre el substrato (aleacion 7075-T6) y dicho
depdsito, se empled una serie de muestras recubiertas. A las probetas se les efectud un corte
transversal para obtener muestras mas faciles de manejar. Luego del corte, las probetas

fueron embutidas con una resina epoxica termoendurecible, suministrada por la Buehler.
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Posteriormente, las muestras fueron seccionadas longitudinalmente, tal como se
ilustra en la Figura 21. Este proceso se uso para proteger el recubrimiento y evitar posibles

danos del mismo durante el corte.

——

[C] Substrato A1 7075-T6

Recubrimiento electroless Ni-P

Figura 21 Esquema del corte longitudinal realizado a las probetas para el analisis del
espesor y de la intercara entre el substrato y el recubrimiento.

Para la preparacion metalografica de estas muestras, se realizd el desbaste
empleando la serie de lijas de SiC: 400, 600, 800 y 1200, y posterior pulido, por medio de
suspensiones de alumina de 0,3 y 0,05 pm, lo cual permitié obtener una superficie

especular para su analisis por MEB.

En el microscopio se tomaron fotomicrografias de la zona entre el recubrimiento y el
substrato a diferentes magnificaciones para su posterior estudio. Se tom6 una
fotomicrografia a un aumento de 1500x para luego medir el espesor por medio del

analizador de imagenes.
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2.4. CARACTERIZACION TRIBOLOGICA

2.4.1. Ensayos de abrasion

2.4.1.1. Descripcion del equipo

Se utiliz6 una maquina de prueba estandar de abrasion de rueda de caucho y arena
seca, cuyo principio de funcionamiento y elementos principales se describen a
continuacion. Consta de una rueda de caucho de 228.6 mm de didmetro y 12.7 mm de
ancho, de composicion y dureza estandarizadas, acoplada a un arbol que gira a velocidad
constante. Este es conducido por un motor eléctrico DC a través de un sistema reductor
de engranajes. La disposicion de la rueda de caucho permite que el caudal de abrasivo,
proveniente de un recipiente ubicado en la parte superior de la mdaquina, fluya
tangencialmente a la misma y en la direccion de giro. El flujo mésico de abrasivo estd
controlado por el area transversal de la tobera de salida, creando una alimentacion
uniforme entre la rueda y el espécimen, este ultimo acoplado a la maquina mediante un

porta probetas.

A través de un sistema de palancas, un numero determinado de pesas aplican la
fuerza normal entre el espécimen y la rueda de caucho, carga que es soportada por las
particulas abrasivas. La carga aplicada segun el tipo de prueba estandar A, B, C, Dy E
se indica en la Tabla 7, y es equivalente a 2,5 veces el peso colocado en el sistema de

palancas de la maquina.

Un contador de revoluciones detiene el motor después de un niimero prefijado de
revoluciones, la dureza de la rueda de la goma debe ser durometro A-60 + 2. Un
esquema ilustrativo de la maquina de abrasion puede observarse en la Figura 22 y la

maquina usada en los ensayos es mostrada en la Figura 23.

37



—Abrasivo

] ol
Tobera
. Pesas
L Especimen
Rueda de Goma

Figura 22 Esquema Maquina de Abrasion

Figura 23 Maquina para ensayo de abrasion, marca Falex.
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2.4.1.2. Parametros de la prueba

El equipo de ensayo tiene dos parametros de ensayo: la distancia de deslizamiento

(Numero de revoluciones de la rueda) y la carga aplicada.

Los ensayos de abrasion se realizaron bajo la Norma ASTM G 65-94, siguiendo los

procedimientos C, D y E segtin se indica en la Tabla 7.

Tabla 7 Parametros de ensayos segin Norma ASTM G 65-94.

Procedimiento ) L
ASTM Carga (Kgf) Ciclos Abrasion lineal (m)
A 13,25 6.000 4309
B 13,25 2.000 1436
C 13,25 100 71,8
D 4,58 6.000 4309
E 13,25 1.000 718

Los parametros del ensayo son los siguientes:

e Velocidad de la prueba: constante e igual a 200 £ 2 rpm.

e Abrasivo: arena de silica estandar AFS 50-70, con una humedad maxima

5 % masa/masa.

e Diametro de la rueda de caucho: 228.6 mm.

2.4.1.3. Procedimiento

Considerando las especificaciones de la norma ASTM G 65-94, conjuntamente con las

recomendaciones del fabricante, se llevd a cabo el siguiente procedimiento:

e Una vez realizada la limpieza de las probetas, se procede a tomar el peso de cada
una de ellas, utilizando una balanza analitica, con una aproximacion de 0,001 g.

e Se identificaron las probetas como material base o recubiertas, ver Tabla 6.
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e (alibracion del medidor de la fuerza de friccion del equipo haciéndola equivalente
al 75 % de la fuerza de friccion anticipada.

e Determinacion del porcentaje de humedad en peso de una muestra de abrasivo,
dejandola en el horno durante una hora a 120 °C y verificando que la diferencia de
peso antes y después del calentamiento no superara el 5%.

e Medicion del caudal de arena, pesando en una balanza analitica la cantidad de
abrasivo que precipita durante un lapso de un minuto. Se verifico que el caudal se
encontraba dentro del rango de 300-400 g/min, segun las especificaciones de la
norma ASTM-65. (Flujo de arena = + 344 g/min.)

e Medicion de la dureza de la rueda de caucho, utilizando para ello un durometro
A60, marca Rex, modelo 1600 y siguiendo las instrucciones del manual del equipo,
(valor de dureza promedio = + A59)

e Verificacion del didmetro adecuado de la rueda de goma (228,6 milimetros).

e Verificacion de una cortina de arena uniforme.

e (Calibracion de la fuerza de friccion.

