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El objetivo del presente trabajo especial de grado fue estudiar la factibilidad
técnica para la sustitucion de herramientas de diamante sintético policristalino,
depositado sobre un sustrato de carburo de tungsteno-cobalto (PDC-WC/Co), por
insertos de acero rapido nitrurados iénicamente y recubiertos por una pelicula de
carbono tipo diamante (DLC). Para tal fin se evaluaron, en primer lugar, las
propiedades mecanicas-estaticas de las muestras a sustituir (PDC-WC/Co) y del acero
AISI H13 recubierto y sin recubrir, mediante ensayos de microidentacion Vickers.
Posteriormente se determiné el indice de desgaste y los valores de friccion para las
condiciones de superficie bajo los mismos sistemas triboldgicos.

Los resultados revelaron que la deposicion de un recubrimiento de DLC sobre
el acero AISI H13 origind una reduccion en el coeficiente de friccion de al menos un
octavo del valor obtenido para el sustrato, lo que conllevd a un mejor
comportamiento ante el desgaste, reportando una reduccién de un tercio en el indice
de desgaste. Sin embargo, los resultados obtenidos con la herramienta de PDC-
WC/Co reportaron menor indice de desgaste debido a las condiciones geométricas y
superficiales que presentan en comparacién con las muestras de acero AISI H13 de
acero recubierto y sin recubrir.
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INTRODUCCION

INTRODUCCION

En la actualidad existen diferentes tipos de procesos de tratamientos
superficiales empleados para mejorar las propiedades de componentes con
aplicaciones ingenieriles. El caso del acero y otras aleaciones ferrosas particularmente
son susceptibles a este tipo de tratamiento, pudiendo asi lograr mejorar
sustancialmente en sus propiedades, tanto de caracter superficial como volumétricas,
logrando mejorar su desempefio ante solicitudes extremas de desgaste abrasivo y
erosivo y ataque quimico, asi como también ante condiciones que demanden alta

resistencia mecanica bajo condiciones tanto dindmica como estaticas.

La inquietud por establecer un concepto moderno de la ingenieria de
superficie, ha surgido principalmente por la creciente necesidad de racionalizar el
consumo de energia y aprovechar al maximo el uso de materiales empleados en las
diversas industrias; y por esta razon, es que la ingenieria de superficie ha cobrado una
notable importancia. En los ultimos 15 afios, los principales avances en ésta area, han

estado enfocados en los siguientes aspectos:

e Optimizacion de procesos tradicionales (recubrimientos electroquimicos y

autocataliticos, termorrociado y tratamientos termoquimicos).

e Aplicacion y comercializacion de tecnologias asistidas por plasma.

e Estudio de tratamientos tipo duplex.

Estos tratamientos superficiales se pueden dividir en dos categorias

principales. La primera categoria consiste en los tratamientos termoquimicos, los
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cuales alteran la composicién del material; mientras que la segunda, consiste en
recubrimientos superficiales, los cuales radican en la formacion de nuevas capas

sobre el material ™.

Los tratamientos termoquimicos, son llamados asi porque la quimica
superficial, para el caso particular del acero, es modificada con la introduccién de
carbon y/o nitrégeno (y en algunos casos, con la adicion de otros elementos que
puedan entrar a la red cristalina de manera intersticial, como el boro); estos elementos
logran mejorar las propiedades del metal base en la superficie debido a la formacion
de nitruros, carburos, carbonitruros o boruros, utilizando como medio de transporte
una atmdsfera adecuada y elevando la temperatura a un punto en el cual la forma
atomica del elemento a afadir pueda entrar y difundir desde la superficie a la

profundidad deseada.

En cuanto a los tratamientos superficiales tipo duplex, se puede decir que
implican la aplicacion secuencial de dos o més tecnologias de ingenieria de superficie
establecidas para producir una superficie “compuesta”, las cuales no pueden
obtenerse por un proceso individual. Basicamente, los tratamientos tipo duplex se
clasifican en dos tipos:

a. Complementarios, en los cuales se integran cada uno de los tratamientos

superficiales.
b. Suplementarios, en donde un tratamiento superficial refuerza al otro.
En la actualidad, se han desarrollado numerosos tratamientos tipo duplex

complementarios para aceros, entre los cuales se encuentran los que involucran

nitruracion gaseosa o idnica seguidos de recubrimientos duros depositados por los
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métodos PAPVD (Deposicion Fisica en Fase de Vapor Asistida por Plasma) o
PACVD (Deposicion Quimica en Fase de Vapor Asistida por Plasma). Tanto los
recubrimientos duros obtenidos por PAPVD, como por PACVD, pueden proveer una
mejora apreciable en las propiedades superficiales en términos de baja friccion y alta
resistencia al desgaste y/o corrosion, pero el principal problema es la falla catastréfica
prematura que suele ocurrir si el sustrato se deforma plasticamente bajo altas cargas

de contacto aplicadas 2.

Por otro lado, las superficies previamente nitruradas presentan alta capacidad
de soporte de carga, lo cual ayuda de manera significativa en prevenir la deformacion
elastica y plastica del sustrato. Los primeros tratamientos combinados tipo ddplex
complementarios fueron inventados por Berghaus en los afios 1930 B*®. Desde
entonces, muchos procesos tipo duplex han sido disefiados.

Las investigaciones presentadas en la literatura relacionadas con los
tratamientos tipo duplex complementarios se enfocan en tres aspectos: Adhesion del
sistema duplex; Soporte de carga; y Desgaste bajo diversas condiciones y niveles de
simulacion. Sin embargo, se denota que la finalidad primordial de esta investigacion
se enfoca principalmente en el estudio de desgaste bajo diversas condiciones como se
menciond anteriormente, y a su vez, cuantificar la posibilidad de sustitucion de una
herramienta de Diamante Policristalino, depositado sobre Carburo de Tungsteno-
Cobalto depositado por el método de sinterizado, por una herramienta con tratamiento
tipo Duplex Complementario, fundamentado en una nitruracién idnica con un
posterior recubrimiento superficial de Diamante Policristalino depositado sobre un
acero de herramienta (AISI H13), utilizando el método de Deposicién Fisica en Fase
de Vapor Asistida por Plasma (PAPVD).
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Es importante destacar que el desarrollo de esta Tesis ofrece un gran aporte al
area de la Ingenieria de superficie y caracterizacion de recubrimientos tipo duplex en
aceros de herramientas. Si bien es conocida una amplia variedad de técnicas de
ingenieria de superficie existentes, este trabajo se enfoca en aportar al conocimiento

lo siguiente:

e Establecer parametros adecuados que puedan servir de referencia para
reproducir el estudio de desgaste bajo los fundamentos del ensayo simulativo
asi denominados de Alto Desgaste realizados por Sandia National
Laboratories, cuyo objetivo principal es determinar los mecanismos de

desgaste para cortadores.

e Analizar el desempefio triboldgico a escala de laboratorio, de las condiciones
obtenidas para cada configuracién, con el fin de comparar las condiciones
triboldgicas para estos tratamientos tipo duplex y relacionarlos con materiales
de herramientas; estos ensayos claro esta, representan la caracterizacion de

aspectos intrinsecos de los sistemas aqui comparados.
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2. FUNDAMENTO TEORICO.

2.1. HERRAMIENTAS.

Se entiende por herramienta todo elemento relacionado a un dispositivo cuya
funciéon es facilitar la aplicacion de energia a una pieza o material durante la
realizacion de una tarea, es decir, todo componente que facilite la operacion de una

actividad. ®

Sin embargo a nivel ingenieril hay una serie de herramientas que son de suma
importancia llamadas herramientas de corte, cuya capacidad de soportar esfuerzos se
ve directamente relacionada a sus propiedades mecanicas, dureza, tenacidad,

resistencia al desgaste entre otras.

En este ambito, se requieren especificamente conocimientos de diversos
campos, como la mecénica, la plasticidad, los fendmenos superficiales, la quimica, la
metalurgia y la transferencia de calor, por lo que las investigaciones han conducido a
una mayor comprension y una mejora constante en las herramientas y los equipos

correspondientes.

En el mercado actual existe una gran variedad de materiales para herramientas
que pueden ser utilizados como elementos cortantes, asi como también nuevas
tecnologias capaces de aumentar las propiedades de estos elementos, dentro de esta
gran gama de opciones se encuentran el diamante policristalino, carbono tipo

diamante , los carburos de tungsteno, el nitruro de boro, el Cermet, entre otros.
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2.2. HERRAMIENTAS DE CORTE.

La mayoria de los procesos industriales envuelven de alguna manera procesos
de conformacién y/o corte, sobre todos los empleados en el sector metal-mecanico.
En estos procesos, son empleadas herramientas para las mas diversas aplicaciones,
desde patrones hasta matrices complejas de alta resistencia Tales herramientas son
normalmente fabricadas en aceros, denominados aceros de herramientas, que se

pueden clasificar segtn su aplicacion en cuatro renglones basicos:!"!

Aceros de Herramientas para Trabajo en Frio:

Basicamente se dividen en tres grupos: templados en aceite, templados al aire
con mediana aleacion, y de alto contenido de carbono y alto cromo. En general esta
clase posee resistencia al desgaste y templabilidad elevada, presenta poca
deformacion pero, en el mejor de los casos, representan un promedio en cuanto a la
tenacidad y resistencia al reblandecimiento por el calor. La maquinabilidad varia
desde buena en el grado templado al aceite hasta mala en los aceros de alto contenido
de carbono y alto cromo, en promedio su temperatura de trabajo esta por debajo de

los 200 °C, tipicamente a temperatura ambiente.

Aceros de Herramienta para Trabajo en Caliente:

Frecuentemente son aleaciones a base de cromo o tungsteno, que poseen
grandes cualidades contra la deformacion, templabilidad y resistencia al
reblandecimiento por el calor. Donde pueden aplicarse temples al agua o al aceite.
Las aplicaciones son para punzonados, formado, extrusion y matrices para fundicion,

en donde las temperaturas pueden subir hasta 540 °C.
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Aceros para Herramientas de Alta Velocidad:

Son los mejores conocidos de los aceros para herramientas, poseen la mejor
combinacion de todas las propiedades, excepto la tenacidad que no es critica para
operaciones de corte a altas velocidades y son de los tipos con base tungsteno o
molibdeno. En algunos casos se coloca cobalto para mejorar las cualidades cortantes

en operaciones de desbaste.

Materiales para Herramienta de Usos Especiales:

Estdn constituidos por aleaciones de bajo contenido de carbono, bajo
contenido de aleantes, pero elevados contenidos de Carburos de Tungsteno,

Diamantes, Nitruro de boro, entre otros. [”!

Es importante hacer un recorrido a lo largo de la historia de las herramientas
de corte desde las primeras demostraciones hechas por Fredrick Taylor en 1900 hasta

la actualidad, para estudiar la evolucion de los materiales utilizados en estos tiempos.

Durante el siglo XIX se generaron diversos procesos para el desarrollo de
materiales, en primer lugar del hierro, y més tarde del acero, hasta llegar al acero para
herramientas. Los aceros de alto contenido en carbono y los aceros al carbono aleados
fueron los mejores materiales disponibles para herramienta. A pesar de los
tratamientos térmicos a los que les sometian los herreros, perdian dureza rapidamente
debido al calor generado en su uso, incluso con una velocidad de corte de tan sélo
unos pocos metros por minuto. La vida de la herramienta era extraordinariamente
breve y poco fiable, ya que el tratamiento térmico y la metalurgia eran ciencias sin
desarrollar ™. Los primeros materiales para piezas de maquinaria no eran demasiado
dificiles: fundiciéon gris, bronce y hierro forjado. Con la introduccion de nuevos
aceros, especialmente los aceros aleados, las exigencias aumentaron, asi como su

precio.
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La primera mejora importante en el material para herramientas que se
asemejaba al acero rapido, fue el acero Mushet, que fue el resultado de un
descubrimiento accidental. Los experimentos con manganeso condujeron al temple al
aire del acero, y al descubrimiento del tungsteno en el acero. Se obtuvo un acero
aleado con una capacidad de mecanizado mucho mayor que la del acero al carbono;
de hecho, con el acero Mushet se alcanzaban a veces el doble de capacidad de
mecanizado. Fue la capacidad del material de la herramienta para soportar
temperaturas de corte mayores que el acero al carbono, lo que ampli6 su utilizacion,
promovi6 el desarrollo posterior del acero aleado y dirigié un mayor interés hacia los
métodos de tratamiento térmico. Se alcanzaron velocidades de 10 m/min y pudieron

mecanizarse mas materiales a velocidades superiores.

En la figura 2.1 se muestra la evolucion cronolédgica de la velocidad de corte

para algunos materiales sobre muestras estandar, desde 1800 hasta el afio 2000."!
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Figura 2.1: Evolucién cronoldgica de la velocidad de corte para algunos materiales
sobre muestras estandar, desde 1750 hasta 2000.
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A comienzos del siglo XX tuvo lugar el gran suceso que influyd
decisivamente en el mecanizado y, por lo tanto, en la fabricacion a gran escala: la
demostracion realizada por Fredrick Taylor en la Exposicion de Paris en 1900. Llevo
a cabo un mecanizado a tal velocidad y régimen de avance que se obtenian virutas
azules. La herramienta de corte se puso al rojo y aun se mantenia afilada. En un torno
especial automotriz, mecanizé acero dulce forjado a niveles increibles para los
visitantes; los datos de corte eran: velocidad de avance 40 m/min, avance 1,6 mm/min
y profundidad de corte 4,8 mm. Después, las herramientas de corte se probaron al
maximo, midiendo su dureza al rojo en Alemania, y convirtiendo en chatarra las
maquinas que se usaron en menos de un mes. Las maquinas-herramientas de todo el

mundo se quedaron obsoletas con la llegada del nuevo siglo.

Acero rapido (HSS). Aparecen a principios del siglo XX gracias a la bisqueda de

materiales de mejores caracteristicas para herramientas. Se trataba de desarrollar la
metalurgia y los tratamientos térmicos para los aceros aleados, para obtener una
dureza suficiente en un mayor rango de temperatura: desde 250 °C con acero al
carbono hasta mas de 600 °C. La capacidad de fabricacion se dispar6 y motivo la
construcciéon de maquinaria mds avanzada para industrias incipientes como la

automovilistica, la naval, etc.

Fredrick Taylor y Maunsel White llevaron a cabo un gran ntmero de
experimentos empleando herramientas que incorporaban porciones de acero rapido
que podian reemplazarse para ser afiladas, predecesores de las plaquitas
intercambiables. El acero rapido sirvidé también para desarrollar importantes
herramientas de forma para conseguir radios, dngulos, ranuras y formas mas
complejas en una sola operacion. Como el acero rapido es un material facil de
rectificar, las herramientas de este material se convirtieron en la columna vertebral de
los tornos de produccion. Taylor y White comenzaron sus experimentos utilizando

aceros Mushet, para posteriormente ir variando la composicion del acero para
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herramientas: aumentaron el contenido de elementos aleantes, principalmente de
wolframio y cromo, incrementando asi el rango de temperaturas de utilizacion y el
contenido en carburos duros resistentes al calor. En la préctica, esto significd que una
operacion de torneado que en el siglo XIX llevaba 100 minutos con herramientas de
acero rapido de alto contenido en carbono, a principios del siglo XX se podia realizar

en 26 minutos con acero rapido.™

Hacia 1915 se introdujo la aleacion fundida con la que se daba un paso
adelante en la evolucion de los materiales para herramientas de corte. Aleacion
fundida era la denominacién general para algunas aleaciones no férreas basadas
fundamentalmente en Co, Cr, W, que constaban de un 50% aproximadamente de
carburos. Estas aleaciones eran muy duras, tenian una dureza en caliente
relativamente alta (800 °C) y una alta resistencia al desgaste, pero eran muy fragiles y
dificiles de conformar. Fueron las precursoras de los carburos cementados,
diferenciandose de estos en que las primeras se obtenian por fusiéon y no por
sinterizado. Algunas operaciones que llevaban 26 minutos con acero rapido, se

podian realizar en 15 minutos con herramientas de aleacion fundida.

Poco antes de 1930 surgid el acero super-rapido, obtenido afiadiendo cobalto

al acero rapido. Permitio aplicar velocidades de corte de aproximadamente 70 m/min.

Actualmente por acero rdpido se conoce a los aceros de alto contenido en
carbono con adiciones considerables de elementos de aleacion tales como W, Mo, Cr,
V y Co que son capaces de realizar cortes gruesos, soportar impactos y mantener la
arista o borde de corte afilado aun a altas temperaturas.

Esta clase de herramientas de corte se clasifican generalmente en dos tipos:

Grupo M. Base de Molibdeno. La composicioén aproximada es 8% Mo, 4% Cry 1%
V.

10
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Grupo T. Base de W (Tungsteno). La composicion aproximada es 18 % W, 4% Cry
1% V.

Este tipo de aceros son la opcidn mds econdmica para mecanizar. Sin
embargo, la necesidad actual de emplear procesos de mayor rendimiento ha
provocado que, incluso en el mecanizado de aluminio o aleaciones ligeras, se pase a

emplear las herramientas de metal duro.
Hoy en dia existen herramientas de acero rapido recubiertas con una fina capa
de nitruro de titanio (TiN) o nitruro de titanio-aluminio (TiAIN), o algin derivado de

los mismos.

Carburo cementado o metales duros. El carburo se utilizo por primera vez para

herramientas de corte en Alemania, durante la Primera Guerra Mundial, como
sustituto de los diamantes. Durante la década de 1930 se descubrieron varios aditivos
que mejoraron en general las cualidades y rendimiento de estas herramientas. Desde
entonces se han desarrollado varias clases de carburos cementados apropiados a
diferentes materiales y operaciones de mecanizado. Poseen una gran resistencia, lo
que les permite mecanizar a altas velocidades hasta que el borde de corte alcance

elevadas temperaturas sin perder su dureza y/o su filo.

Se obtienen mezclando carburo de tungsteno pulverizado y cobalto,
habitualmente en proporcion de 88-94% y 12-6% en peso respectivamente, y
posteriormente el material pulverizado es prensado y sinterizado a alta temperatura,
produciéndose la unidon con el aglomerante para formar el material de la herramienta

de corte.
Una operacion que con acero rapido requeria 26 minutos y con aleaciones

fundidas 15 minutos, con herramientas de carburo cementado se llevaba a cabo en tan

solo 6 minutos.