Luego de retirar los especimenes del porta probetas, se procedié a eliminar los
restos de arena sobre la superficie de los mismos mediante un soplador automatico.
Seguidamente se pesaron en una balanza digital con una precision de 0,001 g y

posteriormente los especimenes se almacenaron en un desecador.

Tabla 8 Condiciones de ensayo de las probetas sin recubrimiento

Distancia de

Probeta Carga (Kgf) deslizamiento (m) Tiempo (seg)
1 13.25 71.8 30
2 13.25 71.8 30
3 13.25 71.8 30
4 4.58 4309 1800
5 4.58 4309 1800
6 13.25 718 300
7 13.25 718 300
8 13.25 718 300
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Tabla 9 Condiciones de ensayo de las probetas recubiertas

Distancia de

Probeta Carga (Kgf) deslizamiento (m) Tiempo (seg)

A 13.25 71.8 30

B 13.25 718 300

C 13.25 71.8 30

D 13.25 71.8 30

E 13.25 718 300

F 4.58 4309 1800

G 4.58 4309 1800

H 4.58 4309 1800

| 13.25 718 300

2.4.1.4. Calculos y reporte de datos

Los resultados de las pérdidas por abrasion fueron reportados como pérdida volumétrica

en mm’. Para convertir pérdida de masa a pérdida volumétrica se utilizé la siguiente

ecuacion:

Donde:

V = Volumen perdido en mm®

p = densidad del material

m = masa total de la muestra.

P
m
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2.5. ANALISIS DE LAS HUELLAS DE DESGASTE Y DE LA ARENA ABRASIVA

2.5.1. Caracterizacion de las huellas de desgaste

Luego de terminado el ensayo de cada una de las probetas, se selecciond una
probeta representativa, correspondiente a cada uno de los diferentes ensayos realizados (con
y sin recubrimiento) para su evaluacion por medio del MEB. Se observaron las huellas a
diferentes magnificaciones de forma tal de obtener detalles especificos de dicha zona y

poder comparar entre los diferentes casos.

Para el estudio de |os nmecani snbs de desgaste presente
en | as nuestras ensayadas, se realiz6o un andlisis norfol 6gi co
de las huellas de desgaste de |las probetas de abrasidn
medi ante | a técnica de MEB

El estudio de las huellas de desgaste se realiz6o en la
nodal i dad de el ectrones prinmarios (EP) para obtener una idea
de |l a distribucion conposicional de |las huellas de desgaste,
y ademas fueron analizadas en |a nodalidad de electrones
secundarios (ES) para obtener un analisis topografico de |as
m smas.

Se realizé un analisis cualitativo puntual de |as
huellas y zonas adyacentes por mnicroanalisis quimco por
E.D. X. en zonas donde se requeria conocer |a composicion.

2.5.2. Estudio de la arena abrasiva

Se tomaron muestras de la arena silice estandar AFS 50-70, antes y después del
ensayo de abrasion, dichas muestras fueron estudiadas por medio de MEB y luego
empleando el analizador de imagenes, para determinar si existia un cambio significativo en
la forma y tamafio de las particulas debido a la fuerza soportada por la arena durante el

ensayo.
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RESULTADOS Y ANALISIS EXPERIMENTALES

3.1. MEDICION DE RUGOSIDAD

Las muestras de aleacion de Aluminio 7075-T6, preparadas metalograficamente
bajo las condiciones descritas en el procedimiento experimental, presentaron un valor
promedio de rugosidad (Ra) de 0,033 + 0,004 um, por su parte, las muestras recubiertas con
electroless Ni-P evidencian un valor de Ra de 0,131 £+ 0,022 um, siendo el valor de
rugosidad para el recubrimiento de electroless Ni-P mayor al del material base. En la
Figura 24 se muestran los perfiles topograficos de las muestras sin y con recubrimiento de

electroless Ni-P.

Oblique EBlot 4
@ ZYyg9o Intensity Map

+8.00000
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-8.00000
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Obligue Plot

8 ZYygo Intensity Map

+8.00000

um
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Figura 24 Perfil topografico 3D de las muestras de Aluminio 7075 — T6 (a) sin
recubrimiento y (b) con recubrimiento de electroless Ni-P.
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Los valores de rugosidad de cada espécimen se muestran en la Tabla 10.

Tabla 10 Valores de rugosidad de las muestras sin recubrimiento (antes del ensayo)

Muestras Ra; (um) Ra; (um) Raz(um) Ra,(um) Desv. Est.

1 0,029 0,041 0,030 0,033 0,007
2 0,025 0,025 0,027 0,025 0,001
3 0,029 0,023 0,024 0,025 0,003
4 0,043 0,048 0,056 0,049 0,007
5 0,027 0,03 0,034 0,030 0,004
6 0,039 0,034 0,029 0,034 0,005
7 0,025 0,043 0,024 0,030 0,004
8 0,031 0,034 0,032 0,032 0,002

Tabla 11 Valores de rugosidad para las muestras con recubrimiento de electroless
Ni-P (antes del ensayo)

Muestras Ra; (um) Ra; (um) Raz(um) Ra,(um)  Desv. Est.