11
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Los primeros tipos de carburo cementado se basaron en el carburo de
tungsteno (WC) como particulas duras, y en el cobalto como aglomerante. Estos
primeros filos de corte mejoraron el mecanizado de hierro fundido, aluminio, etc., no
tan acusada en el caso del acero debido a la rapida aparicion del crater en la punta de
la herramienta. Sin embargo, las maquinas-herramienta existentes en aquella época
no tenian la fuerza, rigidez y resistencia necesaria para sacar el maximo partido a las
herramientas de carburo cementado. La introduccion de este nuevo material fue lenta

y no fue hasta la Segunda Guerra Mundial cuando se generalizé su uso.

El desarrollo de los carburos cementados continud con el fin de reducir el
desgaste por difusion y evitar una rapida rotura de los filos de corte en el mecanizado
del acero. Esto sucedia a velocidades de corte no muy superiores a las utilizadas con
herramientas de acero rapido. Se estudiaron algunos otros tipos de carburo con TaC,
NbC, TiC, etc. Esto condujo a calidades de carburo cementado basadas en el carburo
de tungsteno como una fase, otros carburos como segunda fase y el material
aglomerante como tercera fase. Para hacerse una idea, hacia 1934 existian 134
calidades patentadas de carburo cementado. Con una composicion dada, las
propiedades de cada una de las fases eran controladas por el proceso de fabricacion.
Se decia que la fase WC proporcionaba la resistencia basica, el metal aglomerante
determinaba la tenacidad y la tercera fase (TaC, NbC, TiC, etc.) influia en la

resistencia al desgaste.

Las herramientas de metal duro se fabricaban en dos formas:

Herramientas enterizas o integrales. Se partia de una barra de metal duro y se
rectificaba en maquinas especiales hasta que se tallan los filos de corte. Son las que
hoy en dia se suelen emplear en fresado de acabado. La gran ventaja que ofrecen es
que al ser de una sola pieza estdin muy bien equilibradas y pueden girar a alta
velocidad. Entre sus desventajas se encuentran que son muy caras, ya que el metal

duro constitutivo lo es, y que cuando se desgastan hay que reafilarlas.

12
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Plaquitas. Las precursoras de estas plaquitas fueron las herramientas soldadas de
carburo cementado, cuyo uso crecio hacia finales de los afios 40 y durante la década
de los 50. Estas eran relativamente caras en comparacion con las herramientas de
acero rapido existentes y debian fabricarse tanto para satisfacer las demandas de
mecanizado como para ajustarse en los alojamientos de los mangos de las
herramientas donde se soldaban. Las tensiones residuales provocadas por la soldadura
y los continuos reafilados no eran favorables para la herramienta. Inicialmente, no
habia mucha variedad geométrica en los filos de corte por lo que se debid hacer un
esfuerzo para obtener angulos de desprendimiento e incidencia adecuados, junto con

un filo que pudiera servir como rompevirutas.

El afilado de las herramientas de plaquita soldada podia variarse de acuerdo a
unos pocos tipos de filo diferentes, donde la muela de afeitar producia la geometria
del rompevirutas. Se consiguieron angulos de desprendimiento, radios y otras
caracteristicas adecuadas para varias aplicaciones mediante la utilizaciéon de muelas
de afilar de diamante y dispositivos ajustables. También, en las década de los 40, se
comenzo el desarrollo de las calidades del metal duro para herramientas soldadas con
vistas a optimizar varias operaciones. Durante muchos afios hubo que conformarse
con una situacién de compromiso entre un alto nivel de resistencia al desgaste y un

bajo nivel de tenacidad y viceversa.

En la mitad de los afios 50, comenz6 el desarrollo de las plaquitas de metal
duro fijadas mecénicamente o insertos, como se les suele denominar. Pudo eliminarse
la soldadura de la plaquita en el mango y las plaquitas podian afilarse por separado en
un dispositivo. Con la introduccion masiva de las herramientas con plaquitas
intercambiables, tomaron mas importancia con vistas a mejorar los portaplaquitas, la
geometria de corte y los rompevirutas. Tuvieron que utilizarse asientos o placas de
apoyo de metal duro, ya que era necesario un alto grado de plenitud. La sujecion y el
tornillo tenian que hacer frente a severas condiciones. El tornillo de la plaquita podia

agarrotarse por lo que se introdujo un pasador tubular. Otro paso importante fue el

13
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rompevirutas postizo rasurado, embridado sobre la plaquita. Disponer de tres ranuras
significaba que podia moverse y ajustarse para la formacion de viruta para distintos

datos de corte.

Actualmente se fabrican los filos de corte en forma de pastillas que pueden ser
soldadas o fijadas por sujecion mecénica a un soporte o vastago. Las plaquitas son
desechadas una vez que todos sus filos se han desgastado. Las herramientas de

torneado son mayoritariamente de este tipo.

La escala habitual en metales duros es la ISO, que los divide en tres grupos,

M, P y K, y en cada familia en una escala numérica:

Grupo P. Metal duro apropiado para mecanizar aceros de baja y media aleacion.

Grupo K. Adecuado para mecanizado de aceros, fundiciones y materiales no

metalicos.

Grupo M. Para materiales termorresistentes.

Una vez definido el grupo se completa la designacion del metal duro con un
nimero de 2 digitos, que va desde 01 hasta 40 (50 en el grupo P). Esta cifra indica si
el metal duro es mds o menos duro y por tanto tenaz. Asi, nimeros bajos

corresponden a durezas elevadas y los altos a elevada tenacidad.
Una variante del metal duro son los CERMET, formados por carburo de
wolframio (WC), que es metal, y sinterizado de carburo de titanio (TiC), que es

ceramico, de donde surgi6 el nombre de CERdmico MET4lico.

Ceramicas. Los ensayos con ceramicas como herramientas de corte comenzaron

durante los afios 30. Pero en lo que respecta a las plaquitas, se desarrollaron mas

14
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ampliamente durante los afios 50. Entonces solamente se encontr6 adecuado el 6xido
de aluminio. Las cerdmicas técnicas actuales son muy duras y resistentes a elevadas
temperaturas, pero desgraciadamente son muy poco tenaces. Por ello deben evitarse
los choques constantes de los filos de la pieza por lo que se deduce que para torneado

(corte continuo) seran mejores que para fresado (corte intermitente).

El uso de ceramicas requiere mantener caliente la herramienta evitando

bruscos ciclos de calentamiento. Se suelen utilizar en seco.

Se usan tres tipos de herramientas ceramicas:
»  Oxido de aluminio: Alamina Al,O5,
= SIALON: Combinaciéon de Si, AL, Oy N,

= Nitruro de silicio: Si3Na.

Otro grupo importante lo forman las ceramicas reforzadas por una matriz
amorfa de hilos de carburo de silicio (SiC) y alimina (Al,O3) que se denominan
reforzadas con whiskers. Estos filamentos, que son el 20-40%, dan consistencia y

tenacidad a las ceramicas, lo que es un hecho positivo para el fresado.

Materiales sintéticos de alta dureza. Este tipo de materiales no se introdujeron hasta

finales de los afios 70. Existen dos elementos sintéticos, el nitruro de boro ctbico y el

diamante sintético. Se sinteriza a alta presion dando lugar a:

Diamante policristalino (PCD). Se emplea sobre materiales no férreos como
aleaciones de aluminio, ya que con aceros y fundiciones se produce un fenémeno de

grafitizacion del diamante degradandose la herramienta en muy poco tiempo.
Nitruro de boro cubico policristalino (PCBN)._Se aplica sobre materiales férreos

especialmente en fundiciones. EI PCBN cuenta con otras caracteristicas que ofrecen

ventajas para su empleo en herramientas de corte:
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-Debido a su alta dureza su vida util es mucho mayor que algunas dotadas

de recubrimientos de TiN, TiAIN, TiCN, etc.
-Los mejores resultados se obtienen a altas temperaturas de corte, por lo
que el proceso debe ser en seco, lo que supone la eliminacion de costos de

refrigeracion.

En ambos existe un problema de fragilidad del material que implica que sean

aptos para el torneado, pero poco adecuados para el fresado.

Recubrimientos. Uno de los pasos mas importantes en el desarrollo de los materiales

de corte fue el que se dio hacia el final de los afios 60: la introduccion del metal duro
recubierto con una fina capa de carburos. La capa de carburo de titanio fue de so6lo
unas pocas micras de espesor pero cambid el comportamiento de las herramientas de

metal duro.

Reemplazando una placa sin recubrir por una placa con recubrimiento
logramos un aumento de la resistencia a la friccidon, un coeficiente de rozamiento
reducido y una barrera térmica efectiva. Ademas, la velocidad de corte y/o la vida de
la herramienta aumentan exponencialmente. Este efecto continua durante bastante
tiempo aun habiendo desaparecido parcialmente el recubrimiento, lo que hace que se
reduzca el desgaste en crater cuando se mecaniza acero. Toleran altas temperaturas lo

que significa mayores velocidades y avances.

Los principales materiales de recubrimiento son:
e Carburo de titanio (TiC)
e Nitruro de titanio (Al,O53)
e Carbo-nitruro de titanio (TiCN).
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El carburo de titanio y el 6xido de aluminio son materiales muy duros que
proporcionan una buena resistencia al desgaste y estabilidad quimica, produciendo
una barrera quimica contra el calor entre la herramienta y la viruta. El nitruro de
titanio (TiN) no es un material duro, pero proporciona un coeficiente de friccion muy

bajo en la cara de las placas y una mayor resistencia al desgaste.

Las capas de recubrimiento suelen tener un espesor de 2 a 15 micras. Estos
finos recubrimientos se logran con procesos muy controlados de deposicion quimica
o fisica de distintos vapores sobre determinados substratos. Si el espesor fuera mayor,
tendria efectos negativos. Generalmente la resistencia al desgaste aumenta con un
mayor grosor del recubrimiento, pero al mismo tiempo, la fragilidad también

aumenta, lo que puede provocar problemas de desconchamiento. ™

Figura 2.2: Recubrimientos de tipo: monocapa, bicapa y multicapa.

Durante los procesos de maquinado tales como torneado, fresado o taladrado,
donde el material es removido, el desgaste de las herramientas de corte reduce
considerablemente la calidad de la pieza de trabajo, ya que si el filo en contacto es
desgastado, el siguiente filo deberia remover el material excedente del previo, en este

momento la fuerza de corte se incrementa.
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2.3 TEORIA DEL DESGASTE.

Para poder entrar en el tema de desgaste en los materiales, se debe tener
presente que todos los procesos que involucren movimiento relativo de dos o mas
materiales y/o piezas en contacto implican que se tiene un sistema triboldgico.
Etimoldgicamente el termino griego “TRIBOS” significa frotar, rozar, por lo que la
tribologia estudiara los mecanismos de friccion. A esta se le incorporan una multitud
de topicos que incluyen friccion, desgaste, lubricacion y comportamiento de
materiales vitales en la industria ingenieril. De modo que todo disefio mecénico, es
afectado por estos topicos, y sin la aplicacion de una practica triboldgica firme, estos

disefios estarian incompletos. ]

El desgaste es una de las principales causas por la cual se hace necesario el
mantenimiento industrial. Comparado con los otros dos problemas que ocasionan el
reemplazo de maquinas y/o componentes: fatiga y corrosion; el desgaste ha sido el
menos estudiado y probablemente por esta razén, aun no es posible predecirlo con

exactitud.

El desgaste se puede definir como el deterioro al uso, siendo el mismo una
falla inevitable, siempre y cuando existan cuerpos en contacto bajo carga y con
movimientos relativos entre si. Normalmente, el desgaste no ocasiona fallas violentas,
la fractura repentina no es aceptada universalmente como una forma de desgaste, pero
podria ser considerada en el analisis de fallas por desgaste, debido a que los
materiales mas resistentes al desgaste son, con frecuencia, considerablemente fragiles

y propensos a la fractura (Garcia y Redder 1998).

El desgaste trae otras consecuencias tales como:

= Reduccion de la eficiencia de operacion.

» Perdida de la potencia por friccion.
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* Incremento del consumo de lubricante.
» Eventualmente conduce al reemplazo de componente desgastados.

= Elreemplazo total de las maquinas.

En general, el desgaste usualmente es perjudicial, pero en determinados usos,
como la preparacion de superficies para la aplicacion de recubrimientos, es
beneficioso. Cabe destacar que, en ocasiones, pequefias variaciones en la velocidad,

carga o condiciones, pueden influir notablemente en la tasa de desgaste de una pieza.

2.3.1. Tipos De Desgaste

Existen diferentes tipos de desgaste, que habitualmente actian de forma
combinada. En funciéon de una amplia variedad de criterios se han logrados definir

cinco tipos primarios de desgaste:
2.3.1.1 Desgaste Adhesivo.

Ocurre cuando dos superficies metalicas se deslizan entre si bajo una presion
local muy alta, creando uniones entre las irregularidades microscopicas o asperezas

de la superficie de deslizamiento.

Subsecuentemente, las fuerzas de deslizamiento fracturan las uniones
separando el material de una superficie, y transfiriéndolas a otra; esto resulta en
formaciones de pequefias cavidades en una de las superficies y pequenas
proyecciones en la otra, que a su vez pueden conducir a un dafio adicional. El proceso

podria también resultar en la formacién de particulas desprendidas.

Se presentan tipicamente en cojinetes de deslizamiento, chumaceras, bocinas,

bujes, engranajes, etc.
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2.3.1.2. Desgaste Abrasivo.

Es la eliminacion de material debido a particulas duras y afiladas que penetran
entre las superficies de interaccion. También puede estar causado por superficies
duras o afiladas y picos de rugosidad en alguna de las superficies. También existe
abrasion cuando particulas duras son atrapadas entre dos superficies deslizantes y
gastan, por medio de rozamiento, una o ambas superficies, o pueden quedar
empotradas en una de las superficies y desgastar por rozamiento la superficie

opuesta.l'”]

El desgaste abrasivo puede ocurrir en estado seco o en presencia de liquido.
Se hace evidente en equipos de perforacion, trituradoras, cuerpos de contacto

deslizante, entre otros.

2.3.1.3. Desgaste Corrosivo.

Es ocasionado por la reaccion superficial de muchos metales con el medio que
los rodea, conllevando a la formacion de peliculas superficiales u oxidos. Por lo
general, estas peliculas son duras y crean una capa protectora sobre la superficie, que
llegan a crecer a un punto en que se vuelven fragiles, y por ende es propensa a ser
removida dejando al material expuesto nuevamente para que el ciclo se vuelva a
repetir. Esto trae como consecuencia que las particulas removidas se comporten como

un tercer cuerpo y puede conducir a la aparicion del desgaste abrasivo.”!

Este desgaste se puede observar en los cascos de los barcos, carrocerias de

autos y en general en superficies expuestas al medio ambiente.
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2.3.1.4. Desgaste Erosivo.

Es un desgaste abrasivo que envuelve perdidas de material de una superficie
envuelta en un fluido que contiene particulas. El movimiento relativo entre la
superficie y el fluido es esencial para este proceso, y las fuerzas de las particulas que

causan el dafio son aplicadas por el fluido.

La erosion en la cual el movimiento relativo es casi paralelo a la superficie
erosionada es llamada erosién abrasiva, mientas que la erosiéon en la cual el
movimiento relativo es casi normal a la superficie erosionada es llamada erosioén por

choque.

Este fenomeno es caracteristico observarlo en procesos industriales que
involucran chorros de liquidos o gases con so6lidos en suspension, como son:

compresores, turbinas, entre otros.

Debido a la gran variedad de procesos de desgastes y su importancia en la
industria, se ha buscado reducir tales efectos, por lo que se han realizado una gran
cantidad de estudios en diversos laboratorios con la intencion de producir materiales
cada vez mas duros mediante diversos procesos que involucran tratamientos

superficiales, mezclas, aleaciones, y formacion de nuevos compuestos.”!

Actualmente, las herramientas de metales duros son recubiertas con carburos.
En los ultimos afios, est4 tecnologia ha encontrado un amplio campo de aplicacion en
herramientas de taladrado y fresado, tanto para mecanizar fundiciones como para
aceros. Varias combinaciones de capas multiples han sido desarrolladas, y estan
siendo desarrolladas todavia con el fin de combinar las mejores propiedades de los

materiales de recubrimiento.
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2.4. TRATAMIENTOS SUPERFICIALES EN ACEROS.

Los tratamientos superficiales son imprescindibles en todos los sectores de la
industria en general y en particular, en las empresas de fabricacion, transformacion o
montaje de maquinas y productos que emplean materiales como aleaciones ferreas o
no ferreas, polimeros, etc., ya que las nuevas tecnologias requieren que tanto en la
construccioén, manipulacioén, ensamblaje o acabado decorativo de cualquier pieza, se
tengan que hacer diversos tratamientos superficiales, desde fundir todo tipo de
materiales, desbarbarlos, pulirlos, tratarlos térmica o quimicamente, acondicionarlos
con lavados, fosfatados, pasivados, etc., para ser pintados, lacados, plastificados,
vulcanizados, o bien, para ser tratados termoquimicamente mediante deposiciones de

carbonos, nitruros.

Muchas de las propiedades de los materiales que se emplean en la industria en
general, resultan criticas de cara a su empleo, bien sea por las caracteristicas
especificas que deben tener, ya sean mecanicas, de resistencia a la corrosiéon, de
friccion, de adherencia, de resistencia al ataque quimico o simplemente por su

aspecto exterior decorativo.

Para conseguir estas caracteristicas particulares hay que conseguir la correcta
eleccion de los materiales a utilizar, asi como de los tratamientos superficiales que se
van a realizar, ya que estos son los que en definitiva modificaran las superficies,

dandoles las propiedades que precisen para cada caso en particular.

Podemos clasificar los tratamientos superficiales segin la naturaleza de los

mismos en !

a. Tratamientos superficiales que no alteran la composicion del material base:
e Tratamientos térmicos diversos: temples, revenidos, etc.

e Tratamientos mecénicos de granallado y pulido, etc.
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e Tratamientos quimicos de desengrase, lavado, etc.

b. Tratamientos superficiales que alteran la composicion del material base:
e Tratamientos termo-quimicos de nitruracion, carbonitruracion,

sulfinizacion, etc.

c. Tratamientos superficiales con formacion de una nueva capa sobre el material
base:

e Recubrimientos quimicos (cromado, niquelado).

e Recubrimientos por deposicion (fisica, quimica, de vapor o por
plasma).

e Recubrimientos por solapado térmico de otros materiales fundidos
sobre el material base, como son: cerdmicas, carbono, plata, titanio y
otros tipos de aleaciones.

e Recubrimientos de pinturas, lacas, plastificados, teflon, etc.

De los cuales se estudiaran de manera mas detallada, los procesos de Temple,
Nitruracién Ionica y Recubrimientos por Deposicion, ya que son estos los que estan

directamente asociados a la investigacion realizada.

2.4.1. Temple.

El temple consiste en calentar el acero a una temperatura determinada por
encima de su punto de transformacion para lograr una estructura cristalina
determinada (estructura austenitica), seguido de un enfriamiento répido con una
velocidad superior a la critica, que depende de la composicion del acero, para lograr
una estructura martensitica o bainitica, que proporcionan a los aceros una dureza

clevada. [
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Para conseguir un enfriamiento rapido se introduce el acero en agua, aceite,
sales o bien se efectia el enfriamiento con aire o gases. La velocidad de enfriamiento
depende de las caracteristicas de los aceros y de los resultados que se pretenden

obtener.

Los procedimientos de temple descritos se refieren a un temple total del
material, otros tratamientos permiten una mas amplia variacion de las caracteristicas

afiadiendo carbono o nitrégeno a la superficie de las piezas.

2.4.2. Nitruracion ldnica.

La nitruracion i6nica (o nitruracion por plasma) es uno de los métodos de
endurecimiento superficial mas importantes en aceros, el cual mejora la resistencia a
la fatiga, desgaste y/o corrosion. La nitruracion idnica se basa principalmente en la
tecnologia de descargas luminiscentes (glow) para introducir nitrégeno elemental a la
superficie del metal y su subsiguiente difusion. Entre las principales ventajas se

encuentran 131 .

a. Cortos tiempos de tratamientos.
b. Bajas temperaturas de proceso.
c. Minima distorsiéon dimensional.
d. Buen acabado final.

Reduccion en el uso de energia.
f. Proceso no contaminante.

Por tales razones, durante las dos ultimas décadas se ha venido afianzando
esta tecnologia en la practica industrial de los paises mas desarrollados. Esta

tecnologia se basa en un principio diferente a las tecnologias convencionales las
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cuales utilizan bafios de sales y atmosferas de amoniaco, en donde la diferencia clave
es el mecanismo usado para la generacion del nitrégeno elemental en la superficie a
tratar. La nitruracion i6nica, bajo plasma o por bombardeo idnico, aporta nitrogeno a
la superficie de la pieza por medio de un plasma que se genera dentro de un reactor a
baja presion, entre 100 y 1000 Pa. En el interior del reactor las piezas a ser tratadas
forman el catodo de un circuito eléctrico, y el dnodo es el envase que contiene el
material a tratar donde se realiza el vacio el cual, esta conectado a un potencial de
tierra. Entre dnodo y catodo se aplica una diferencia de potencial que puede variar
entre 400 y 900 voltios, generando un plasma de aspecto luminoso que cubre todas
las superficies a tratar. La Figura 2.3 muestra un esquema basico del principio de

. . . ., . e, . 3.4
funcionamiento de una instalacién de nitruracién idnica 4.

1. Cuerpo del reactor.
. Aislamiento térmico.
. Fuente de calentamiento

m auxiliar.
P . Sistema de vacié
. o 4] . Fuente de gas
: p— . Visor
. Carga a tratar (Probeta)

E’ " . Sensor y Control de
1 Temperatura.

}
r
w N

!
r._-‘-.
o~ O

Figura 2.3: Esquema basico del principio de funcionamiento de una
instalacion de nitruracion ionica. B
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La fuente de energia empleada en estos equipos puede ser continua o pulsada.
El plasma se forma a partir de una mezcla de gases puros (N2, Hz, NHs, Ar, etc.) en la
proporciéon y presion adecuadas para producir la reaccion fisico-quimica de
nitruracion y/o depasivacion, segin sea necesario. El calentamiento de la pieza se

puede realizar por dos medios:

a. Mediante el calor generado por transformacion de la energia radiante

cinética de los iones que bombardean la superficie.

b. Mediante energia radiante generada por resistencias eléctricas,

analogamente a lo que sucede en un horno de vacio.

En los equipos de disefios mas modernos se usan ambos medios de
calentamiento, lo que permite lograr una temperatura uniforme independiente de la

forma superficial.

La reaccion fisico-quimica que tiene lugar en la superficie es compleja y se

B3-3. 1 "En general,

han propuesto diferentes modelos los cuales explican el fenomeno
durante el bombardeo i6nico de la superficie se desprenden atomos que pasan a la
zona de plasma, este fendémeno se conoce como pulverizacion catodica, bombardeo o
“sputtering” y puede dar como resultado un aumento en la rugosidad '*'"'¥ La
intensidad del “sputtering” es tanto mayor cuanto menor es la presion y mayor es el

: ., : 8,9
potencial de aceleracion de los iones ™),

La zona mas activa del plasma DC (zona luminiscente) tiene lugar junto a la
superficie de la pieza y copia a esta en toda su extension; esto permite tratar de
manera uniforme piezas de forma compleja, sin necesidad de introducir movimiento
en la carga, puesto a que todas las zonas quedan expuestas simultaneamente a la
accion del plasma. Aunque la descarga luminiscente tiene excelentes caracteristicas

para copiar la extension de la pieza (lo que le ha permitido su amplia extension a
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nivel industrial), ain numerosos aspectos relacionados con la forma de la carga
requieren atencidon, ya que, por ejemplo, numerosas piezas de variadas formas y
tamafios (engranajes, arbol de levas, boquillas de inyeccion, entre otras) pueden
resultar en capas nitruradas no-uniformes y/o los problemas de reproducibilidad
limitan su uso a escala industrial. Para obtener resultados reproducibles se requieren
de una segura y cuidadosa seleccion de las condiciones de operacion para cada
tratamiento. Esto no es una tarea facil, ya que, aparte de las posibles variaciones en
los parametros del proceso (energia de entrada, pureza y flujo del gas, velocidad de
bombeo de gases, manejo de presiones de gases, nivel de limpieza de la camara y

pieza a tratar, estabilizacion de la temperatura por fuentes externas, entre otras).

La nitruracion i6nica es un proceso de alta flexibilidad y rendimiento, que
permite el control de las variables del proceso como lo son presion, densidad de
corriente, composicion quimica del plasma, tiempo y temperatura. Por la forma en
que se produce el fendmeno los equipos pueden ser de tipo modular, particularmente
los de disefio vertical que favorecen las cargas o elementos de simetrias cilindricas, y
el tratamiento de componentes esbeltos y de gran longitud (ejes, tornillos de

maquinas inyectoras y extrusoras de plastico, brocas etc.).

2.4.2.1 Tribologia en aceros nitrurados por plasma.

Una de las primeras y principales razones para emplear la tecnologia de
nitruracion ionica en piezas ingenieriles ha sido la mejora del comportamiento ante el
desgaste. En la actualidad se conoce muy bien el efecto de la nitruracion ionica en el
comportamiento mecanico de los aceros, en donde este tratamiento incrementa la
resistencia a la fatiga y al desgaste como una consecuencia de la formacion de dos
capas distintas: la capa compuesta y la capa de difusion. Por lo tanto, para maximizar
el efecto de estas dos capas en las propiedades mecénicas a ser mejoradas se tienen
diversas combinaciones posibles relacionadas con la aplicacion en condiciones reales

de servicio de la pieza tratada. En este sentido en la Tabla 2.3 se listan una serie de
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aleaciones de acero que son tipicamente nitruradas, el intervalo de profundidades
alcanzadas por el tratamiento y la dureza superficial. Las diferentes monofases

compuestas que son Optimas para distintas aplicaciones.

Tabla 2.1: Materiales ferrosos tipicamente nitrurados **2

‘ Dureza superficial l Re) ‘ Profundidad clLel Jtratamiento (mm)

Aceros de bajo carbono

1015 30-40 0,3-0,8

8620s 55-60 0,3-0,7
Aceros aleadas

4140 52-58 0,2-0,6
Aceros de herramzenta

D2 Sobre 68 0.1-0.2

M2 Sobre 70 0,03-0,05
Aceros inoridables

430 Sobre 67 0,1-0,2

316 Sobre 67 0,05-0,1
Fundiciones

Fundicién gris 45-55 0.1-0.4

Como se ha indicado anteriormente, la nitruraciéon idnica permite un buen
control de la composicion de la capa compuesta (s6lo fase y, s6lo fase € o
combinacion de ambas) y/o de la zona de difusion. En nitruracion gaseosa o de bafo
de sales, por otro lado, siempre se forma una capa compuesta polifasica y una zona de
difusion. Esta capa compuesta polifasica es muy fragil y puede deslaminarse en

servicio.
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Tabla 2.2: Aplicaciones de los diferentes tipos de capas nitruradas 2

‘ Tipo de Zona Compuesta
Aplicacién | Gamma Epsilén Sélo zona de Difusién
Desgaste
Aceros de Baja Aleacién X XX
Aceros Aleados X X XX
Aceros Inoxidable v Aceros HSS XX
Fatiga
Aceros de Baja Aleacion X XX
Aceros Aleados X X
Aceros Inoxidable y Aceros HSS XX
Corrosion
Aceros de Baja Aleacion XX
Aceros Aleados X XX
Aceros Inoxidable y Aceros HSS X X
NOTA,
XX.....Mejor
X.....Bueno

....No adecuado

Como se indica en la Tabla 2.2, el desempeio del acero inoxidable en
aplicaciones donde se presenten condiciones de desgaste, fatiga o corrosion es
significativamente mejorado cuando sélo se emplean superficies con tinicamente zona
de difusion. La zona de difusion dptima debe tener el madximo endurecimiento, como
el logrado por la precipitacion de los nitruros de la aleacion y el envejecimiento de los
nitruros de hierro, mientras se mantiene la maxima ductilidad posible. En esos aceros,
los nitruros de aluminio, cromo, molibdeno y vanadio que se encuentran cerca de la
superficie ofrecen la méxima dureza. En adicion, la alta concentracion de nitrogeno
en la superficie resulta en un muy alto contenido de nitrégeno en la red cristalina del
hierro que se encuentra cerca de la superficie, de esta manera, a través de una
apropiada composicion y densidad energética del gas, el nitrégeno puede difundir y
formar precipitados debajo de la superficie a una tasa que se relaciona con la tasa de

introduccion de nitrégeno en la superficie.
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2.4.2.2 Comportamiento tribolégico bajo condiciones de desgaste
deslizante.

Y. Sun y T. Bell®" han estudiado aceros de baja aleaciéon (En40B) en
sistemas de contacto deslizante-rodante, en donde se evidencia que la nitruracion
i6nica mejora sustancialmente el desempeiio tribologico. El grado de mejora
depende fundamentalmente del tiempo y temperatura de nitruracion para lograr

una zona compuesta Optima (ver Figura 2.4).

&0 Desgaste deslizante-rodante en seco a 200K g
=)
= 0r
z 4wl
&,
’_H
= 30
=
s 20
]
10
0
0 10 20 30 40 50 60 70
Revoluciones del ensayo, x1000

Figura 2.4: Curvas de desgaste rodante-deslizante para diversas
condiciones de tratamiento. [***]

M. B. Karamis®'¥ también ha estudiado aceros En40B empleando un
equipo en la configuracion disco sobre disco, en donde se mejora notablemente la
resistencia ante al desgaste y para lograr maximizar la resistencia hay que
establecer una optima relacion entre la superficie de zona compuesta y la zona
de difusion, en donde la zona de difusion debe ser lo més profunda posible para poder
soportar la capa compuesta. Esta zona compuesta tiene un considerable efecto
beneficioso durante el inicio del ensayo. Este principio de maximizar la zona de
difusion es de vital importancia para al disefio de recubrimientos tipo duplex !

(nitruracion iénica + PVD 6 CVD asistido por plasma).
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En aceros AISI 4140 nitrurados por plasma DC pulsado se han realizado
estudios triboldgicos en la configuracion bola-sobre-disco '®). Se estudié una sola
condicion de nitruracion (532 Pa, 650K, 6 h, relacion Hy- N, 1:4) y se determind
que la resistencia ante el desgaste deslizante se increment6 en un 300 % con

respecto al acero sin tratar.

Los aceros de herramientas, entre ellos los empleados para aplicaciones
en caliente (Hot working tool steel), son ampliamente utilizados para
aplicaciones como extrusion, forjado en caliente y fundicion en matrices. Aunque
estos aceros tienen buenas propiedades mecanicas en caliente, los mismos estan
sometidos a desgaste severo por las condiciones de friccion generadas, por lo tanto,
se requieren de piezas con mejores propiedades superficiales, esto ha logrado con la
nitruracién de las matrices. M. B. Karamis®'"! ha estudiado las propiedades
microestructurales y triboldgicas en acero H-13, y, basado en los resultados de
desgaste deslizante obtenidos, se ha determinado que la nitruracion idnica puede
extender la vida 1til de las matrices (Figura 2.5). Para el caso del acero tratado por
100 horas la pérdida de peso fue mayor, esto se debi6 a la formacidén de una zona
compuesta de mayor espesor con la formacion de poros aunado al incrementando

de la fragilidad asociado a la formacion de nitruros.

La enorme demanda industrial que tienen los procesos de nitruracion tanto
gaseosa como idnica ha estimulado intensivos programas de investigacion para
estudiar el efecto de las caracteristicas de las capas nitruradas en las propiedades
tecnologicas de los aceros nitrurados. En este sentido A. Molinari et. ALP
realizaron ensayos tribologicos en aceros 42CrAlMo7 y 30CrMo12 sin lubricacion
para estudiar el desgaste en seco, el cual es fuertemente afectado por la interaccion
de los materiales con la atmosfera, sin embargo, esos parametros severos de ensayos
(en seco, contacto lineal, contacto rodante deslizante a 500, 1000, 2000N)

fueron llevados a cabo para inducir dafo mecanico en la superficie y, asi de esta

manera, tener una indicacion general del comportamiento ante el desgaste de aceros
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nitrurados como una funcion de sus caracteristicas superficiales. Entre los
principales resultados encontrados se tiene que la zona de difusion genera una zona
microestructuralmente homogénea que provee las condiciones adecuadas para

soportar los esfuerzos mecéanicos generados durante el desgaste.

1]
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g

=

i
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Figl]ll‘a 2.5: Tasa de desgaste vs. Carga para distintas condiciones de tratamiento.
3,17

En lo que se refiere a la zona compuesta, una capa delgada, libre de poros y
multifidsica es mejor que tener una capa monofasica porosa. Esto sugiere que el
efecto de la porosidad y del espesor de la capa puede suprimir el efecto beneficioso
de una capa compuesta monofésica. La solucién dptima es, por supuesto, una capa

delgada y monofasica.
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2.4.2.3 Comportamiento triboldgico bajo condiciones de desgaste abrasivo
Y erosivo.

En cuanto al desgaste abrasivo, este se ha logrado reducir
considerablemente empleando técnicas de nitruracion iénica. Un ejemplo claro de
esto se muestra en al trabajo realizado por Q. F. Peng P ’19], en el cual se simulan las
condiciones de desgaste abrasivo para las operaciones de forjado empleando
particulas de o6xido ferrico como abrasivo en una configuracion de rodillo-sobre-
rodillo. Lo interesante de este trabajo es que comparan diversos tratamientos
superficiales (nitrocarburizacion gaseosa, nitruracion ionica, revestimiento por
descarga de electrodos de WC-Co y tratamiento térmico convencional) bajo
las condiciones de desgaste abrasivo. Los principales resultados pueden verse
en la Figura 2.6, la cual evidencia que el mejor desempefio bajo las

condiciones de desgaste mencionadas lo tiene la superficie tratada por

nitruracion idnica.
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Figura 2.6: Relacidn entre el tiempo de desgaste abrasivo y pérdida
de peso para un acero 5CrMnMo: (a) tratamiento térmico convencional,

(b) nitrocarburizacion gaseosa, (c) revestimiento por descarga eléctrica,
(d) nitruracion iénica. >
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Aceros AISI 722M24 (En40B) nitrurados a distintas temperaturas,
con tiempos entre 4 a 64 horas, presion 2,5 mbar en una atmdsfera de amonia,
han sidos ensayados bajo condiciones de abrasion en medio liquido (10 %
polvo de carbodurum en aceite SAE-30, configuracion rodillo-sobre-rodillo)
y en seco (discos de papel de lija a diferentes granulometrias). Entre los
principales resultados se encuentra que la dureza superficial obtenida y el
espesor de la zona compuesta son mas importantes que la profundidad de la zona

3201 Ta necesidad de la estabilidad de un material a elevadas

de difusion
temperaturas en aplicaciones bajo condiciones de desgaste severas, como por
ejemplo las fundiciones de aleaciones de aluminio-silicio hipereutectico y
matricerias para extrusion de aluminio, requieren de materiales resistentes a
la abrasion en caliente. Una solucidn a este problema es la aplicacion de un
tratamiento superficial y/o recubrimiento ™', pero a pesar de que se conocen
los principios tribologicos para optimizar las superficies, se han realizado
pocos trabajos para evaluar a nivel de laboratorio superficies tratadas y/o
recubiertas a altas temperaturas.

Uno de estos trabajos es el de M. B. Karamis y E. Gercekcioglu P2,

en
el mismo se comprobd que aunque la capa blanca monofasica de y' es
extremadamente ductil y resistente al desgaste con relacion a la capa monofasica &,
bajo condiciones de trabajo en caliente y de extrema presion la capa monofasica
de y' puede ser deslaminada por las diferencias de dureza en caliente con la zona de
difusion. El tipo de ensayo empleado en este trabajo fue el de configuracidon
disco-sobre-disco, tanto vertical (para ensayo en seco), como horizontal (para
ensayo abrasivo lubricado -arena de playa y aceite SAE 63). Como principal
resultado se verificd que la remocion de la capa blanca provee un beneficioso
decrecimiento en la pérdida de peso, ya que, bajo estas condiciones de ensayo las
caracteristicas del desgaste dependen primordialmente de la dureza y

microestructura de la region cercana a la superficie, la cual se mejora notablemente

con la presencia de la zona de difusion.
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Una condicion de desgaste que se presenta muy a menudo en maquinarias de
plantas hidraulicas, equipos de mineria o en motores a reaccion es la erosion por
particulas sélidas y liquidas a altas velocidades. Los factores mas importantes que
gobiernan la erosion son: el tamafio de la particula, velocidad de la particula, d&ngulo
de impacto y tipo de material. En lo que respecta al tipo de material se conoce que
para metales ductiles se presenta una maxima erosion en angulos entre 15° y 30°, por
el contrario, para materiales fragiles la maxima erosion ocurre a90°. Por lo tanto, una
de las tendencias que generan madas lineas de investigacion en el area de la
proteccion contra la erosion es el relacionado con las técnicas de ingenieria de
superficie. Entre las numerosas técnicas existentes de ingenieria de superficie %%, la
nitruracion se ha visto como una opcion atractiva en comparacion con otras técnicas
3231 como los recubrimientos elastoméricos, recubrimientos duros, aleacion laser,
termorrociado. Comparado con los procesos anteriormente mencionados la
nitruracién idénica tiene algunas ventajas adicionales como lo es la
conservacion de la integridad dimensional de las piezas tratadas, uniformidad en
la dureza superficial y una buena adhesion de la zona compuesta. En este sentido
K. C. Chen et. al.’**! han realizados ensayos de erosion en aceros de medio
contenido de carbono (AISI 1042), en donde la capa compuesta bifasica mejord
la resistencia a la erosion a bajo angulo de impacto, debido a la alta dureza de esta

capa, la cual reduce la transferencia de energia cinética de la particulas erosivas

hacia las capas subsuperficiales.