A 0,025 0,054 0,021 0,096 0,018
B 0,124 0,087 0,112 0,108 0,019
C 0,166 0,21 0,182 0,186 0,022
D 0,151 0,159 0,157 0,156 0,004
E 0,145 0,123 0,106 0,125 0,020
F 0,094 0,11 0,092 0,099 0,010
G 0,062 0,062 0,081 0,068 0,011
H 0,119 0,125 0,138 0,127 0,010
I 0,112 0,106 0,129 0,116 0,012

Se observa que los valores de rugosidad son cercanos entre si, confirmando que los
recubrimientos depositados por la técnica de electroless copian practicamente la topografia
del substrato. Ademas, dichos valores de rugosidad se encuentran dentro de las

especificaciones de la norma ASTM G 65-94 (anexos).
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3.2. MEDICION DE DUREZA, SISTEMA RECUBRIMIENTO/SUBSTRATO

Los valores de las diagonales de las indentaciones Vickers realizadas para las
probetas sin y con recubrimiento de electroless Ni-P se pueden observar en las Tablas 12 y
13 respectivamente. Ademas, se muestran los valores de dureza promedio calculados para

la serie de cargas: 10, 25, 50, 100, 200, 300, 500 y 1000 gf.

7,0

-
6,0
50 N

nﬂ-l Y.I. \

Q 40 -

ﬁ 3,0

z

[a] 2,0 —e— Electroless Ni-P ————a I

1,0 || —a—Substrato (Al 7075-T6)

0,0 ‘
0,010 0,100 1,000
RID (Profundidad relativa de Indentacion)

Figura 25 Dependencia de la dureza con la profundidad relativa de indentacion para las
muestras recubiertas con electroless Ni-P

En la Figura 25 se observa la grafica semi-logaritmica de la variacion de la dureza
en funcion del parametro adimensional “profundidad relativa de indentacion” (RID), la cual
se realizo con el fin de despreciar la influencia del espesor del recbrimiento, en el valor de
dureza del recubrimiento y ver la variacion de la dureza con la carga aplicada. Para la

realizacion de la grafica son introducidos los respectivos valores reflejados en la Tabla 14.

En la curva se observa el comportamiento atipico de la misma, ya que no muestra la
tendencia tipo “S” que generalmente se presenta en este tipo de graficas. Se esperaba que
para altas cargas la dureza del recubrimiento tendiera a la dureza del substrato. Sin
embargo, en este caso la diferencia es bastante significativa. De hecho, el maximo valor de
profundidad alcanzado para la carga mayor (1.000gf) fue de nueve micras (9 pm), siendo

apenas este valor la cuarta parte del total del espesor del recubrimiento en estudio.
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En la Figura 25 se puede observar que |la dureza de |a
nmuestra recubierta dismnuye a nedida que |a profundidad
relativa de indentacion aunenta. Sin enbargo, existe un
conportam ento anormal para el tranp de cargas de 25 gf a 200
gf, en el cual hay un aunento inesperado de |a dureza del
recubrimento. Esto puedo deberse a |a presencia en |as capas
superficiales del recubrimento, de algunos elenentos que
posi bl enente | e otorguen el aspecto norfol 6gico atipico que
presenta el recubrimento de electroless N -P bajo estudio.

Por otro lado, se observa que la dureza del substrato de aluminio 7075-T6 se mantiene

relativamente constante a través de todo el barrido de dureza en 1.7 GPa.

Tabla 14 Resultados de la profundidad relativa de indentacion para los valores de dureza
Vickers a diferentes cargas sobre las muestras recubiertas con electroless Ni-P

Carga Espesor  Dureza Dureza

D, D, D, DE. D.E. D.E. R.LD.
(gD (nm) (Hv) (GPa)
10 540 933 737 05 37+2 595 47 583 0,62 0,028
25 984 1327 11,56 041  37+2 493 29 483 027 0,045
500 1285 1327 13,06 044  37+2 521 21 511 024 0,050
100 1793 18,76 1835 0,71  37+2 536 21 525 0,16 0,071
2000 2461 2535 2498 065 37+2 576 15 564 0,16 0,096
300 3029 3084 30,57 0,53 37+2 595 16 583 0,14 0,118
500 41,70 41,75 41,73 0,68  37+2 534 10 523 0,13 0,16l
1000 6255 6341 62,98 1,05 37+2 407 8 3,99 0,06 0,243

Es necesario acotar que el pardmetro adimensional RID se calculé mediante el uso

de la expresion: RID = Diagonal promedio / (espesor * 7).
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3.3. CARACTERIZACION DEL RECUBRIMIENTO

3.3.1. Morfologia del recubrimiento

La Figura 26 (a), presenta la micrografia obtenida por MEB en el modo de imagen
de electrones secundarios, del recubrimiento de electroless Ni-P. Se puede observar que el
recubrimiento amorfo de Ni-P, en este caso presenta una morfologia lisa atipica, y no la

acostumbrada morfologia tipo “coliflor” reportada en la literatura por Li, H. et al"”".

Element Wt % At % (b)

P K 9.96 17.34

B e e = NiK  90.04 82.66
ccV  Spot Magn  De f——— 50 i 0.00
550kv 40 600x SE 101 Probefa | Total 100.00 14

Figura 26 Fotomicrografia por MEB en el modo de electrones secundarios a 500x del
recubrimiento de electroless Ni-P a) Vista superior del recubrimiento. b) Andlisis quimico
por EDX realizado sobre la superficie del recubrimiento.

En la Figura 26 (b), se observa el analisis quimico semi-cuantitativo realizado
usando la técnica por dispersion de la energia de rayos X, se puede comprobar que el
recubrimiento depositado tiene como elementos principales constituyentes al niquel y al

fosforo, y que este Gltimo elemento representa 17 =1 % atdémico de P.
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3.3.2. Composicion quimica del recubrimiento

Para determinar la composicion quimica de los recubrimientos de electroless Ni-P
depositados sobre la aleacion de aluminio 7075 — T6, se realizo un anélisis utilizando la
técnica SNMS (Sputter Neutral Mass Spectroscopy) realizado por la compaiiia MATTS.
Este analisis reporta los resultados en porcentaje atdmico de las especies presentes a través
de la profundidad de la capa estudiada (Figura 27). Se puede observar que tanto el P como
el Ni tienen una composicion constante a través de todo el espesor, indicando un control

riguroso del proceso de deposicion.
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Figura 27 Analisis de la composicion quimica del recubrimiento de electroless Ni-P con la
profundidad, realizado por la técnica de SNMS.
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Ademas, se puede establecer el espesor aproximado del depdsito, alrededor de 39
um, debido a la presencia de un valor constante de la concentracion de aluminio en el

grafico para este valor de profundidad.