Un fendémeno relacionado con el ataque de fluidos a altas velocidades en
tuberias, propelas, alabes de turbina hidraulica, agitadores, etc., es el que se
conoce como cavitacion. El dafno por cavitacion es causado por el micro-impacto
del fluido inducido por los cambios de presién en el mismo. Para demostrar el
efecto protector de los aceros nitrurados en diferentes liquidos (agua, cloruro
de sodio y cloruro de hidrogeno), W.H. Huang et. al ®** han realizado ensayos
de cavitacion sobre acero AISI 1042 en estos liquidos para determinar los

mecanismos de pérdida de masa que pueden sufrir estos aceros nitrurados. Entre
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los principales resultados se encuentran que para la cavitacion en agua se confirma
el efecto de endurecimiento generado por la nitruracion idnica lo cual hace que el
acero pueda resistir el dafio por cavitacion bajo las condiciones establecidas por la
norma ASTM G32-85%%* Para el caso de las piezas nitruradas en electrolitos de
3,5 % en peso de NaCl y 3,5 % en peso de HCI, la corrosion electroquimica
toma parte en el deterioro de la superficie, debido al ataque de la capa

nitrurada, la cual es de naturaleza bifasica.

2.4.3. Recubrimientos Superficiales.

El interés en la busqueda de materiales superduros pasé de ser una simple
curiosidad cientifica para convertirse en la exploracion de la posibilidad de sintetizar
materiales que, por su dureza se aproximaran o excedieran la del diamante. Desde el
punto de vista de su importancia en aplicaciones tecnoldgicas deben tener ademas
propiedades tales como alta tenacidad, resistencia al desgaste para ser utilizados
como recubrimientos antidesgaste (por ejemplo depositindolos sobre aceros para
herramientas de corte), resistencia a la oxidacion, estabilidad quimica, bajo
coeficiente de friccion para aplicaciones en maquinado de piezas, y una buena

adherencia y compatibilidad con el sustrato sobre el cual se depositan.

En la Figura 2.7 se muestra la dureza Vickers de una seleccion de materiales
duros y superduros incluidas las heteroestructuras y los compuestos nanocristalinos
(“nanocomposites”) (Veprek S., 1999). Los materiales superduros pueden ser
divididos en: intrinsecos tales como el diamante (HV=70 — 100 GPa), el nitruro de
boro cubico (HV = 48 GPa) y posiblemente algunos compuestos ternarios del
triangulo B-N-C (Rogl P. & Schuster J. C., 1992); y los materiales superduros
extrinsecos tales como las multicapas de diferentes materiales y las superredes
(“superlattices™), que son un arreglo periddico epitaxial de peliculas delgadas de

diferentes materiales y que tienen espesores de algunos nanometros (Kochler J. S.,
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1970). Mas recientemente los compuestos nanocristalinos tales como nc-MnN/a-
Si3N4 (donde M = Ti, W, V y otros nitruros metalicos de transicion y a-Si3N4 es el
nitruro de silicio), nc-TiN/BN, nc-TiN/TiB2 y otros materiales que se desarrollaron
con durezas de 50 Gpa, y en el caso del nc-TiN/SiNx con durezas de hasta 105 GPa
(Veprek S., 1999).

Ahora bien, en particular los recubrimientos en forma de multicapas constan
de dos capas de materiales diferentes que se depositan sobre un sustrato en forma
alternada y generalmente de manera periddica. El espesor de las capas varia, pero se
pueden llegar a producir capas con espesores de 1 nm o menos. A nivel
microestructural el parametro caracteristico es la longitud caracteristica o la también
llamada periodicidad (1) de la multicapa o de la superred, que es igual a la suma de
los espesores de los materiales de las dos capas que se alternan en la multicapa o en la

superred.

Considerando que se pueden depositar multicapas amorfas o policristalinas
que consten de una capa metalica y otra cerdmica, y si le llamamos Tm al espesor de
la capa metalica y Tc al espesor de la capa ceramica, entonces A serd igual a Tm + Tc.
Podemos en consecuencia definir la fraccion de volumen relativo de la capa cerdmica
(Vc) como la razén entre el espesor de la capa ceramica y el periodo de la multicapa

(Vales Silva M. F., et al., 2000).
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Figura 2.7: Dureza Vickers de una seleccion de materiales duros y superduros
[25]

Estos dos parametros se ajustan de tal manera que el espesor de la capa
ceramica sea menor que el tamafo del defecto critico para que se produzca la fractura
de la capa ceramica, y ademds se ha determinado que el aumento en la fraccion del
volumen de la capa cerdmica V¢ lleva a un aumento de la dureza (H) y del médulo de
elasticidad (E) de la multicapa. EI mismo efecto se obtiene cuando se disminuye el
valor de la periodicidad A de la multicapa. Sin embargo, los valores méas altos de H y
E para una multicapa dada se obtienen para unos valores determinados de A y de V¢

(Vales Silva M. F., et al., 2000).

La estructura de cada subsistema de la multicapa permite obtener por separado
determinadas propiedades sobre la superficie del recubrimiento, en el recubrimiento y

en la interfase recubrimiento / sustrato. Las propiedades del sustrato, de la interfase
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del recubrimiento / sustrato y de la interfase de la multicapa, influyen de manera

drastica en el desempefio del recubrimiento.*”!

La fabricacion de estos recubrimientos se realiza por medio de las técnicas de
deposicion de vapor (physical vapor deposition, PVD, y chemical vapor deposition,
CVD). Los parametros utilizados para su preparacion permiten una amplia variacion
de las propiedades de estos recubrimientos con aplicaciones electronicas, Opticas,
almacenamiento de datos y decorativas, pero de manera muy especial para propositos
tribologicos. Esto es asi debido al amplio espectro de materiales que pueden ser
depositados por estas técnicas, en especial nitruros y carburos de metales de
transicion, algunos 6xidos, boruros, y también recubrimientos que contienen carbono
como diamante, o carbon tipo diamante, diamante policristalino, peliculas de Me-C

(metal-carbono) y CN (carbonitruro).
2.4.3.1 Recubrimiento utilizado (DLC)

El carbono no es un elemento abundante en la corteza terrestre; constituyendo
solo el 0,027 por ciento de la misma. Este elemento presenta una amplia variedad de
propiedades fisicas y quimicas reflejo de la diversidad de las estructuras atomicas de
las fases en que se encuentre. Las fases mds conocidas y de formas cristalinas del
carbono son el grafito, diamante y buckminsterfulereno;. Para la realizacion de éste
trabajo, se considero las del grafito y la del diamante, las cuales juegan un papel

fundamental en este tipo de recubrimientos de carbono tipo diamante (DLC). %!

| Forma de carbono muy simétrica en la que los 60 atomos de carbono estdn en los vértices de un
icosaedro truncado, fue descubierta en la década de los 80's y en la actualidad es motivo de estudio de
numerosos investigadores.”*”
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2.4.3.1.1. Caracteristicas de las fases que componen el recubrimiento utilizado

El grafito, fase termodindmicamente estable a temperatura y presion estandar,
es un solido suave, negro y lubricado que tiene un lustre metélico y es buen conductor
de la electricidad, Se compone de laminas paralelas de atomos de carbono que a su
vez estan compuestas de anillos hexagonales interconectados como se muestra en la

figura 2.8, donde cada atomo de carbono est4 unido a otros tres de la capa.

La distancia entre carbonos adyacentes en el plano es de 1,42 A, muy
parecida a la del benceno y al igual que este, posee enlaces Il deslocalizados, que se
extienden sobre las capas. Los electrones se mueven libremente por los orbitales
deslocalizados, lo que hace que el grafito sea un gran conductor de la electricidad a lo
largo de las capas. Las laminas, separadas por una distancia de 3,41 A, se mantienen
unidas por débiles fuerzas de dispersion, estas laminas se deslizan facilmente unas

sobre otras cuando se frotan, lo que da a la sustancia una sensacion grasosa.

De lo anterior se puede deducir que las propiedades del grafito son
anisotropicas, es decir, difieren en distintas direcciones a través del solido. A lo largo
de los planos de carbono, el grafito posee gran resistencia a causa del niimero y la
fortaleza de los enlaces carbono-carbono en esta direccion. En cambio, hemos visto
que los enlaces entre los planos son relativamente débiles, lo que hace que el grafito

sea débil en esa direccion.

» Traslape de 2 orbitales p orientados perpendicularmente al eje internuclear donde los electrones IT no
se asocian por entero a los 2 4tomos que forman el enlace.*®!
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Figura 2.8: L4minas paralelas de 4tomos en la fase de grafito ']

El grafito posee gran cantidad de usos de los cuales se conocen comunmente

los lubricantes, las fibras de éste y la “puntilla” de los lapices.

Por su parte, el diamante, conocido por ser el material con mayor dureza
natural y otras propiedades tnicas, es un solido transparente en el cual cada atomo de
carbono estd unido a otros cuatro atomos de carbono como se muestra en la figura
2.9. La red covalente observada en dicha figura muestra a diferencia del grafito
enlaces 0 carbono-carbono. Esta matriz tridimensional interconectada con fuertes
enlaces sencillos Carbono-Carbono contribuye a la inusitada dureza del diamante. La
densidad del diamante es mayor a la del grafito (d=2,25 g/cm’ para el grafito; d= 3,51
g/cm’ para el diamante), y a presiones y temperaturas altas (del orden de 100000 atm

y 3000°C) el grafito se convierte en diamante.
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En adicion a esto posee otras propiedades unicas, como un alto limite elastico
y esfuerzo de fluencia, alta conductividad térmica, es inerte quimicamente, excelentes
caracteristicas de aislante eléctrico, alta constante dieléctrica, bajo coeficiente de
expansion térmica, y la mas baja compresibilidad de cualquier material Es altamente
transparente a la luz visible y a la luz infrarroja del espectro.*”’ Ademas posee
buenas propiedades triboldgicas cuando es pulido®®. Las propiedades y la alta
densidad del diamante dice que éste cristaliza a muy altas presiones. En la naturaleza,
esto significa que los diamantes son creados por procesos geologicos a grandes

profundidades dentro de la tierra, generalmente a 150 Km de profundidad. **]

Figura 2.9: Estructura atémica del diamante.””

Hasta muy recientemente la sintesis de diamante comercial se realizaba por
medio de técnicas con alta presion (mayor a 100.000 atmosferas) y alta temperatura
(mayor a 1000°C). En la mayoria de estas técnicas se utiliza un liquido que contiene
carbono y un metal como catalizador (Si, Ti, Nb, Ta, W + Co). Bajo ciertas
condiciones de presion y temperatura, el diamante precipita como una fase en
equilibrio. Para preparar diamante microcristalino (tamafo de grano de milésimas de
milimetro) a bajas presiones y temperaturas moderadas es necesario utilizar procesos
en los cuales el diamante se forme como una fase termodindmicamente estable en
relacion con el grafito. Los métodos mas comunes utilizados para prepararlo incluyen
varios tipos de descarga por plasma, filamentos incandescentes, llamas de

combustion, laseres de alta potencia y otros menos difundidos. En estos métodos, los
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gases que contienen carbono (CHa, CyHg, CsHs, etc.) son fragmentados en especies
atobmicas o moleculares (neutras o ionizadas) por el plasma, el filamento
incandescente o la llama.

Utilizando estos métodos es posible formar diamante cristalino a temperaturas
que varian entre 700 y 1000°C y a presiones (del gas utilizado) menores a una
atmosfera. La dureza de los recubrimientos de diamante microcristalino varia entre 30

y 60 GPa, segtin el proceso utilizado para su preparacion.

En estas dos fases cristalinas, grafito y diamante, el atomo de carbono forma
enlaces con hibridizaciones sp’ y sp’ respectivamente como se muestran en las figuras

2.10 y 2.11.

Figura 2.10: Orbitales sp, Figura 2.11: Orbitales sp’,
estructura del grafito. estructura del diamante.

2.4.3.1.2 Generalidades de los recubrimientos Carbono tipo diamante (DLC)

Otro tipo de material carbonoso duro, obtenido mas recientemente, es el
conocido como carbon tipo diamante (CTD), traduccion de Diamond-Like Carbon
(DLC).
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Los recubrimientos de carbono tipo diamante (DLC), son capas amorfas
delgadas de carbono que combinan enlaces de este elemento; en forma de diamante,
para proporcionar mayor dureza, y en forma de grafito, para disminuir el coeficiente

de friccion.

Figura 2.12: Simulaciéon computarizada (ge]la estructura de los recubrimientos DLC.
29

Este material es preparado en forma de recubrimientos sobre substratos a una
temperatura mas baja que el diamante microcristalino (entre 100 y 300°C). Los
procesos mas frecuentes para su obtencion utilizan hidrocarburos gaseosos que son
fragmentados mediante el uso de un plasma. Las especies que contienen carbono se

depositan sobre el substrato a las temperaturas arriba indicadas.

Los recubrimientos de DLC pueden ser depositados por técnicas avanzadas de
PVD o CVD, las cuales proveen una superficie lisa de calidad comparable a las
peliculas de diamante, poseen propiedades atractivas, como bajo coeficiente de
friccion, alta resistencia al desgaste, alta dureza, inercia quimica, una relativamente
alta divergencia Optica y una alta resistividad eléctrica. Debido a estas propiedades,
los recubrimientos de DLC son usados como recubrimientos de proteccion en

. . .. . 25
aplicaciones severas de hojillas, discos duros y computadores personales. !
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Este material tiene una estructura amorfa metaestable en la que el carbono
utiliza enlaces sp’ y sp° como se observa en la figura 2.12. Basicamente consiste en
una matriz de enlaces sp’ con algunos enlaces sp”, los porcentajes de cada uno estan
bien definidos segun el recubrimiento deseado esto es ilustrado en la figura 2.13.
Segun las condiciones utilizadas para su preparacion, el recubrimiento puede incluir
porcentajes atomicos de hidrégeno de hasta un 40%. El hidrégeno ayuda a estabilizar
los enlaces sp’, aunque recubrimientos con demasiado hidrégeno tienen baja
densidad, lo cual disminuye su dureza. La mezcla de enlaces induce en los
recubrimientos de este material propiedades extremas. Por ejemplo, su dureza es
mayor a la del diamante microcristalino y es comparable a la del diamante natural;
tiene una superficie mas plana y un bajo coeficiente de friccion (0,1). Esto altimo le
confiere propiedades lubricantes. La dureza de este material puede ubicarse entre 20 y

cerca de 70 GPa.

Figura 2.13: Diferentes combinaciones de hibridos para la obtencién de
recubrimientos con diferentes propiedades. !

2.4.3.1.3. Propiedades fundamentales de los recubrimientos de carbono tipo
diamante

Tanto las propiedades como la estructura de los recubrimientos de carbono
tipo diamante son fuertemente dependientes de cada una de las técnicas de deposicion
y de los pardmetros de deposicion utilizados, pero algunas caracteristicas en comun

de este tipo de recubrimientos pueden ser mencionadas ya que estas afectan el
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proceso. Primeramente, el parametro mas importante de deposicién que influye en las
propiedades de la pelicula es la energia del ion. Este es frecuentemente representado
como un “Bias” (voltaje negativo) en técnicas basadas en descomposicion de
hidrocarburos. Los otros parametros de influencia significativa, tanto la presion de
deposicion como la densidad de flujo, dependen de la técnica de deposicion usada. En
segundo lugar, las peliculas son tipicamente formadas en substratos a bajas
temperaturas (< 100°C), regularmente el aumentar unos cientos de grados no afecta
las propiedades de la pelicula. Como tercera caracteristica, el substrato tiene solo una

pequefia influencia en el crecimiento de la pelicula y las propiedades de la misma.

El diamante posee el mas alto médulo de Young (1100 GPa) y dureza (=100
GPa) de todos los materiales debido a su alta densidad molecular. El valor de dureza
que presentan las peliculas de carbono tipo diamante solo esta cerca del 15 por ciento
de la dureza del diamante mismo. Esencialmente esto se debe a que los
recubrimientos tienen un porcentaje de enlaces sp” y la dureza y médulo de Young a
esos niveles estan asociados a los enlaces sp’ del diamante. A continuacién se

presenta una tabla comparativa marcada por el porcentaje de enlaces de diamante.”*

Tabla 2.3: Propiedades de varias formas de carbono. !
Densidad Dureza %% 5133 at%% H Bias
(g em ) (GPa) (eV)

Diamante 3515 100 100 55

Crafito 2.267 0 -0.04
Cao 0 0 3
Glassy C 1.3-1.55 2-3 ~0 0.01
a-C, evap. 19-20 2-5 1 0407
a-C, sputt. 19-24 11-15 2-5 0407
a-C, MSIB 3.0 30-130 90+5 =9 55-15
a-C-H., hard 1622 10-25"Y 30-60 1040 08-17
a-C:H. soft 0.9-1.6 <5 50-80 40-65 1.6-4
Polyethylene 0.92 0.01 100 67 6
taC 3.0 5565 mainly <1
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Otra caracteristica importante que define las propiedades de los
recubrimientos de carbono tipo diamante y todos los recubrimientos para ser exactos

es la adhesion.

Los recubrimientos necesitan una excelente adhesion al substrato. Esta
adhesion depende del substrato en si y puede ser afectada por el tratamiento previo de
la superficie, de los métodos de deposicion y de los pardmetros de esta deposicion
usados. Se ha comprobado mediante estudios previos que la adhesion de las peliculas
de DLC puede ser incrementada aplicando capas intermedias o estructuras multicapas

tales como TiC, SiC, Ti, TiN/TiC entre ellas y el substrato.

2.4.3.2 Técnica de deposicion

Mucho antes de que se acufara la expresion Ingenieria de Superficies la
industria empleaba ya un gran niamero de técnicas clasicas de recubrimiento como lo
son: cromado, anodizado, chapeado con plata, dorado, pavonado etc. En su mayor
parte siguen siendo ampliamente usadas y si en algin caso se cuestiona su empleo

(cromado) suele ser por motivos relacionados con el medio ambiente.

Debido al creciente interés en nanotecnologias!®!! y tratamientos superficiales
321 que han impulsado el desarrollo de ciencias aplicadas y métodos de
caracterizacion, los progresos en ciencia de materiales y en las tecnologias de vacio
han sido muy grandes y a su vez han traido como consecuencia, en las dos ultimas
décadas y con independencia de las técnicas clésicas, el desarrollo de procesos

avanzados de recubrimiento.

Dentro de estos procesos, una de las tecnologias mas versatiles para disponer
de piezas con propiedades superficiales mejoradas, manteniendo inalteradas las del
resto del material, se conoce como PVD. Las siglas PVD corresponden a la expresion
inglesa Physical Vapor Deposition, que traducido al castellano comtn significaria:

Deposicion Fisica fase Vapor. Con este nombre se conocen un amplio conjunto de
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técnicas que tienen en comun el empleo de medios fisicos (en contraposicién a
quimicos) para obtener el material de recubrimiento en fase vapor. Este tipo de
técnica se usa para formar peliculas finass, de sustancias que se pueden vaporizar o
evaporar sin destruir su identidad quimica, sobre cualquier tipo de substrato. Tales
sustancias incluyen metales, aleaciones metalicas y compuestos organicos simples

como 6xidos, sulfuros, fluoruros y cloruros. **!

2.4.3.2.1 Clasificacion de las técnicas de Deposicion Fisica en Estado de Vapor:
Las técnicas de PVD mas empleadas se pueden agrupar en dos grandes grupos:

1. Técnicas de sputtering.

2. Técnicas de evaporacion.

De estas la mas eficiente para la deposicion de peliculas delgadas, por

consecuente la utilizada en este trabajo es la técnica de espurreo.

Técnicas de Sputtering.

Para comprender el segundo gran grupo de las técnicas PVD (técnicas de

sputtering) es necesario definir el significado de un plasma.

El plasma, a veces conocido como "el cuarto estado de la materia", ademas de
los tres nombrados solido, liquido y gaseoso, es un estado de agregacion el cual posee
caracteristicas propias y contiene un numero significativo de particulas cargadas
libres cuyas dindmicas presentan efectos colectivos dominados por las interacciones

electromagnéticas de largo alcance entre las mismas.

La materia en condiciones normales en la Tierra tiene electrones que orbitan
alrededor del nucleo atémico. Los electrones estan unidos al ntcleo por la accion de

la fuerza atractiva electroestatica mutua. Si la temperatura es lo suficientemente alta,

3 El termino pelicula fina no tiene una definicién precisa; en general, se refiere a peliculas cuyo espesor varia de
. . . . 2
0.1 um hasta unos 300pm. No se aplica a pinturas o barnices porque suelen ser mucho més gruesos.*”
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los electrones (por lo menos los de orbitas mas externas) adquieren bastante energia
cinética como para escapar del potencial del a&tomo. En esta situacion los electrones
ya no estan atrapados en Orbitas alrededor del nicleo y comienza a formarse este
plasma. , donde un gas se convierte en una coleccion de electrones de carga negativa,
porque han escapado de la fuerza del nucleo, y los iones de carga positiva porque han

perdido uno o mas electrones.

El bombardeo ionico, fue descubierto por Grove [1842] al observar por
primera vez que la superficie de un sélido se desgastaba al ser incidida por un flujo de
iones positivos que chocaban contra ella y constituye un proceso atomistico que
utiliza una descarga luminosa (glow discharge) como se ilustra en la figura 2.16,
contenida de un plasma, para generar un flujo de iones incidentes sobre la superficie
de un blanco. Estos iones altamente energéticos (superior a 30 eV) acelerados hacia el
blanco colocado a un potencial negativo, produce la salida de &tomos,
ocasionalmente, racimos de atomos y/o moléculas por transferencia de momento para

definir un proceso mecénicamente activado.

catodo Blanco o material a
depogitar

Figura 2.14: Esquema de un sistema de bombardeo i6nico tipo diodo. 1%

Como se muestra en la figura 2.14 un sistema convencional de deposicion

consiste de una camara de deposicion, un sistema de alto vacio, un blanco (target) el
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cual es la fuente de material del recubrimiento, un portamuestra, un suplidor de gas
de trabajo y una fuente de poder de alto voltaje de radio frecuencia (RF) o corriente
directa (DC). En el bombardeo idnico bésico la fuente (target) o blanco del material
estd geométricamente limitada a laminas y barras sin calentamiento, sin embargo es
colocada a un gran potencial negativo RF o DC, tipicamente alrededor de -1000 V. El
blanco se convierte en un catodo en relacion a la cdmara de vacio y al portamuestra
que estan conectados a tierra. Si la camara de deposicion estd a una presion del orden
de 1 Pa, el alto voltaje (negativo) iniciard la formacién de un plasma y los iones
positivos dentro del plasma se aceleraran a través de este potencial, golpeando el
blanco con energias cinéticas suficientemente altas para sacar atomos de la superficie
del blanco. Este fendémeno no ocurre aisladamente, ya que con la salida de atomos
ocurren una serie de situaciones que son representadas en la figura 2.15. Usualmente
el blanco y el portamuestra son planos, paralelos, cercanos entre si y con areas
iguales. Los sistemas de deposiciéon por bombardeo idnico (BI) pueden incluir

muchas fuentes separadas posicionadas para obtener un recubrimiento mas uniforme.

Tones
primarios Particulas retro

dispersadas

Electrones

Modificaeion de las
propiedades de la (ﬁ

superficie

}?,-
Desorcion de
:/ gases

Quimieas B Amorfizacion

superficiale

Formacion de
compuestos

Cambios
fopograficos

3~ Implantacion

Sputtering, transterencia de energia ¥
momento, recocido. difusion

Figura 2.15: Sinopsis de los eventos de interaccion que ocurren eny cerca la
superficie del blanco durante el bombardeo idnico %
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Modificaciones del proceso basico de deposicion por bombardeo i6nico puede
incluir: calentamiento del substrato o aplicacién de un voltaje al substrato para
mejorar la difusion superficial de los atomos; adicion de gas(es) reactivo(s) dentro del
plasma para lograr la deposicion de compuestos e incorporacion de multiples blancos
para producir peliculas multicapas o quimicamente graduadas. La colocacion de un
potencial al substrato también podria permitir la remocion de atomos de impurezas

débilmente enlazados a la superficie.*’!

Clasificacion de los procesos de Bombardeo Iénico.

Los procesos de bombardeo idnico en una descarga luminosa se pueden
llevar a cabo con distintas configuraciones de electrodos, determinando una variedad
que incluyen: BI por diodo DC, bias, Ganancia “Getter”, Radio frecuencia, Triodo,

Magnetron y BI asistido por haz de iones.

Los sistemas anteriores e incluso el bombardeo i6nico por magnetron, tienen
la limitacién de no poder trabajar a presiones mas bajas que 1 MTorrs debido a la
escasez de iones. Para realizar bombardeo idnico en alto vacio se necesita un haz

energético y de alta densidad de iones. **!

4 El Torr es una unidad de presién. Un Torr fue originalmente definido como la presién ejercida por una columna de
un milimetro de mercurio (mmHg), y como 1/760 de atmdsfera estandar.
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Zolmmna positiva

Luminosidad del catodo I del
'I":mndn

Lum mnegativa
B.O Astnn—w/? £

potencia
TN e

demnsidad iomica

densidad de elecirones

Figura. 2.16: Caracteristicas generales de una descarga luminosa de corriente
continua.

Bombardeo idnico por magnetron.

Una forma alternativa de obtener una alta eficiencia de ionizacion, en base a
los electrones secundarios emitidos por el catodo en una descarga de corriente
continua, es utilizando un efecto combinado entre el campo eléctrico de la descarga
con un campo magnético (B=100 Gauss) de configuracion espacial adecuada
(generalmente un campo magnético transversal, normal al campo eléctrico) para

confinarlos en las proximidades de la regién de emision (figura 2.17).
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Substrato

e

" Recubrimiento
Superficie del
atomo
desprendido o Campo eléctrico
Campo magnético

del objetivo
\,7 Primario
Iones de

argon (Ar+) N . .‘ - i Objetivo

acelerados
hacia el Ensamble
objetivo magnético

Figura. 2.17: diagrama del proceso ““bombardeo i6nico por magnetrén”.

Los plasmas, en general, son moderadamente conductores, por lo cual la

aplicacion de campos eléctricos produce débiles perturbaciones. Sin embargo, la

aplicacion de campos magnéticos puede producir efectos muy significativos.

En el proceso de desplazamiento de los iones cuando estos son afectados por

el poder de los magnetos dos procesos, importantes toman lugar:

Los iones desalojan a los atomos de la superficie del blanco por medio de
transferencia de energia en el momento del choque. Los 4&tomos desalojados
que no estén cargados positiva o negativamente salen en forma recta de la
trampa magnética y son estos atomos los que al chocar con la pieza de

trabajo forman el recubrimiento.

La superficie también libera electrones los cuales son particulas subatomicas
cargadas negativamente. Estos son retenidos en la trampa magnética, donde
su energia es utilizada para producir mas iones de argon. Esto significa que
los iones que son atrapados en la superficie son abastecidos todo el tiempo,

debido al trabajo continuo de los magnetrones.
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Debido a estos fenomenos de transferencia de energia en el bombardeo i6nico
por magnetron ocurre un calentamiento en el blanco o target, por lo cual a los

magnetrones se les incorpora canales de agua fria durante su operacion.

La técnica de bombardeo idnico por magnetron presenta algunas ventajas

sobre el bombardeo i6nico convencional, entre las cuales se puede mencionar:

e Aumento de la tasa de deposicion.
e Reduccién del bombardeo i6nico del substrato y de las paredes de la

camara.
¢ Buena reproducibilidad de las propiedades de las peliculas.
e Disminucion de los requerimientos de la presion del gas de trabajo.

e Facilidad para depositar una amplia variedad de metales.

Entre las principales limitaciones de este proceso se encuentran:

e Geometria del blanco utilizado.
e La formacion de peliculas porosas pueden resultar de una amplia separacion

blanco-substrato.

¢ No existe uniformidad en el plasma.

Con el fin de superar algunas de estas limitaciones se han desarrollado
diferentes sistemas de magnetrones tales como bombardeo idnico por magnetroén
desbalanceado.

Bombardeo idnico por magnetrén desbalanceado.
Este proceso se caracteriza por producir un intenso bombardeo de la

superficie de los substratos a ser recubiertos con iones de baja energia, lo que

favorece el desarrollo de peliculas compactas de minima porosidad y alta calidad.
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El concepto de magnetrones desbalanceados fue desarrollado en primera
instancia por Window y Savvides [1986] quienes investigaron el efecto de varias
configuraciones magnéticas en un magnetrébn convencional. Al reforzar el anillo
externo del magneto algunos electrones en el plasma no fueron mayormente
confinados en la region del blanco, pero fueron capaces de seguir las lineas de campo
magnético hacia el substrato. Como resultado el bombardeo i6nico en substrato fue

mayor con una consecuente mejora en la estructura del recubrimiento.

El uso de una configuraron de magnetrones desbalanceados permite
transportar una alta corriente i6nica hacia el substrato y asi obtener una excelente
calidad del recubrimiento. Si dos magnetrones desbalanceados son instalados en
forma opuesta a los otros, ellos pueden ser configurados con magnetos de la misma
polaridad (espejo o “mirrored”), o con magnetos de diferentes polaridades (campo
cerrado) o (“closed field”). El uso de los sistemas de campo cerrado ha guiado a una
gran mejora en la estructura y propiedades en los recubrimientos por bombardeo
i6nico. Estos procesos son referidos como bombardeo idnico por magnetron de

campo cerrado.

En un magnetron desbalanceado el anillo exterior de los magnetos esta
reforzado relativo al polo central. En este caso no todas las lineas son cerradas entre
los polos centrales y externos del magnetrén, pero algunas lineas son dirigidas hacia
el substrato, y algunos electrones secundarios son capaces de seguir estas lineas de
campo. Consecuentemente, el plasma no estd fuertemente confinado a la region del
blanco, pero permite un flujo hacia la pieza ademas, altas corrientes de iones pueden

3

ser extraidas del plasma sin la necesidad de aplicar un “voltaje bias” externo al

substrato.
Los efectos fisicos del bombardeo i6nico en la interfase pelicula-substrato

permiten un buen alcance y excelente adhesion, ademas de producir cambios en las

propiedades de las peliculas tales como: densidad, morfologia volumétrica y
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superficial, tamafio de grano, orientacion cristalografica, resistividad eléctrica y
recubrimientos con menor porosidad, aunque los cambios en las propiedades de la

pelicula dependen de varios factores, como por ejemplo:

e El bombardeo idnico y la redeposicion de atomos que densifican la
pelicula.

e La energia recibida en la region de la superficie durante la deposicion.

e Bombardeo i6nico de los contaminantes eyectados y de las especies

reactivas sin reaccionar.

Existen también otro tipo de factores que modifican las propiedades de la

pelicula y que a su vez son necesarios controlar, entre los cuales se puede mencionar:

Uniformidad del bombardeo

e Intensidad de corriente

e Energia de las particulas

e Composicion del gas y flujo de masa
e Temperatura del substrato

e Velocidad de deposicion

Estos avances tecnologicos llevaron al mejoramiento del desarrollo de
recubrimientos de carbono tipo diamante (DLC) y de diamante policristalino (PDC).
En particular, la tecnologia de produccion del carbono tipo diamante (DLC) es un
area de amplias investigaciones aplicadas por el interés que este tipo de material
presenta debido a la combinacion unica de propiedades que posee (Tsai H. C. & Bogy

D. B., 1987) y que lo hace un material ideal para un gran numero de aplicaciones
Sin embargo, ademas de la compatibilidad que debe existir entre el sustrato y

la capa que se va a depositar en lo referente a sus parametros de red y orientaciones

cristalograficas, su uso se ha visto limitado debido a las altas tensiones compresivas
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internas que tiene el DLC, la baja interaccion quimica entre la pelicula y el sustrato y
los defectos microestructurales que estas peliculas exhiben en la interfase capa-
sustrato (Angus J. C. & Wang Y., 1991). Por ejemplo, al depositar peliculas de DLC
o diamante directamente sobre sustratos de acero, muchas de sus potenciales
aplicaciones se ven reducidas por la baja adherencia al sustrato de acero debido a las
altas tensiones compresivas internas que presenta la capa y que hacen que la pelicula
de DLC o de diamante se resquebraje o se delamine (Figura 2.18a). Estas tensiones
internas se logran reducir al colocar una capa intermedia entre el sustrato y la pelicula

(Figura 2.18b) (Drory M. D., 1995; Vandierendonck K. et al., 1995).12°!

Actualmente la forma mas cominmente usada para resolver este problema de
adherencia es usar una capa metalica intermedia de W, Ti o Cr y después un carburo
(por ejemplo WC, TiC) (Drory M. D., 1995: Vandierendonck K. et al,. 1998) entre el
sustrato y la pelicula de DLC que sirva como una forma de enlace entre los dos
materiales (Sjostrom H. et al., 1993), debido a la propiedad de estos metales de
adherirse a los aceros al formar carburos (con enlaces fuertes entre la capa intermedia
y la pelicula de DLC) y por sus propiedades mecanicas tales como su alta tenacidad
frente al esfuerzo de corte por cizallamiento que evita la delaminacion y la
deformacion plastica de la capa intermedia, sin embargo estudios recientes han
demostrado que los recubrimiento de diamante pueden presentar buena adhesion
sobre sustratos de aceros, al realizar un tratamiento termoquimico previo a la
deposicion del mismo, denominado Tratamiento Superficial Tipo Duplex

Complementario!®*!,

57



FUNDAMENTO TEORICO

DIAMOND COATING
WITH A SPUTTEEED

DIAMOND COATING TI INTERLAYER.

STEEL SUBSTRATE

(a) (b)

Figura 2.18: (a) capa de DLC depositada directamente sobre sustrato de
acero, (b) Capas de diamante depositada directamente sobre sustrato de acero
(izquierda) y con capa intermedia de Ti (derecha)./®

2.4.4.- Tratamiento Superficial tipo Duplex en Aceros.