3.3.3. Espesor de los recubrimientos

Para medir el espesor del recubrimiento de electroless Ni-P se realizd también la
evaliacion por medio de la técnica de Microscopia Electronica de Barrido (MEB), a partir
de mediciones sobre un corte transversal a las muestras recubiertas. Posteriormente, se
empleo el analizador de iméagenes para obtener el valor promedio del espesor haciendo un
barrido de mediciones de un lado y de otro de la seccidn transversal como la que se observa

en la Figura 28. Se determind un espesor promedio del deposito de 37 £ 2 pum.

- .

AccV SpotMagn Det wD ——] 50 um
25.0kv 5.0 500x BSE 10.0 . Probeta A

Figura 28 Fotomicrografia por MEB de la seccion trasversal de una probeta de una
aleacion de aluminio 7075-T6 con un recubrimiento de electroless Ni-P, a 500x en el modo
de electrones primarios.
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3.4. CARACTERIZACION TRIBOLOGICA
3.4.1. Ensayos de desgaste segun la Norma ASTM G 65.
Los ensayos de desgaste abrasivo (arena seca/rueda de goma) fueron realizados bajo
la Norma ASTM G 65-94 segun 3 procedimientos distintos, descritos con anterioridad en la

Tabla 7, en los cuales se varia la carga y la distancia de deslizamiento seglin cada caso.

Tabla 15 Perdida volumétrica reportada por el ensayo abrasivo para cada una de las
condiciones en estudio.

PROBETAS VOLUMEN PERDIDO (mnr) PROCEDIMIENTO
(£0.01)
A 21.44 C, 30 seg
B 153.53 E, 300 seg
C 20.28 C, 30 seg
D 20.79 C, 30 seg
E 162.12 E, 300 seg
F 73.90 D, 1800 seg
G 76.62 D, 1800 seg
H 122.16 D, 1800 seg
I 134.68 E, 300 seg
1 46.97 C, 30 seg
2 4430 C, 30 seg
3 44.02 C, 30 seg
4 191.42 D, 1800 seg
5 153.84 D, 1800 seg
6 476.72 E, 300 seg
7 463.98 E, 300 seg
8 432.74 E, 300 seg
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Tabla 16 Promedio de las pérdidas volumétricas para cada condicion de ensayo

Promedio de volumen perdido en mm’

Muestras Aluminio  Desviacion Recubiertas Desviacion
Condicion  7075-T6 Estandar con EN Estandar
Procedimiento C 45,10 1,63 20,84 0,58
Procedimiento D 172,63 26,57 90,90 27,11
Procedimiento E 457,82 22,63 150,11 14,03

En las Tablas 15 y 16 puede notarse como en los tres procedimientos, la pérdida
volumétrica (mm’) varia notablemente para cada condicion de carga y distancia de
deslizamiento. También se presenta la variacion de volumen desgastado de las muestras sin

y con recubrimiento ensayadas bajo un mismo procedimiento.

Volumen perdido vs. condiciéon de ensayo

600

500 L - - Prob. Auminio | ... __ 45782

o W——— =
00 73 T / 15011
" pmes wim /%

Proced.C Proced.D Proced.E
Condicion de ensayo

Volumen perdido (mm#3)

Figura 29 Representacion grafica de la pérdida de volumen en funcion de la condicion de
ensayo para las muestras de aluminio 7075-T6 sin y con recubrimiento de electroless Ni-P.
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En la Figura 29, se muestra graficamente las pérdidas volumétricas para las
muestras de aluminio 7075-T6 con y sin recubrimiento de electroless Ni-P. Comparando las
diferentes condiciones de ensayo en el grafico, se puede afirmar que el procedimiento E, es

la condicion de desgaste mas severa, en los dos casos.

Para la condicion de ensayo del procedimiento C (condicidon de carga y distancia de
deslizamiento menos severa) se observa, de igual manera, la mayor resistencia al desgaste
que presenta el recubrimiento en comparacion con la resistencia que opone el substrato de
aluminio 7075-T6 sin recubrir. En todos los casos, los resultados obtenidos indican que el
recubrimiento de electroless de Ni-P en su estado como depositado mejora notablemente

las propiedades de resistencia al desgaste de la aleacion de aluminio 7075-T6.

%Volumen perdido vs. condiciéon de ensayo

3,00

R 234 |

Aluminio %//
200 1 - - - - [MRecubiertas |-~~~

1,50 1 - - - - - - - - - =

1,00 1 - - - - - - - - - -

rem N |

Proced. C Proced. D Proced. E

Condicién de ensayo

Figura 30 Representacion grafica del porcentaje de pérdida de volumen con respecto al
volumen total de las muestras en funcion de la condicion de ensayo para las muestras de
aluminio 7075-T6 sin y con recubrimiento de electroless Ni-P
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El porcentaje de volumen perdido con respecto al volumen total de las probetas es
mostrado en la Figura 30, donde se observa que la mayor perdida volumétrica (2.34 %) se
tiene para el substrato de aluminio 7075-T6 ensayado bajo una carga de 13.25 Kgf y una

distancia de deslizamiento de 718 m (procedimiento E de la norma).