En la actualidad, existen numerosas combinaciones de tratamientos tipo
duplex en aceros, pero la mayor parte de los estudios han sido dedicados a los
tratamientos diplex complementarios, los cuales estdn compuestos por tratamientos
termoquimicos de nitruracidon y recubrimientos duros delgados asistidos por plasma.
A su vez, entre los tratamientos termoquimicos es notable el incremento del uso de
técnicas asistidas por plasma, conocidas como nitruracion por plasma o nitruracion
ionica. El tratamiento termoquimico en los aceros es fundamental en los tratamientos
tipo diplex complementario, aunque se conocen bien los beneficios de la nitruracion
previa desde hace poco mas de 10 afios **!. El empleo de diversas combinaciones de
nitruracion previa (tanto gaseosa, como ionica) hacen que este tipo de tratamiento
tipo duplex sea considerado un tema de interés de numerosas investigaciones desde el
punto de vista triboldgico, a pesar de que la nitruracidon idnica como proceso ha sido

estudiado extensivamente desde la década de los afios 70.
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A esta gama de posibilidades de nitruracion previa se le suma el empleo de
diversos recubrimientos duros delgados (obtenidos por técnicas PAPVD o PACVD)
que varian desde recubrimientos de primera generacion, como los de TiN mono-capa,
hasta los multicapas con combinaciones de TiAIN-TiN, pasando por los
recubrimientos de ZrN, CrN, Ti(C,N) y definitivamente la innovacién de este trabajo
de investigacion, un proceso de nitruracion, mas la aplicacion de un recubrimiento de

PCD (Policristaline Diamond Compact).m

2.4.4.1 Adhesidn del sistema duplex

Como fue mencionado anteriormente, una de las propiedades que numerosos
investigadores han tomado en cuenta para comparar el desempefio tribologico del
tratamiento tipo duplex es la adhesion, ya que, si bien un acero nitrurado y
posteriormente recubierto tiene un esfuerzos con discontinuidades minimizadas

[35], la adhesion del

debido al “suavizado” cambio de las propiedades elasticas
recubrimiento duro sobre la superficie nitrurada es de vital importancia para la
conservacion de un sistema duplex integro bajo las condiciones de carga y geometria
de contacto requeridas. Uno de los ensayos mas comunmente utilizados para estimar la
adhesion de recubrimientos duros delgados es el ensayo de rayado, este tipo de
ensayos no proporciona una informacion cuantitativa de la adhesion de los
recubrimientos, pero permite estimar los modos de falla generados en el sistema
recubierto y las cargas a las cuales ocurren desprendimientos del recubrimiento (lo
que esta asociado a la energia de adhesion), y asi compararlo entre diferentes
sistemas recubiertos con capas similares (principalmente en cuanto a espesor y
diferencia de propiedades mecénicas entre substrato y recubrimiento) y bajo las
mismas condiciones de ensayo. Los estudios de adhesion realizados a sistemas con
tratamientos superficiales tipo duplex se pueden dividir de acuerdo al método de
analisis empleado en: (1) determinacién de cargas criticas por inspeccion visual de
zona ensayada a través de la determinacion de fallas cohesivas y/o adhesivas

[3.15.33.36.37.38.391 (9} determinacion de cargas criticas con apoyo de la informacion dada
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por la emision acustica durante el ensayo y verificacion de profundidades de

penetracion empleando técnicas de perfilometria P*4142%44. (3} estimacion de la

densidad energia de energia de rayado empleando ensayos de rayado modificados 1**4°!;
(4) caracterizacion de la adhesion del sistema con evaluaciones de patrones de fallas

41 En todos los

generados durante ensayos de dureza Rockwell C modificados
estudios de adhesion presentados se destaca la mejora en la adhesion del
recubrimiento duro cuando se aplica sobre una superficie previamente nitrurada, la
cual se hace evidente (en el caso de ensayos de rayado) por la presencia de grietas
tensiles H070429489] cyando la curvatura de las grietas estan orientadas hacia la
direccion del movimiento relativo de la punta de diamante (grietas tensiles), es
indicativo de que la adhesion del substrato al recubrimiento es mayor que la
cohesién del recubrimiento*”. En relacion al efecto de la capa blanca (bifasica o
monofasica) en la adhesion del recubrimiento, existen pocos estudios al respecto y
estos estudios tienden a diferir entre si en cuanto al papel desempefiado por la capa
blanca en la adhesion. Algunos autores atribuyen que la pérdida de la
adhesion esta asociada a la descomposicion de los nitruros de hierro durante el
proceso de recubrimiento aunado a la posible formacion de compuestos fragiles de
Ti-Fe, por la presencia de iones de Ti durante el proceso de recubrimiento con
TiN, Ti(C,N) y (Ti,Cr)N™J. Otros autores atribuyen la pérdida de la adhesion a la
prematura fractura fragil de la capa compuesta [*”. Estudios de adhesion realizados
sobre aceros AISI 4140 con tratamientos tipo duplex han indicado que una capa
compuesta con cierta porosidad detiene la propagacion de grietas desde y hacia el
substrato !°). La carencia de consistencia entre los numerosos resultados presentados
puede estar relacionada a la variedad de procedimientos de nitruracion y

recubrimientos aplicados a diferentes superficies. ©*!
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2.4.4.2 Desempefio triboldgico

Los ensayos tribologicos sobre superficies de acero con tratamientos tipo
duplex estudiados en la bibliografia consultada se pueden clasificar segiin su nivel

. ., . . 1.52 . .,
de simulacion en: (1) ensayo simple de materiales™*""** (2) simulacion de

54,55] [3,56,57,58,59,60,61,62]

contacto! y (3) pruebas en condiciones de servicio

2.4.4.2.1. Ensayo simple de materiales

Los ensayos simples de materiales son aquellos en los cuales se establecen
condiciones sencillas de ensayos con alta reproducibilidad pero con una baja
posibilidad de utilizacién de estos resultados en condiciones reales de servicio.
Esta baja posibilidad de utilizacién en condiciones reales de servicio no le resta
importancia a este tipo de ensayos, ya que los mismos permiten manejar e
interpretar una cantidad reducida de variables en el sistema tribologico, lo cual es
sumamente valioso para la comparacion de distintas condiciones de ingenieria de
superficie y su posterior optimizacion, como etapa previa para pasar a otro nivel
de ensayo triboldgico y/o implementacion en condiciones reales de servicio. Uno de
los primeros estudios de desgaste realizados en sistemas tipo diplex han sido los de

abrasion de bajo esfuerzo '

. El ensayo de abrasion de bajo esfuerzo, mas
comunmente utilizado, ha sido el establecido en la norma ASTM G-65. Este ensayo
consiste en la colocacion del material a ensayar sobre una rueda de goma sobre la
cual cae arena abrasiva (por lo general arena de silice) con dureza de alrededor de
1000 HV. En este estudio sobre un acero AISI D3, se hizo énfasis en el efecto de la
rugosidad sobre el desempefio bajo condiciones de desgaste abrasivo, encontrandose
que para los casos en el que la diferencia de dureza entre la particula abrasiva y la
superficie es grande, la abrasion depende en gran medida de la rugosidad
superficial. Para el caso del tratamiento tipo duplex, se encontr6 que los valores de

desgaste relativo (con respecto al acero sin ningun tratamiento superficial) se

encuentran por debajo de los aceros solo nitrurados pero por encima de los aceros
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solo recubiertos. Posteriormente Korhenen y colaboradores®” destacaron que el
comportamiento indicado anteriormente se debe a la posible formacion de una capa
blanca. En ese mismo estudio, se determin6 que la adherencia del recubrimiento de
TiN en el sistema duplex fue excelente, lo cual se lo atribuyeron a la obtencion de una

superficie nitrurada sin la fragil capa blanca.

Otro tipo de ensayos que pueden entrar en la clasificacion de ensayo simple
de materiales son los de pin-sobre-disco y los de platillo-sobre-disco. Para el caso de
tratamientos tipo duplex Huang y colaboradores P evaluaron un acero AISI M2
bajo condiciones de desgaste deslizante en la configuracion plato-sobre-disco, en los

mismos se determind que variando la relacion N,/(N, +H,) en el proceso de

nitruracion la zona de difusion obtenida mejoraba la capacidad de soporte de carga
con su incremento. Sin embargo, se mostrd una reduccion de la adhesion (estimada por
observaciones de la superficie de fractura) entre el recubrimiento de TiN y la

zona nitrurada por plasma a una relacion de 50 % de N, /(N, + H,).

Como ha sido mencionado anteriormente, la capacidad de soporte de
carga es mejorada notablemente con la nitruracion previa de los aceros, una
evidencia clara de este efecto es indicada en el estudio realizado por Podgornik y
colaboradores”™, los cuales estudiaron un acero AISI 4140 con y sin tratamientos
tipo duplex bajo condiciones de desgaste deslizante en la configuracion pin-sobre-
disco (con la punta del pin aplanada). Estos ensayos realizados a cargas de hasta
60N demostraron que la presencia de una capa blanca monofasica (y’-Fe4N) y
densa, disminuye el desgaste del pin tratado superficialmente un 400% con
respecto al pin sdlo recubierto y hasta casi un 60% con respecto a la muestra con

tratamiento tipo duplex s6lo con la zona de difusion.
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2.4.4.2.2. Simulacién de contacto

Una de las clasificaciones mas cominmente empleadas para caracterizar un
sistema tribologico es la relacionada con su geometria de contacto, basados en esta
clasificacion se disefian ensayos tribologicos en los cuales la geometria ensayada
permita un estado de esfuerzos similares a los que pueden presentarse en

condiciones reales de servicio.

En todos los procesos que involucren movimiento relativo de dos o mas
materiales y/o piezas en contacto implica que se tiene un sistema triboldgico.
Uno de los tantos sistemas tribologicos presentes en la industria son los de la
extrusion de aluminio. En este sistema, las condiciones tribologicas entre el material a
ser extrudido y la superficie de la matriz son caracterizadas por un contacto
relativamente libre de oxigeno, no lubricado y a temperaturas de entre 550-620°C.
En la actualidad, el material mas comunmente utilizado como matriz en la extrusion
de aluminio es el acero AISI H13 templado y revenido a durezas de entre 400 y 500
HV, seguido por un tratamiento termoquimico de nitruracidén. La necesidad de
incrementar la produccion y reducir los tiempos de paradas ha impulsado el
desarrollo de tratamientos tipo duiplex y su estudio a través de ensayos de extrusion
simulados Y. Estos ensayos de extrusion simulados se han realizado en un equipo de
desgaste en la configuracion cilindros-sobre-bloque, en el cual el cilindro es de
aluminio (simulando el material a ser extraido) y el bloque de acero con su
respectivo tratamiento (material de la matriz), y con variables como atmésfera,
carga aplicada, ciclos de arranque y parada del ensayo, atmoésfera y temperatura
adecuadas a condiciones similares a las presentadas durante la extrusion en
condiciones reales de servicio. Entre los principales resultados obtenidos se destaca
que las mas importantes propiedades de un recubrimiento PAPVD a ser tomadas en
cuenta en una matriz de extrusion de aluminio son la estabilidad quimica y una alta

adhesion al substrato, quedando la alta dureza del recubrimiento como la tercera en
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importancia. Otro resultado interesante esta relacionado con la resistencia ante el
desgaste de los distintos tratamientos tipo duplex, que ha sido incrementada alrededor
de 10 veces con respecto al acero nitrurado solamente por técnicas convencionales de

nitruracion en bafo de sales.

El maquinado de troncos de madera también ha sido simulado y los
tratamientos tipo duplex han formado parte de los estudios realizados para
determinar su eficiencia bajo las condiciones de servicio requeridas en estos casos
331 En este estudio, se ha simulado el proceso de retiro de corteza de troncos de
madera. Esta técnica consiste en la utilizacion de una cuchilla de corte tangencial al

tronco, en la cual se mide el coeficiente de friccion generado.

Los tratamientos tipo duplex consistieron en la nitruracion gaseosa de un
acero 32CrMoV13 (0.3 %C, 3.25 %Cr, 0.44 %Mo, 0.1 %V) y la aplicacion de un
recubrimiento de CrN. En este estudio se realizaron diferentes nitruraciones
gaseosas variando el porcentaje de N2 y en uno de los casos se utiliz6 una mezcla con
CH,. La adicion de metano increment6 la dureza, el espesor y la adhesion de la zona
compuesta. Aunque Chekour y colaboradores!™ establecen a través de referencias
anteriores que los tratamientos tipo diplex con recubrimientos de CrN incrementan
la vida de servicio de las cuchillas hasta un 400 %, dejan claro en su trabajo que es
necesaria una mejor optimizacion de los tratamientos tipo duplex con
recubrimientos de CrN basada en la caracteristicas propias del acero a ser tratado

(dureza, tenacidad, composicion, entre otras).
Pruebas en condiciones de servicio

Las pruebas tribologicas en condiciones de servicio ofrecen una valiosa
informacion para la aplicacion directa de un sistema en la industria en el cual se hayan

aplicados técnicas de ingenieria de superficie. Estas pruebas en condiciones de

servicio para tratamientos tipo duplex se desarrollan por la necesidad de
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incrementar la vida util de las herramientas (corte, matricerias para fundicion y
forja), ya que los mecanismos de desgaste son muy agresivos. Esto se debe

.. .. 358
principalmente a las siguientes razones °~*!;

1. Las cargas especificas exceden los limites de deformacion plastica de los
aceros que pueden ser usados para una aplicacion dada.

2. Los requerimientos para ambientes corrosivos no pueden ser
completamente cubiertos por los aceros, y los materiales que si cumplen
estos requerimientos no tienen las propiedades mecénicas requeridas.

3. La abrasion de tres cuerpos con tamanos de particulas abrasivas de
varios micrones (en muchos casos superior al espesor de los
recubrimientos duros delgados).

4. Laresistencia a la fatiga de los aceros no es suficiente.

Las pruebas en condiciones de servicio presentadas en la literatura su pueden
clasificar de acuerdo al tipo de herramienta a ser ensayada: (a) herramientas de

[36.59:62]. () herramientas para trabajo en caliente!®®"**). Otra clasificacion

corte
que puede hacerse de la bibliografia consultada al respecto es en funcion del alcance
del estudio realizado: (a) ensayos en condiciones de servicio con soporte de ensayos

tribologicos basicos para la caracterizacion del sistema P®*°) (b) sin soporte de

[3,64,63,61,62]

ensayos tribologicos basicos

Pruebas en condiciones de servicio para herramientas de corte.

Entre las investigaciones realizadas en tratamientos tipo duplex se
encuentra el trabajo realizado por Stappen y colaboradores?®, en el cual se estudia
el desempefio de un acero AISI 1040 en condiciones de fresado mecénico y un acero
de herramienta AISI M2 en cuchillas para cortes de tubos de acero. Entre los
principales resultados obtenidos estan los relacionados a la cantidad de piezas que

pudieron ser producidas sin reemplazo. En el caso de las aplicaciones de fresado
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mecdanico, la vida de la herramienta se mejor6 en un 100% con respecto a la
herramienta s6lo recubierta con TiN y en un casi 300% con respecto a la herramienta
sin ningln tratamiento superficial. En cuanto a las cuchillas, el tratamiento tipo
daplex mejor6d la resistencia a la formacion de viruta en la pieza debido a un

incremento en la adhesion del recubrimiento de TiN.

Un acero AISI M7 con tratamientos tipo diplex ha sido estudiado en brocas de
doble hélice®. En este estudio solo se realizaron analisis en funcion de las
observaciones hechas en las caras de corte de las brocas. Basados en estas
observaciones se determind que la mejora en el desempefio de la herramienta de
corte en la reduccion de la componente adhesiva durante el contacto se debid al
recubrimiento ceramico de TiN y la mejora de la adherencia del sistema recubierto

se debid a la presencia de una superficie nitrurada previa.

Los aceros tipo AISI M2 son muy utilizados como herramientas de corte y,
por lo tanto, el estudio de tratamientos tipo diplex en estos acero también han
cobrado notable importancia. Una de las aplicaciones de estos aceros es para las
herramientas utilizadas en el torneado, en donde Kwietniewski y colaboradores!®”!
han estudiado el desempefio de estos aceros cuando han sido tratados utilizando el
proceso duplex. El estudio se bas6 en la aplicacion de un criterio establecido por la
norma ISO 3685, en la cual se determina como vida util de la herramienta el tiempo
en el cual se alcanza un desgaste promedio de 0,3 mm en la cara de corte. En la
nitruracién por plasma se tiene un efecto conocido como efecto de borde!®. Este
efecto se produce en geometrias con angulos pronunciados y se caracteriza por un
incremento en la densidad de corriente del plasma en esa zona. Este incremento de
densidad de corriente en los bordes de la herramienta de acero AISI M2 hace que,
para unas condiciones dadas de nitruracion, se tenga una mayor profundidad de zona
de difusion en los bordes y el crecimiento de precipitados (del tipo MgC) en los

bordes de grano pro-austeniticos. En estas condiciones de nitruracion (500°C, 90 min),

los ensayos de desgaste no dieron diferencias notables con respecto a las piezas
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que han sido recubiertas solamente. En cambio, empleando una nitruracion realizada
a 400°C por 30 min, las piezas con tratamiento tipo duplex presentaron mejor
desempeno a medida que se incrementaba el tiempo de corte, por lo cual queda en
evidencia la importancia de la geometria de la pieza a tratar para ajustar las variables

del proceso."!

Pruebas en condiciones de servicio en piezas de herramientas para trabajo

en caliente.

Por mas de 10 afios la industria del conformado metalico ha mostrado un
notable interés en la mejora de las herramientas para procesos de trabajo en
caliente (matriceria de fundicion, extrusion en caliente, forja en caliente, entre otros).
Estas tecnologias se caracterizan por temperaturas de trabajo por encima de los
600°C, grandes cargas superficiales y tribo-sistemas especificos (dependiendo del tipo
de proceso). En este sentido, Navinsek y colaboradores!®, basados en resultados de
unos pocos trabajos referenciados en la literatura sobre tratamientos tipo duplex, se
encargaron de estudiar el desempefio en condiciones reales de servicio de varios
sistemas recubiertos: (a) CrN, nitruracion ionica + CrN, nitruracion i6nica + TiAIN en
matrices de inyeccion de aluminio; (b) CrN en extrusion en caliente de aluminio;
(c) FUTURA (recubrimiento comercial PAPVD de TiAIN) y nitruracion
iénica + FUTURA en forja en caliente para piezas de acero. Para el caso de las
matrices para inyeccion de aluminio, se consiguid con tratamientos tipo duplex un
incremento en la produccion entre 200-300 % y una reduccion en el costo de
inyeccion de 15-40 % (asociado a la disminucion en los tiempos de parada para
mantenimiento o reemplazo de las matrices). La forja en caliente se realiz6é en dos
pasos con una maquina de 1650 toneladas. En estas condiciones, se obtuvieron
mejoras tanto en el primer como en el segundo paso, principalmente para el caso
del segundo golpe, ya que en el primer golpe las condiciones de desgaste son muy
agresivas y se requeriria incrementar la profundidad de la zona de difusiéon y el

espesor del recubrimiento FUTURA."!
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Un estudio mas especifico fue el realizado por Panjan y colaboradores!®,

en el cual se emplearon machos para matrices de fundicion (acero AISI H11)
con tratamientos tipo duplex (nitruracion i6nica + recubrimiento duro PAPVD
de CrN) para la elaboracidon de piezas de volantes de conduccion para vehiculos.
Después de 2700, 4150 y 7490 inyecciones, los machos de matriceria con tratamientos
tipo daplex fueron evaluados, encontrandose diferentes mecanismos de fallas, entre los
que se encuentra una fuerte erosion, la cual no podria ser mejorada (segin los autores)
con un incremento de la zona de difusion, y el segundo mecanismo fue la oxidacidén
del CrN. El o6xido de CrN es fragil y, por lo tanto, tuvo que ser removido. El tercer
mecanismo reportado fue el de fractura en el recubrimiento debido a los de
esfuerzos térmicos asociadas a las diferencias del coeficiente de expansion térmica
entre el CrN y el acero, generados por los violentos cambios de temperatura durante

el proceso.