En la Figura 31, podemos ver como existe un velocidad constante de desgaste para
las probetas ensayadas bajo los procedimiento C y E de la norma (71.8 m y 718 m,

respectivamente) para una misma carga.

Velocidad de perdida de volumen (mm*3/seg)

1,80

1,60 - T
M Procedimiento C

1,40 -
Procedimiento E

1,20

1,00+ - - - - [N GG
0801 - - - -
0601 - - - -
040 - - -

020+ - -

Velocidad de pérdida (mm*3/seq)

0,00 -

Condicion de ensayo

Figura 31 Velocidad de perdida volumétrica en mm®/seg para un carga de 13.25 Kgf en
funcién de la distancia de deslizamiento para los ensayos realizados bajo los
procedimientos C y E de la norma ASTM G 65.
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Las huellas de desgaste mostradas en la figura 32 son bastante similares entre si en
apariencia. Los cambios en el volumen perdido son reflejados como cambios en la longitud
y profundidad de las huellas ). De tal manera, el procedimiento E en las muestras sin
recubrir (Fig. 32 e) representa la condicion de ensayo mas severa, es decir, donde existe una

mayor perdida volumétrica como respuesta al desgaste.

En la Figura 33 se puden observan los perfiles topograficos 3D mostrando la
rugosidad del centro de la huella para cada condicién de ensayo. En la misma se observa
como el parametro que puediera afectar dichos resultados es la carga aplicada. Como era de
esperar, para diferentes distancias de deslizamiento del ensayo, se obtiene la misma
rugosidad. Tal que, para las Figuras 33a y 33b (carga 13.25 Kgf) el valor de rugosidad
(Ra=1.0 £ 0.1um) es el mismo que el observado en las Figuras 33e y 33f (carga 13.25 Kgf)
aun a pesar de que las distancias de deslizamiento no fueron las mismas (71.8 my 718 m,

respectivamente) durante el ensayo de desgaste realizado.
Para las Figuras 33c y 33d el valor de rugosidad de las probetas fue un poco mas

bajo (Ra=0.8 £+ 0.1) que los valores mencionados anteriormente, asi como también la carga

a la que fueron ensayadas las probetas (carga 4.58 Kgf).

57



(e)

(b)

(d)

)

Figura 32 Fotomacrografias de las huellas de desgaste. El flujo de arena es de arriba hacia
abajo. (a) Al 7075-T6, procedimiento C; (b) muestra recubierta, procedimiento C; (c) Al

7075-T6, procedimiento D; (d) muestra recubierta, procedimiento D; (e) Al 7075-T6,

procedimiento E; (f) muestra recubierta, procedimiento E.
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@ Zugoe Oblique Plot A

Ra: 1.0 £ 0.3 pm +8.00000
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-8.00000
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8 Zygo Oblique Plot 4

Ra: 0.8 £ 0.1 pm +8.00000

um

-8.00000

0 obligu

Ra: 0.9 £ 0.3 um +8.00000

um

-8.00000
1.07

B

:]

430 s ue Plot

Ra: 1.0 £ 0.1 pm

2430 Oblique Plot

Ra: 0.8 £ 0.1 pm

2430 Oblique

Ra: 1.0 £ 0.1 um

A

+8.00000

um

-8.00000
1.07

4

+8.00000

um

-8.00000
1.07

4

+8.00000

um

-8.00000
1.07

Figura 33 Perfiles topograficos 3D de las muestras ensayadas mostrando la rugosidad de
las huellas de desgaste (a) Al 7075-T6, procedimiento C; (b) Muestra recubierta,
procedimiento C; (c¢) Al 7075-T6, procedimiento D; (d) Muestra recubierta, procedimiento
D; (e) A1 7075-T6, procedimiento E; (f) Muestra recubierta, procedimiento E.
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En las Figuras 34 y 35 se observan las huellas de desgaste observadas por
Microscopia Electronica de Barrido en el modo de electrones secundarios para las muestras
sin y con recubrimiento respectivamente, ensayadas bajo el procedimiento C de la norma
ASTM G65-94 (anexos). En la Figura 34 (a) la intercara de salida del flujo de arena
presenta una mayor deformacion pléastica comparada con la intercara mostrada en la Figura
35 (a). De igual manera, se observa como la deformacion pléstica del centro de la huella
para la Figura 34 (b) es mayor a la presentada en la Figura 35 (b). Esto pone de manifiesto
la resistencia que opone el recubrimiento de electroless Ni-P al desgaste abrasivo en

comparacion del substrato de aluminio 7075-T6.

Estas observaciones, se confirman con los valores de volumen perdido dados en la
Tabla 16, para cada una de las condiciones, donde la pérdida de volumen del substrato de la
aleacion de aluminio en estudio fue de 45.10 mm® mientras que las muestras recubiertas
tuvieron una disminucion del volumen desgastado de un 54 % con respecto al volumen

desgastado del substrato sin recubrir.

Estos resultados pueden estar relacionados directamente con las diferencias entre los
valores de dureza que presentan las dos superficies ensayadas. Es bien sabido que la dureza
es uno de los parametros mas importantes que afecta la resistencia al desgaste de los
materiales. De manera general, mientras mas duro sea el material menor sera la pérdida
volumétrica. La aleacion de aluminio 7075-T6 a pesar de tener una dureza elevada (aprox.
175 HV) en comparacion con las aleaciones de aluminio en general (Al puro, aprox.
30 HV) difiere en gran medida de la dureza del electroless Ni-P (aprox. 500 HV) y por

ello la diferencia en los valores de volumen perdido obtenidos en los diferentes ensayos.
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_AccV SpotMagn Det WD ————— 200um
250KV 40 100« SE 100 Probeta

Acc.V Spot Magn Det WD 1 20um
250kv 40 1000x SE 101 Probeta 2

Figura 34 Fotomicrografias por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 ensayada a

13.25 Kgf'y 71.8 m. Se observan las huellas de desgaste de las muestras, a) Zona de salida

de la huella a 100x en electrones secundarios b) Centro de la huella a 1000x.
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~AccY SpotMagn Det wD ———
250kv 50 100x SE 101 Probota A

= - -
AccV  Spot Magn Det WD ———— 20um
26.0kv 5.0 1000x SE 10.1 Probeta A

Figura 35 Fotomicrografias por MEB en el nodo de el ectrones
secundar i 0s de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con electroless Ni-P,

ensayada a 13.25 Kgf'y 71.8 m. Se observan | as huel | as de desgaste de

| as nmuestras a) Zona de salida de |a huella, 100x
centro de |la huella, 1000x.

b)
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En las Figuras 36 y 37 se observan las huellas de desgaste por Microscopia
Electrénica de Barrido en el modo de electrones secundarios para las muestras sin y con
recubrimiento respectivamente, ensayadas bajo el procedimiento D de la norma. En la
Figura 36 (a) la intercara de salida del flujo de arena presenta multiples indentaciones y que
parecen estar asociadas con una canalizacion preferencial de muchas particulas, las cuales

' comparada con la intercara mostrada en la Figura 37 (a) la cual
p g

ruedan por si solas
presenta una zona bien diferenciada de lo que es el recubrimiento de electroless Ni-P y lo
que es el substrato de aluminio 7075-T6. Ademas, se observan ranuras bastante lineales que
aparentemente resultan del contacto deslizante entre particulas individuales del abrasivo y
la contraparte !, Por otra parte, se observa como la deformacion plastica del centro de la
huella para las Figuras 36 (b) y 37 (b) es practicamente la misma, observandose como las
ranuras producidas por el contacto de la arena se deforman plasticamente al transcurrir el

ensayo, debido a las caracteristicas mecanicas propias del substrato de aluminio.

Aun cuando en ambos casos (substrato y substrato + recubrimiento) del
procedimiento D, la huella ya habia alcanzado el substrato, se puede observar en las Figuras
29 y 30, una disminucion en el volumen perdido para las muestras recubiertas. Es por ello
que se puede decir que la presencia del recubrimiento disminuyo el % de pérdida
volumétrica en los ensayos realizados, (ver Figura 42). Numéricamente, las muestras
recubiertas tuvieron una disminucion en el volumen perdido de un 47 % con respecto a las

probetas sin recubrir.
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AccV Spot Magn ~ Det WD —— 200'um
260kv 40 100x SE 10.1 Probeta 5

AccV  Spot Magn Det WD ——— 20um
250kvV 40 1000x SE 102 Probeta b

Figura 36 Fotomicrografias por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 ensayada a 4.58
Kgf'y 4309 m. Se observan las huellas de desgaste de la muestra: a) Zona de salida de la

huella a 100x en electrones secundarios b) Centro de la huella a 1000X
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“AccV SpotMagn Det WD 1 200pm
© 250Kkv50 100x  SE 100 Probeta F

AccV SpotMagn Det WD ————— 20 um |
250kV 50 1000x SE 102 Prol:_-_e’ra F

Figura 37 Fotomicrografias por MEB en el nodo de el ectrones
secundari os de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con electroless Ni-P,

ensayada a 4.58 Kgf'y 4309 m. Se observan | as huel |l as de desgaste de
| as muestras a) ES de | a zona de salida de |la huella, 100x
b) ES del centro de |a huella, 1000x.
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En las Figuras 38 y 39 se observan las huellas de desgaste por Microscopia
Electrénica de Barrido en el modo de electrones secundarios para las muestras sin y con
recubrimiento respectivamente, ensayadas bajo el procedimiento E de la norma. En la
Figura 38 (a) la intercara de salida del flujo de arena presenta una mayor deformacion
pléastica y mayor cantidad de multiples indentaciones comparada con la intercara mostrada
en la Figura 39 (a), la cual presenta surcos mas definidos. De igual manera, se observa
como hay mayor cantidad de surcos y ranuras, asi como material aun no desprendido en el
centro de la huella para la Figura 38 (b) que los que presenta la probeta mostrada en la
Figura 39 (b). Esto pone de manifiesto la resistencia que opone el recubrimiento de

electroless Ni-P al desgaste abrasivo en comparacion del substrato de aluminio 7075-T6.

Estas observaciones, se confirman con los valores de volumen perdido dados en la
Tabla 16, para cada una de las condiciones, donde el substrato de la aleacién de aluminio en
estudio perdié 457.82 mm® mientras que las muestras recubiertas tuvieron una disminucion
del volumen desgastado de un 63 % con respecto al volumen desgastado del substrato sin

recubrir.