Otro estudio detallado sobre las herramientas para forja en caliente de
piezas automotrices fue reportado por Smolik y colaboradores'®’) En este estudio
se realizaron diferentes tratamientos tipo duplex (nitruracion gaseosa + TiN,
nitruracion gaseosa + CrN, nitruracion gaseosa + (T1,Cr)N, nitruracidon gaseosa +
Ti(C,N)) sobre las herramientas para forja. Cabe destacar, que se usaron las
mismas condiciones de nitruracién gaseosa, encontrandose una zona de difusion y capa
blanca monofasica y'. En cuanto al desempefio en condiciones de servicio, las piezas
con recubrimiento de CrN mostraron una mayor vida util (aproximadamente un
incremento del 100 % con respecto a las muestras solo nitruradas y nitruradas +
TiN) y de un 70-85 % con respecto a las muestras nitruradas + (Ti,Cr)N y
nitruradas + Ti(C,N).!
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2.5 APLICACION EN LA INDUSTRIA DE LOS PROCESOS DE
DEPOSICION DE DIAMANTE.

Una de las aplicaciones mas importantes se encuentra en la industria petrolera,
en donde son usados como elementos de corte para la perforacion, ya que presentan
una extrema dureza adecuada para trabajos de materiales abrasivos. La experiencia
permite afirmar que en el trabajo de tales materiales se llegan a conseguir
rendimientos entre 40 y 150 veces los obtenidos con herramientas equivalentes de
Metal Duro. La larga duracion de los filos y la disminucion de la frecuencia de
tiempos de parada para cambiar herramientas, conforman el panorama de excelente

rentabilidad de los utiles PDC.

2.5.1. Brocas de Perforacion.

Las brocas giratorias de perforacion (rotary drilling bits), son clasificadas de
acuerdo a su disefio, bien sea como brocas de arrastre (drag bits) o como brocas con
cortantes giratorios (rolling cutter bits). Todas las brocas de arrastre consisten en
arreglos de filos de corte integrados al cuerpo de la broca y giran como una unidad
con el eje de taladrado (drillstring). El uso de este tipo de broca data de la
introduccion del proceso del taladrado giratorio en el siglo XIX. Las brocas con
cortantes giratorios tienen dos o mas conos, que contienen elementos cortantes, los

cuales giran alrededor del eje del cono mientras la broca gira en el fondo del agujero.

Las caracteristicas de disefio de las brocas de arrastre incluyen el nimero y la
forma de los filos de cortes, el tamafio y ubicacion de los canales del lubricante, y la
metalurgia de las brocas y los elementos de corte. Las brocas de arrastre perforan
cortando fisicamente por arado (similar a las zanjas hechas en la tierra por las
maquinas de granja), y se caracterizan por no poseer ninguna pieza moévil, lo que

elimina los problemas de lubricantes, de cojinetes y de sellos de alta temperatura, lo
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que se traduce en una gran ventaja en comparacion a las otras. Este tipo de broca
incluye brocas con cortantes de acero, de diamante y de diamante policristalino

(PDC).

A mediados de los afios 70 surge una nueva familia de brocas de arrastre,
permitiendo la introduccion de diamante sintético policristalino (PDC) como
elemento de corte. Este elemento de corte consiste en una capa de diamante sintético
policristalino unido, por un proceso de altas presiones y altas temperaturas, a un
sustrato de carburo de tungsteno cementado. El diamante policristalino contiene
muchos pequefios cristales de diamante unidos entre si. Los planos de clivaje de los
cristales de diamante tienen una orientacion aleatoria que previene que cualquier
fractura (breakage) inducida por choque de un cristal de diamante sea propagada
facilmente a través del cortador. El diamante sintético policristalino puede ser unido
directamente al cuerpo de la broca de carburo de tungsteno o a piezas de carburo de

tungsteno que van fijadas a la broca de acero.!*”!

2.5.1.1.- Caracteristicas de disefio de PDC para brocas.

Las caracteristica de disefio de las brocas de PDC incluyen el tamafio, la
forma y nimero de cortantes usados y el angulo de ataque entre el cortante y la
superficie de la formacién expuesta. La orientacion del cortante es definida en

términos del 4ngulo de desprendimiento principal y secundario.[”-®

En la actualidad, el 4ngulo de desprendimiento principal estandar, para
muchas brocas de cuerpo de acero con cortantes de diamante sintético policristalino,

(67,69

es de 20° negativo”*). Del mismo modo, pequefios angulos de desprendimiento

primario son acordes para formaciones suaves.

En cuanto a disefio de este tipo de elementos, un gran nimero de

investigaciones se han realizado, tal es el caso del Departamento de Energia de
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Estados Unidos en Sandia National Laboratories, ubicado Alburquerque, New

Mexico.

2.5.1.2. Estudios realizados por Sandia National Laboratories.

Las brocas de PDC tienen buenos resultados en superficies suaves, firmes, y
medio duras, en formaciones no abrasivas que no sean gomosas. Buenos resultados se
han reportado utilizando brocas de PDC en la perforacion de secciones uniformes de
carbonatos, como lo reportan las investigaciones y desarrollos corporativos de Sandia
National Laboratories, en donde realizaron una serie de pruebas en las cuales fueron
utilizados solos cortadores de PDC para hacer cortes largos continuos en varias rocas
a distintas velocidades de corte. Estas pruebas proporcionaron datos de mecanismos
de desgaste, indices de desgaste, coeficientes de friccion entre las rocas y los
cortadores, y tasas de desgaste. Las condiciones de lubricacién para los cortadores

también variaron, desde corte seco con varios indices de corriente.

La mediciébn mas importante en ese ensayo, era la del indice de desgaste, es
decir, el volumen de material del cortador desprendido por distancia de corte Durante
el ensayo mantuvieron constante la profundidad de penetracion, 0.02 pulgadas, para
seis bandas semejantes concéntricas de distintos radios, con anchura de 2 pulgadas,

separadas entre si por ranuras.

La herramienta basica usada ese ensayo fue un torno de torrecilla vertical de
54 pulgadas, capaz de hacer girar el bloque de la roca areniza (sandstone), de
aproximadamente que 3 pies cuadrados por 1 1/2 pies de espesor, y con cortadores de
PDC montados en un porta herramienta los cuales atravesaban la superficie superior
de la roca. Puesto que la velocidad rotatoria de la roca fue constante para el ensayo
dado, la velocidad del corte disminuyd desde de 7.8 pies/seg hasta 1.3 pies/seg

mientras que el cortador se movia hacia el centro desde del radio mas externo.
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La disminucién del volumen del cortador fue calculado a partir del aumento
de las dimensiones del desgaste plano (wearflat); medida con la ayuda de un
microscopio después de cada ensayo. Posteriormente los datos de pérdida de volumen
para las distintas velocidades se ilustran en la figura 2.18, dando como resultado que
los valores recopilados para el ensayo en seco se ajustaban perfectamente a una recta,
del mismo modo que los valores del ensayo con refrigeracion liquido, sin embargo, la
tasa de desgaste para los cortes secos es por lo menos un orden de magnitud mayor

que los de los cortes con refrigerante liquido. Esto parece implicar varios efectos:

120
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Figura 2.19: Desgaste de los cortadores (volumen) en funcion de la distancia
de corte.l*”!

Los mecanismos de desgaste, en los cortes, varian al usar medios refrigerantes
distintos, pero en ninguno de los casos es afectado perceptiblemente por velocidad de
corte. Esto coincide con el principio de que el desgaste es proporcional a la distancia
del frotamiento mientras el mecanismo de desgaste sea igual. La microscopia Optica
de la huella de desgaste en los cortadores mostré que el desgaste en el corte mojado

era por microparticulas abrasivas de los granos individuales del diamante
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policristalino, mientras que los cortes secos produjeron severo dafio térmico,

incluyendo el debilitamiento del limite de grano y desprendimiento integral.

La curva mas baja de corte con refrigerante liquido representa la tasa de
desgaste para dos velocidades intermedias de corte (6.2 y 5.1 pies/sec), pero esto no
es totalmente razonable. Es dificil imaginar un mecanismo que produce altas tasas de
desgaste a velocidades altas y bajas. Una explicacion mas probable es la posible
carencia uniformidad entre los materiales de los cortadores, llevandolo a altas tasas de

desgastes en algunos casos.*”]
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

El proceso de metodologia experimental planteado para la realizacion del

presente estudio, se representada en la Figura 3.1, donde se muestran de forma

integral las distintas actividades realizadas durante el desarrollo de esta investigacion,

dentro de las distas evaluaciones aqui planteadas; es importante destacar en esté

trabajo, el Ensayo de Alto Desgaste segin el Laboratorio Sandia realizados por el

Departamento de Energia de Estados Unidos en Sandia Nacional Laboratorios,

ubicado Alburquerque, New Mexico.

SELECCION DE MUESTRAS

H13

Corte de Muestras

Rectificado y Pulido de

huestras

TRATAMIENTO S SUPERFICIALES '

Temple

Mitruracidn ' Recubrimiento PACYD

MUESTRAS COMERCIALES |

Muestra de PDC/WC-Co

v

CARACTERIZACION DE MUESTRAS

Metalografia de
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Microscopia Interferometria Optica
Electronica de Barrida

(MEB)

ANALISIS DE RESULTADOS

CONCLUSIONES

v

ENSAYOS MECANICOS
TRIBOLOGICOS

icroidentacion Pin on Disc Ensayo de Alto
Estatica Desgaste SANDIA

Figura 3.1.: Esquema de Metodologia Experimental.
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3.1. SELECCION Y CLASIFICACION DE LAS MUESTRAS.

El proceso metodoldgico se inici6 con la adquisicion de cortadores de PDC-

WC-Co, que son una herramienta utilizada en el campo de perforacion petrolera,

especificamente en las brocas de arrastre (Drag Bits), y que cuentan con aplicacion de

diamantes naturales y compuestos sintéticos de PDC en los bordes cortantes [

(Figura 3.2).
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Figura 3.2.: Brocas de Perforacion de cortadores fijos.

Posterior a esta adquisicion, se inicid la seleccion de un material de
herramienta para trabajo en caliente, el cual posteriormente fue tratado térmicamente
para inducir cambios importantes a nivel superficial que involucran Temple,
Nitruracion Ionica y Finalmente una Deposicion de DLC (Diamante Tipo Carbono)
bajo PAPVD (Deposicion Fisica en Fase de Vapor Asistida por Plasma), para
explorar la posibilidad de sustitucion de dichos elementos cortantes por piezas que
eventualmente puedan se producidas en el pais, una vez garantizado el estudio

sistemdtico del rendimiento de esta tecnologia sustituta.
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3.1.1. PROBETAS.

Como material base se utilizo un acero AISI H13 con recocido blando, cuya
composicion se muestra en la Tabla 3.1; la seleccion de éste acero se debid a su
elevada dureza y su alta resistencia mecanica en caliente, por lo que es considerado
uno de los principales aceros para herramientas de trabajo a altas temperaturas, que
puede ser refrigerada con agua durante la operacion de trabajo caliente [ se destaca

que otra de sus ventajas es la comerciabilidad en el mercado Venezolano.

Posterior a la seleccion del material, se procedid a estudiar la geometria de la
herramienta en construccion, la cual debia poseer caracteristicas similares a las de la
herramienta a sustituir (esto debido a que ambas se someterian a las misma
condiciones de estudio); sin embargo, por la carencia de barras cilindricas de 'z
pulgada de didmetro por parte del proveedor, se decidié obtener el valor siguiente, el
cual correspondia a una la barra cilindrica de 1 pulgada de didmetro (Figura 3.3.a), de
donde se obtendrian las muestras a estudiar, las cuales fueron seccionadas en una
maquina cortadora marca BUEHLER y modelo ABRASIMET 2, ubicada en el
Laboratorio de CITALA en la Escuela de Ingenieria Metaltrgica (Figura 3.3.b), para
obtener probetas de 10mm de espesor (Figura 3.4); dicho proceso involucrd cortes
con discos abrasivos y lubricacion constante para prevenir cambios
microestructurales a nivel local que pudiesen implicar alteraciones en el desempeino

macro mecanico.

Tabla 3.1.: Composicion quimica del acero AISI H13 segun la ASM Internacional y

FERRUM C.A.
C Mn Si Cr Mo V
Nominal
0,37-0,45 | 0,20-0,50 | 0,80-1,20 | 4,75-5,50 | 1,10-1,75 | 0,80 - 1,20

ASM
Proveedor
FERRUM 0,39 0,40 1,00 5,10 - 1,00

C.A.
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Debido a que el corte con disco abrasivo no produjo caras paralelas en las
muestras, las mismas fueron sometidas a rectificado para lograr que ambos planos de
la probeta fueran paralelos entre si; para iniciar dicho proceso, es importante destacar
que solo una muestra fue rectificada y sometida a un estudio de microidentacion y
posterior comparacion con los valores de las probetas sin rectificar, para analizar que

este proceso no produjera un posible endurecimiento de la superficie producto del

rectificado.

(a) (b)

Figura 3.3.: Proceso de corte de Muestras de 1 in de diametro y 10 mm. de espesor.
(a) Barra adquirida en la Empresa FERRUM C.A., (b) Maquina de Corte por Disco
Abrasivo.

3,4

10

Figura 3.4.: Dimensiones de las probetas de acero H13. (a) Vista superior. (b) Vista
Lateral (Medidas en mm).
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Posterior al andlisis de dureza entre ambas muestras, se procedi6 a realizar el
rectificado de todos los segmentos cortados de acero H13, logrando de esta manera

mantener un mismo espesor en las probetas y el paralelismo deseado en ellas.

Seguidamente se lijaron las 10 muestras de estudio con papel abrasivo de
Carburo de Silicio, de granulometrias 120, 320, 420, 600, 1200 y 2000 (Figura 3.5),
en la maquina de pulido del Laboratorio de Metalografia en la Escuela de Ingenieria

Mecanica de la Universidad Central de Venezuela (Figura 3.6).

El proceso se realizo, sosteniendo las muestras en una posicion sobre la rueda,
sin girarla hasta que se eliminaron la mayoria de las rayas producto del lijado con
papel abrasivo, seguidamente se realizo el pulido con alimina [Oxido de aluminio
(Al,03)], proceso que se realizd6 en un plato cubierto con una tela (o pafo),
impregnado con una suspension de este compuesto hasta alcanzar un acabado tipo

espejo. ') (Figura 3.7).

El 6xido de aluminio con el que se llevd a cabo el procedimiento antes
mencionado, posee una dureza Vickers aproximada de 1500-1650 kgf/mm? en un
orden de tamafio de particulas entre 0.1 — 0.03um y que fue mezclado con agua

destilada !,
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Figura 3.5.: Papel abrasivo de Carburo de Silicio con granulometrias de 120, 320,
420, 600, 1200 y 2000.
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Figura 3.6.: (@) Maquinas de pulido del CITALA. (b) Méaquinas de pulido del
laboratorio de Metalografia Escuela de Ingenieria Mecanica.

Figura 3.7.: Aspectos macroscopicos de los especimenes antes de ser tratados
térmicamente.
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3.1.2. DISTRIBUCION DE PROBETAS.

Se totalizd la cantidad de 26 probetas (Tabla 3.2), las cuales serian

distribuidas de la siguiente manera:

1. Tres (3) muestra recocida para ensayo de microidentacion estatica,

Microscopia Electronica de Barrido (MEB) e Imagen Estereografica.

2. Seis (6) muestra templada para ensayo de Microidentacion Estatica,
Microscopia Electronica de Barrido (MEB) e Imagen Estereografica,

Ensayo de Alto Desgaste, Interfelometria Optica.

3. Cinco (6) muestras templadas BALITHERM® mas Tratamiento
Superficial BALINIT® DLC STAR, para ensayo de Microidentacion
Estatica, Microscopia Electronica de Barrido (MEB) e Imagen

Estereografica, Ensayo de Alto Desgaste, Interfelometria Optica.

4. Cinco (5) muestras templadas PDC, para ensayo de Microidentacion
Estatica, Microscopia Electronica de Barrido (MEB) e Imagen

Estereografica, Ensayo de Alto Desgaste, Interfelometria Optica.

5. Cinco (6) muestras WC/Co, para ensayo de Microidentacion Estatica,
Microscopia Electronica de Barrido (MEB) e Imagen Estereogréfica,

Ensayo de Alto Desgaste, Interfelometria Optica.
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Tabla 3.2.: Distribucion de las probetas.

Tipo

Mimeros de
probetas

Microidentacion

MEB

Imagen
FsterenEréﬁca

Pin on Disk

Ensayo Alte

DesEaste Sandia

Interferomeiria

Recocida

3

2

1

Templada

G

1

1

3

Templada +
BALITHERRK
®+
BALINITE
DLC

FDC

WC/Co

TOTAL

26

3.2. TRATAMIENTOS SUPERFICIALES.

Para garantizar los resultados Optimos durante el proceso de tratamientos

superficiales, como temple, nitruracién y/o recubrimiento cerdmico, fue necesario

preparar las muestras antes de ejecutar cualquiera de los mismos.

3.2.1. LIMPIEZA'Y MANEJO.

Para asegurar la limpieza de las probetas (ausencia de impurezas como grasa,

aceite, polvo, etc.), las mismas fueron limpiadas con alcohol Isopropilico (CsHgO)

una vez culminado el proceso de pulido, ya que este compuesto desplaza la humedad

superficial y la libera de impurezas, para posterior a dicha limpieza, colocar las

probetas dentro de un extractor de humedad, bajo la presencia de Silicia Gel

[70]

Finalmente 10 probetas templadas se colocaron en un portaprobeta de

transporte, en presencia de un agente controlador de humedad (Silicia Gel) y se

enviaron a OERLIKON BALZER C.A, para realizar los recubrimientos del Tipo
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BALITHERM®), el cual consiste en nitrurar idbnicamente la muestra y posteriormente
se le realizaria el recubrimiento ceramico de carbono tipo diamante, cuyo nombre
comercial es BALINIT® DLC STAR; cabe destacar que debido a que es un proceso
interno de la empresa OERLIKON BALZER C.A., no se tuvo acceso al control del
proceso de limpieza y manejo de las muestras, asi como tampoco a los parametros de

operacion durante el proceso de deposicion.

3.2.2. TEMPLE.

El acero H13 puede ser tratado térmicamente para obtener resistencias que
excedan los 2070 MPa ", también posee buena ductilidad y resistencia al impacto.
Estas condiciones antes mencionadas se presentan en los procesos de perforacion
petrolera y son el objetivo base de esta investigacion. Aunque en toda la bibliografia
consultada, se pudo conocer que los aceros de herramienta son sometidos a
tratamientos de endurecimiento por temple (para alcanzar durezas de entre 50 y 65
Rockwell C) antes de ser nitrurados, particularmente en éste trabajo solo se le
practicd temple a 6 muestras de un lote de 7, con el fin de aportar informacién sobre

~ . , . ) 69
desempeiio tribologico en ambas condiciones 1!