Este comportamiento fue muy similar al obtenido en las probetas ensayadas bajo el
procedimiento C de la norma ASTM G 65-94, esto se confirma al observar la tendencia en
la grafica de velocidad de perdida de volumen (Figura 31) para dichos procedimientos
(procedimientos C y E), la cual fue practicamente igual para las probetas de aluminio
7075-T6 se obtuvo una minima variacioén en el valor del volumen perdido en las probetas
de aluminio recubiertas con electroless Ni-P que pudo deberse a errores durante la

realizacion de los ensayos.
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AccV  Spot Magn .Det WD |—| 200 pm = (a)
250kV 40 100x SE 100 Probeta ;

SsAccY  Spot Magn “Det WD ————— 50 M g
25.0kv 40 1000x SE 10.1 Probeta : e

Figura 38 Fotomicrografias por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 ensayada a
13.25 Kgf'y 718 m. Se observan las huellas de desgaste de las muestras, a) Zona de salida
de la huella a 100x en electrones secundarios b) Centro de la huella a 1000x
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ccY Spot Magn Det WD ——— 200 T (a)
50kvV 5.0 100x SE 10.1 Probeta B
s R T T T T e T

S s

[ . AccV SpotMagn Det WD ——— 20 pm
260kv 40 1000k SE 101 Probeta B -

Figura 39 Fotomicrografias por MEB en el nodo de el ectrones
secundari os de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con electroless Ni-P,

ensayada a 13.25 Kgfy 718 m. Se observan | as huel | as de desgaste de
| as muestras a) ES de |a zona de salida de |la huella, 100x
b) ES del centro de |a huella, 1000x
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En las figuras 40 y 41 se observan las huellas de |as
nmuestras sin y con recubrimento por Mcroscopia Electrénica
de Barrido en el nodo de imigenes de electrones prinarios y
su correspondiente mcroanalisis quimco por EDX En el
analisis quimco realizado en la zona blanca de la figura 49,
aparece cono pico predom nante el niquel, conprobando de esta
forma el desprendimento del msnpb de la superficie de la
nmuestra por |la acci 6n de desgaste del ensayo.

Para |a figura 41 se observa |la presencia de alumnio en
la matriz de la huella, esto no es extrafio ya que no existe
otro el emento ademés de este.

En la Figura 42, se observa una fotomicrografia de la huella de desgaste de una
probeta recubierta con el electroless Ni-P y ensayada bajo el procedimiento D de la norma,
en la misma se encuentran dos particulas de Silice embebidas en la matriz de la huella. Esto
se confirma por la presencia de Si y O en el andlisis quimico realizado a dichas particulas,

por otro lado, podenos suponer que |a huella se encuentra ya en el
substrato, es decir, |la mayor parte del recubrimento ya fue
renovi do debi do al desgaste ya que el % de niquel presente en
el analisis quimco es muy bajo.

69



AccV Spot Magn Det WD F———— 20pm
25 0kV 4.0 “1000)( BSE 10.1 Probeta 2

.qnm Element Wt % At %

| AlK 61.71 78.44

[ P K 0.20 0}, 22

Fek 10.94 €.72

NiK 0.24 0.14

Cuk 24.11 13.02

Znk 2.80 1.47

Total 100.00 100.00

k\ FreK" !.':‘uK-.

A PK .JI \_ ™ N“(_j E‘ryf(\._
1.00 2,00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Figura 40 Fotomicrografia por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 ensayada a 13.25
Kgfy 71.8 m. Se observan la huella de desgaste en el modo de electrones primarios y su

respectivo analisis por EDX a) BSE, 1000x b) EDX de la zona clara en el centro

de la probeta.
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k. ‘ i » 3 g o A - N
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R i AT O o .
ccV SpotMagn Det WD —— 20um
250kv 5.0 1000x BSE 10.1 Probeta A

Element Wt % At % NiK
O K 8.45 20.88
AlK 7.45 10.92
SiK  12.54 17.64
P K 4.11 5.24
NiK 66.41 44 .70
ZnK 1.04 0.63

Total 100.00 100.00

SiK
PK
Al
oK
o ZnK
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Figura 41 Fotomicrografia por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con
electroless Ni-P, ensayada a 13.25 Kgfy 71.8 m. Senuestra | a huel |l a de
desgaste en el nodo de electrones primarios y el analisis por
EDX a la particula central en la huella a) BSE, 1000x
b) EDX puntual de la particula.
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AccV SpotMagn Det WD ———— 50mm
250kv 50 500x BSE 102 Probsta F

AIK

Element Wt % At %

o K 19.87 31.39

AlK 41.95 39.31

SiK 13.97 12 .57

P K 2. 75 2.25

S K 13.09 10.32

K K 1.35 0.87

cakK 2.03 1.28

FeK 0.82 0.37

NiK 0.49 B 2

ZnkK 3.69 1.43

Total 100.00 100.00

SK
SiK

(b)

FeK  NiK ZnK

Rem s Koo o

Figura 42 Fotomicrografia por MEB de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con
electroless Ni-P, ensayada a 4.58 Kgfy 4309 m. Se nuestra | a huell a de
desgaste en el nodo de el ectrones prinmarios y el analisis por
EDX a la particula central en la huella a) BSE,
1000x b) EDX puntual de la particul a.
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En la Figura 43 se muestran las interfases de salida de las huellas de desgaste en los
tres procedimientos seguidos durante los ensayos de desgaste abrasivo. En la Figura 43 a)
se observa la interfase de la huella ensayada a una carga de 13.25 Kgf y una distancia de
deslizamiento de 71.8 m, el desprendimiento de material en la misma es bastante notorio y

se observa gran cantidad de surcos y ranuras presentes.

En la Figura 43 b) existe un limite bien definido entre lo que es el recubrimiento de
electroless Ni-P (zona blanca) y el substrato de aluminio (zona obscura), esto puede ser

debido a la baja carga (4.58Kgf) a la que se realiza el ensayo.

En la Figura 43 c) se muestra la interfase de la probeta ensayada a la misma carga
que la de la Figura 43 a) pero a una mayor distancia de deslizamiento (4309 m), se observa
como la remocion de material es irregular dejando algunas zonas recubiertas y otras zonas

desprovistas del deposito.
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AcC.V Spot Magn DTN ——— 50 (a)
PH 0 kV 4.0 b00x BSE 10.1 Probeta A

(b) po‘[ Magn
PH O0kvV 50 500x

BSE 100 Probeta F

25.6 kV 5.0 500x BSE 10.1 Probeta (C)

Figura 43 Fotomicrografia por MEB en el nodo de el ectrones primari os
de la aleacion de aluminio 7075-T6 recubierta con electroless Ni-P, ensayada a 4.58 Kgf'y
4309 m. La direccion de flujo de arena es de derecha a izquierda. Se muestra la interfase
Aluminio — electroless Ni-P de | as huel | as de desgaste a) Probeta
ensayada por el procedimento C, 1000x b) Probeta ensayada
por el procedimento D, 1000x c) Probeta ensayada por el
procedi m ento E, 1000x
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3.4.2. Caracterizacion de la arena abrasiva

En las Figuras 44, 45 y 46 se muestran las micrografias por MEB en modo de
imagen de electrones primarios de las particulas abrasivas antes y después en los ensayos

de desgaste realizados.

De las Figuras 44 a) y b) se hizo a través del analizador de imagenes la medicion del
area de las particulas abrasivas antes y después de los ensayos para verificar si habia algin
cambio en el valor de las mismas por efecto de los ensayos, dando como resultado los

valores que se muestran en la Tabla 17.

Tabla 17 Promedio del 4rea de las particulas abrasivas en pm?

Condicion de la i Desviacion Total
Area
arena Estandar mediciones
Original 58682 13365 60
Ensayada 53610 12373 58

De los valores obtenidos se puede decir que el area de las particulas abrasivas se ve
afectada en cierto grado por los ensayos de desgaste, perdiendo un 9 % de su area original

por la accion de la carga y el roce contra la superficie ensayada.

Se observa claramente como en la Figura 46 b) la particula luce redondeada
mientras que en la Figura 46 a) la particula abrasiva de silice es totalmente angular. El
hecho de que la particula pierda su angularidad puede se confirma graficamente los valores

dados en la Tabla 17.
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.
cc.V  Spot Magn

T AccY det Magn
TL 250kvV 4.0 50x

250 kv 40 50x

Det WD F———
BSE 101 ARENA (ANTES)

Det WD —— 500pm
BSE 10.4 ARENA (DESPUES)
T g g B

Figura 44 Fotomicrografias tomadas por Microscopia Electronica de Barrido en el modo

de electrones primarios de las particulas de arena abrasiva Ottawa Sand 50-70 antes y
después de ensayar, 50x. (a) Arena original (b) Arena ensayada.
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AccV  Spot Magn 200 pm
_&275 Okv 4.0 99x BSE 10.3 ARENA (ANTES)

" AccV SpotMagn Det WD ————— 200pm
250kv 40 100x  BSE 104 ARENA (DESPUES) (b)

Figura 45 Fotomicrografias tomadas por Microscopia Electronica de Barrido en el modo
de electrones primarios de las particulas de arena abrasiva Ottawa Sand 50-70 antes y
después de ensayar, 100x. (a) Arena original (b) Arena ensayada.
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TlAccY  Spot Magn
250 kv 4.0 300x

AccY  Spot Magn
250kV 4.0 300x

Det WD ——— 100pum

BSE 105 ARENA (ANTES)

Det WD F——
BSE 10.2 ARENA (DESPUES)

100 pm

(b)

Figura 46 Fotomicrografias tomadas por Microscopia Electronica de Barrido en el modo

de electrones primarios de las particulas de arena abrasiva Ottawa Sand 50-70 antes y
después de ensayar, 300x. (a) Arena original (b) Arena ensayada.
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CONCLUSIONES

La rugosidad promedio (Ra) de la aleacion de aluminio 7075-T6 es Ra = 0,033 +
0,004 um vy para el recubrimiento electroless Ni-P es Ra=0,131 + 0,022 pm.

El espesor promedio del recubrimiento de electroless Ni-P es de 37 +2 um.

La dureza HV promedio del substrato (Aluminio 7075-T6) es de 173,39 +2,97.

La dureza HV 3004 del recubrimiento Electroless Ni-P es de 557,7 + 16,1.

Los resultados evidenciaron que para el procedimiento D, que corresponde a la

condicion de menor carga (4,58 Kgf) y mayor distancia de deslizamiento (4309 m),

el sustrato presentd un volumen desgastado de 172.63 mm3. Mientras que en el caso
de las muestras recubiertas se encontré una disminucion en el volumen desgastado

de un 47%, con respecto al volumen desgastado del substrato sin recubrir.

Para el procedimiento E, que corresponde a la condicion de mayor carga (13,3 Kgf)

y una distancia de deslizamiento de 718 m, el sustrato presentd un volumen

desgastado de 457,81 mm3. Mientras que en las muestras recubiertas se encontrd
una disminucién en el volumen desgastado de un 63%, con respecto al volumen

desgastado del substrato sin recubrir.
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El recubrimiento Electroless Ni-P en su estado como depositado, mejora
notablemente la resistencia al desgaste abrasivo de la aleacion de aluminio 7075-

Té.

Para una misma carga, la velocidad de perdida de volumen en la aleacién de
aluminio se mantiene constante a pesar de incrementar la distancia de deslizamiento

del ensayo.
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RECOMENDACIONES

Estudiar el comportamiento del recubrimiento Electroless Ni-P con adiciones de
particulas duras como SiC. Debido a que el tratamiento térmico de este sistema no
se podria realizar a temperaturas mayores que la temperatura correspondiente a T6

(aproximadamente 120°C).

Analizar la composicion quimica del recubrimiento a través de todo su espesor. Para
ello, se puede utilizar un andlisis de area por MEB para identificar todos los
elementos presente en el recubrimiento y luego por medio de un analisis Line Scan,
determinar como es el comportamiento a través de todo el espesor, de cada uno de

los elementos presente en el estudio anterior.
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