3.2.3. NITRURACION IONICA.

El proceso de Nitruracion Ionica, como fue mencionado anteriormente, se
realizo en la empresa OERLIKON BALZERS, y dicho proceso es especificado como
un tratamiento térmico al vacio de alta calidad para aceros empleados en herramientas

de corte, cuyo nombre comercial es BALITHERM® (Figura 3.8).
Se selecciond este tipo de tratamiento ya que segin ésta empresa las

herramientas que han sido tratadas con los procesos BALITHERM®, pueden ser

recubiertas sin afectar su dureza, propiedades mecanicas y dimensiones. De esta
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manera, BALITHERM® proporciona las propiedades mecanicas inherentes al ntcleo
de la pieza y BALINIT® proporciona las propiedades superficiales antidesgaste

(abrasivo, adhesivo y quimico).

Figura 3.8.: Reactor del procesos BALITHERM® en la empresa BALZERS. (Tomado
de su Web Site.).
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3.2.4. RECUBRIMIENTO DE DLC BAJO PROCESO DE PAPVD.

El tratamiento tipo diplex complementario, realizado a las muestras de acero
H13, tiene como tratamiento térmico la nitruracioén iénica (BALITHERM®) con un
posterior recubrimiento de nombre comercial BALINIT® DLC STAR, recubrimiento
elaborado de diamante tipo carbono bajo el proceso de deposicion fisica en fase de

vapor asistida por plasma (PAPVD).

La seleccion del recubrimiento BALINIT® DLC para este tipo de
aplicaciones se debio a su robusta y dura capa metalica base (nitruro de cromo), su
elevada dureza, estabilidad térmica, resistencia al desgaste y su prolongada vida 1til;
caracteristicas extraordinarias (Tabla 3.3) a pesar de las pocas milésimas de milimetro

de espesor que presenta.

Tabla 3.3.: Propiedades del recubrimiento BALINIT® DLC STAR.

Propiedades del recubrimiento

Material de recubrimiento CrN +a-C:H
Microdureza®* (HV 0.05) > 3,000
Coeficiente de friccion* contra acero (seco) 0.1-0.2
Temperatura maxima de servicio (°C) 350
Color del recubrimiento Negro

*Depende de la aplicacion y las condiciones de prueba.

FUENTE: (Tomado de su Web Site.)
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3.3. CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS.
3.3.1. ENSAYO DE MICROIDENTACION ESTATICA.

Las diversas técnicas de identacion permiten obtener informacion relacionada
con las propiedades mecénicas de una superficie dada. Para la caracterizacion de las
muestras se seleccion6 el ensayo de microidentacion Vickers (Figura 3.9), realizado
en el microdurémetro marca LECO modelo M-400-H, ubicado en el Laboratorio
Nuevos Materiales de la Escuela de Ingenieria Metalurgica de la Universidad Central
de Venezuela (Figura 3.10), variando las cargas desde 100 hasta 1000 gr. pasando por
200, 300 y 500 gr. (Tabla 3.4), bajo la norma ASTM E- 384. [%!

El objetivo principal de la realizacion de esta prueba fue obtener valores
comparativos de microdureza entre las distintas condiciones; inicialmente se
determind la dureza de las muestras rectificadas y no rectificadas, para estimar de
manera cuantitativa las posibles alteraciones superficiales, producto de dicho proceso

de rectificacion.

) h..“.‘l Operating

Pogition :’
a2
d1
-.réa“/

=

Figura 3.9.: Geometria del indentador y huella arrojada por el mismo en la muestra
ensayada.
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Posteriormente, se comparé la microdureza de las muestras Templadas, a las
que se les aplico BALINIT® DLC STAR y BALITHERM®, de Diamante
Policristalino (PDC) y WC/Co, para establecer un escala de dureza en la cantidad de

muestras estudiadas.

Tabla 3.4.- Condiciones de los ensayos de microidentacion.

Parametro Valor (es)

Carga Normal (gramos) 100; 200; 300; 500; 1000.
Tiempo de aplicacion de la carga (s) 15 Segundos
Indentaciones por carga 10

(@) (b)

Figura 3.10.: (a) Microdurometro marca LECO modelo M-400-H. (b) Porta probetas
y ldentador Vickers.
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3.3.2. DETERMINACION DE LA DUREZA DEL RECUBRIMIENTO.

Las mediciones de microdureza fueron realizadas utilizando un equipo marca
LECO, modelo 862-100-100, acoplado al sistema analizador de imagenes de la
misma marca, modelo 1A-3001. Para cada condicion de material se utilizaron cargas
de: 25, 50, 100, 200 y 400 g las cuales se aplicaron durante 15 segundos en la
superficie de los especimenes. Para cada una de las cargas se realizaron doce (12)
indentaciones, tal como lo recomiendan las normas de la ASTM Designacion B-578
y E-384. Con ayuda del analizador de imdgenes y de un programa computacional se
midieron las diagonales, d; y d, de cada huella, en micras. De las doce (12)
indentaciones correspondientes a cada carga, se obtuvo un valor promedio de d; y un
valor promedio de d,, posteriormente con el promedio de estos tltimos valores se
obtuvo el valor de la diagonal d. La diagonal promedio d permitio el calculo de la

dureza del recubrimiento mediante el modelo propuesto por Puchi Cabrera ["*74,

3.3.3. EVALUACION METALOGRAFICA.

Este procedimiento se basa en evidenciar la estructura del metal. Existen
diversos métodos de ataque, pero el mas utilizado es el de tipo quimico. El ataque
quimico puede hacerse de dos maneras: una, sumergiendo la muestra con cara pulida
hacia arriba en un reactivo adecuado; o pasando sobre la cara pulida de la muestra un
algodon embebido en dicho reactivo. Posteriormente se lava la probeta con abundante

agua, se enjuaga con alcohol o éter y se seca en corriente de aire.

El fundamento de dicho proceso se basa en que el constituyente metalografico
de mayor velocidad de reaccion se ataca mas rapido y se verd mas oscuro al
microscopio, mientras que el menos atacable permanecerd mas brillante, reflejara mas

luz y se vera mas resplandeciente en el microscopio.
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Para el material H13 se impregno6 de un reactivo quimico, denominado Nital,
comunmente utilizado para atacar aceros; el mismo estd constituido en 5% de acido
nitrico concentrado en alcohol etilico (es decir, para la preparacion se colocan en 100

cm?® de alcohol etilico al 95%, 5 cm® de NO;H concentrado).

Para su aplicacion, el nital se vierte en un vidrio de reloj y la muestra (lavada
y secada previamente) se frota con un algodéon impregnado en dicho reactivo.
Generalmente se considera adecuado que este proceso dure alrededor de 3 a 5
segundos para que el ataque quimico sea exitoso y funcional. El Nital oscurece la
perlita y pone de manifiesto los bordes de la ferrita; es decir, la Ferrita permanece
blanca y la perlita mas oscura (ldminas claras y oscuras semejantes a una impresion
digital). Inmediatamente después se lava la muestra con abundante agua corriente, se

enjuaga con alcohol y se seca mediante un golpe de aire """,

Se debe evitar el sobreataque, dado que la superficie se puede manchar y tapar

la estructura o producirse manchas de corrosion.
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3.3.4. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO.

Para el montaje de las probetas en Microscopia Electronica de Barrido se
realiz6 el corte trasversal de los especimenes tratados y de la muestra comercial de
PDC/WC-Co; dichos cortes se realizaron en una cortadora de precision, utilizando un
disco de diamante, a fin de asegurar un corte limpio, sin desprendimiento de material

y finalmente un pulido tipo espejo.

Los especimenes tratados y los insertos de PDC/WC-Co, serdn evaluados en
seccion transversal a objeto de verificar los aspectos basicos para el caso de los
aceros tratados (micro estructura de los elementos), esto en el modo de imagen de
electrones secundarios SE para lo cual se garantizarad un angulo no mayor a 60 grados
en relacion al haz de electrones y el plano evaluado; de esta manera se permitird
obtener imagenes con dimensiones reales, y dicho andlisis se asistirdA por MEB
(Figura 3.11) con la cual se obtendra un espectro que permitira establecer la
naturaleza elemental del sistema y adicionalmente, a través de la obtencién de un

perfil composicional, identificar las distintas capas y dimensiones de las mismas.

Para el caso de los insertos, el analisis por MEB en modo de imagenes tanto
secundaria como retrodispersados BSE y Espectroscopia por dispersion en energias
de rayos X (EDS), permitird conocer quimicamente el sistema contra el cual se

presenta la alternativa sustitutiva planteada en la presente investigacion.

No obstante se destaca como limitante el tener como superficie cortante el
Diamante Policristalino Sintético, donde claramente se conoce que no podrad ser
caracterizado a través de esta técnica debido a que el mismo por ser base diamante,
no sera divisado por el detector del az de electrones secundarios, ya que presenta en

su configuracion una ventana de Berilio que no permitird dicha caracterizacion.
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Figura 3.11.: Microscopio Electrénico de Barrido, Marca HITACHI, Modelo S-2400.
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3.4. CARACTERIZACION TRIBOLOGICA
3.4.1. ENSAYO DE DESGASTE DESLIZANTE (PIN ON DISK).

Los ensayos tribologicos se clasifican generalmente en funcion del tipo de
contacto y nivel de simulacion ). En esta parte del trabajo, el ensayo tribologico
empleado para la evaluacion de la friccion y desgaste fue el tribdmetro en la
configuracién bola-sobre-disco (Figura 3.12). Este equipo se basa en un mecanismo
de desgaste deslizante y puede ser catalogado como un ensayo simple de materiales
de alta reproducibilidad y facil interpretacion de resultados. Este ensayo de desgaste
deslizante fue realizado bajo las especificaciones establecidas en la norma ASTM

G99-95a 171,

El comportamiento tribolégico se realizaron en un tribometro marca CSEM
Tribometer Pin-On-Disk, (Figura 3.13), tipo bola sobre disco o “Pin On Disk” (Figura
3.12).

CARGA APLICADA

o

PORTAPIN

ESFERA ZIRCONIA

. MUESTRA

Figura 3.12.: Configuracion del Dispositivo para ensayo de Pin on Disk (Pin sobre
disco).
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Figura 3.13.: Tribémetro marca CSEM Tribometer Pin-On-Disk, ubicado en el
Laboratorio Nuevos Materiales de la Escuela de Ingenieria Metallrgica de la

Universidad Central de Venezuela.

Tabla 3.5.- Condiciones de ensayo de desgaste empleadas.

Parametro Valor (es)
Carga Normal (N) 10
Radio Ensayo (mm) 6
Velocidad (cm./s) 10
Temperatura de Ensayo (°C) 21
Humedad Ambiental Relativa (%) 68 £6
Numero Total de Revoluciones 6632
Contraparte Estatica Zirconio (Solucion Solida de Alumina)
Distancia Total Recorrida 250 mts.
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De igual manera se utilizd un equipo de perfilometria 6ptica, marca ZY GO
(Figura 3.14), en la que se puedo obtener perfiles topograficos de la superficie en las

muestras sometidas a desgaste, con el fin de obtener pardmetros estadisticos que

permitan caracterizar la superficie.

Figura 3.14.: Perfilometro marca ZYGO, ubicado en el Laboratorio Nuevos

Materiales de la Escuela de Ingenieria Metaltrgica de la Universidad Central de
Venezuela.
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La perfilometria Optica permite obtener los perfiles superficiales de la
muestras ensayadas y asi calcular la porcion de area desgastada, con lo cual, a través
de por lo menos 5 mediciones y promediando las areas se calculan los volumenes de
desgaste y, a su vez, el factor de desgaste. La siguiente expresion indica la forma en

como se calcul6 el volumen de desgaste:

V=A271r (Ec.3.1)

donde At es el promedio de al menos 5 mediciones del area transversal de desgaste y

r es el radio de contacto.

La expresion de factor de desgaste utilizada en este trabajo fue la siguiente:

k= {mmj (Ec. 3.2)

Donde V es el volumen de material removido, L la carga normal aplicada y d
la distancia de deslizamiento. En lo referente al factor de desgaste hay que destacar
que su uso ha venido influenciado por la ecuacion de Archard para el desgaste

75,77,78]

adhesivo de asperezas en condiciones de deslizamiento ! , en la cual se establece

un coeficiente de desgaste adimensional.

Este coeficiente de desgaste generd la utilizacion del término tasa de desgaste,
la cual no es una expresion simple ni estandar. La tasa de desgaste puede ser
expresada, por ejemplo, como: (1) volumen de material removido por unidad de
tiempo, por unidad de distancia de deslizamiento, por revoluciones de un componente
o por oscilaciones de un cuerpo (como en el caso de desgaste deslizante); (2) pérdida
de masa por unidad de tiempo; (3) cambio en cierta condicion dimensional por unidad
de tiempo; (4) cambio dimensional o en volumen relativo a una muestra patrén y (5)

volumen perdido por unidad de fuerza normal por unidad de distancia de
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deslizamiento (también conocido como factor de desgaste y el cual es el utilizado en

este trabajo).

Durante la explicacion del desgaste presentado durante el ensayo triboldgico
se utilizaron términos descriptivos y términos orientados a los mecanismos de
desgaste presente. Los términos descriptivos se basan en las apariencias de las
superficies desgastadas y el uso de términos orientados a los mecanismos de desgaste
sugieren que ya se conoce algun modo basico de pérdida de material presente en el

contacto triboldgico durante el ensayo.

El procedimiento para el ensayo se describe a continuacion:

e Se calibr¢ el equipo segiin manual de instrucciones del tribometro.

e Fueron limpiadas las probetas.

e Se secaron las probetas en un secador de aire caliente, para eliminar la
humedad.

e El disco fue colocado en la mordaza del tribometro y asegurado de manera
que quedara perpendicular al eje de rotacion de la mordaza.

e Se colocd la bola en su mordaza, asegurandola de manera que quede
perpendicular a la superficie del disco; posteriormente se desplazéd la bola
hasta el radio de deslazamiento.

e Se colocé el peso correspondiente a la carga normal respectiva, para luego ser

ajustada la velocidad de desplazamiento del ensayo.
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3.4.2. ENSAYO DE ALTO DESGASTE.

Este ensayo simulativo no estandarizado, esta basado en las pruebas realizadas
por Sandias National Laboratorios, expuestas anteriormente en el marco tedrico °,
Sin embargo, debido a la carencia de maquinarias similares a las utilizadas en dichos
laboratorios, se procedid a reestructurar el ensayo de acuerdo a los equipos
disponibles, manteniendo la finalidad del mismo, para asi cuantificar el desgaste de

bordes cortantes sometido a condiciones abrasivas.

Para dicho ensayo se realizaron una serie de pruebas en las cuales se utilizaron
cortadores de PDC/WC-Co, H13 templado y probetas tratadas termoquimicamente
BALITHERM® y recubiertas con BALINIT® DLC STAR, para hacer cortes largos y
continuos sobre una pieza cilindrica de Carbonato de Calcio (conocido
comercialmente como Marmol tipo Rosa Aurora Salmoén), tomando en cuenta
parametros, que seran explicados posteriormente. Estas pruebas proporcionaron datos
de mecanismos de desgaste, indices de desgaste, coeficientes de friccion entre las

rocas y los cortadores, y tasas de desgaste.

Dentro de las mediciones mencionadas anteriormente, la que puede ser
considerada de mayor importancia fue la de Tasa de desgaste, es decir, el volumen de
material del cortador desprendido por distancia de corte; durante el ensayo se
mantuvo constante la profundidad de penetracion, desplazando el cortador a lo largo

de la superficie del marmol.

El equipo basico utilizado en este ensayo, fue un torno de torrecilla horizontal
de 1 m. de bancada, capaz de hacer girar a 228 R.P.M. la pieza cilindrica de
Carbonato de Calcio de aproximadamente 10 cm. de diametro y 25 cm. durante 5

minutos para cada ensayo.
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Para asegurar que durante todos los ensayos se mantuviera un mismo sistema
tribologico, se definieron ciertos parametros, basados en la bibliografia especializada,
como es el caso del dngulo de desprendimiento principal y la velocidad de rotacion

del carbonato de calcio.

Con respecto al angulo de desprendimiento principal, se puede acotar que
durante la perforacion, los elementos cortantes poseen una configuracion tal que el
angulo de desprendimiento que se genera entre la superficie y el inserto, es de 20°,
colocado de forma tal que las particulas desprendidas incidan sobre la superficie
recubierta y no sobre el sustrato (). Debido a las caracteristicas que presentaban las
muestras, se elaboraron porta probetas para darles la configuracion deseada del
angulo (20° positivo, para un sentido de rotacion anti-horario) y el agarre necesario

para soportar los esfuerzos durante las pruebas.

El método utilizado para la cuantificacion de la pérdida de material por parte
de los agentes presentes en el par triboldgico, fue la medicién de la masa antes y
después de cada ensayo, con el fin de obtener curvas de desgastes para herramienta

utilizada.

3.4.2.1. Parametrizacién De Variables.

Las lineas de la investigacion pretenden de forma importante, proceder con la
estandarizacion de las variables del ensayo de alto desgaste segun Laboratorios
Sandia, y de esta manera preservar el significado fisico y a su vez, el mismo sistema
tribologico para cada uno de los ensayos. Para poder lograr este objetivo, se

parametrizaron las variables de operacion (Tabla 3.6), entre las que se encuentran:
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Tabla 3.6.: Variables y Valores Parametrizados.

Variable Valor
Revoluciones por minuto (R.P.M) 228 R.P.M
Profundidad de penetracion del cortador 2,5 mm
Tiempo de ciclo de prueba 5 min.
Angulo de inclinacion de herramienta -20°
Lubricacion (Agua) Constante
Avance de cortador. 0,5mm/min.

Los parametros establecidos en la tabla anterior, son para cada ensayo de

remocion de material; cada ensayo genera un Unico punto en las graficas de reporte,

por lo que se realizaron una variedad de ensayos para obtener las curvas,

manteniendo los mismos parametros y el mismo mecanismo tribologico.
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3.4.2.2. Disefio Y Elaboracion De Porta Probetas.

Para el montaje del ensayo se debid realizar el disefio y fabricacion de dos
portaprobetas, elementos necesarios para la sujecion de las probetas de PDC/WC-Co,
H13 - DLC, respectivamente; como dichos elementos no son de la misma medida, se

procedio a realizar dos disenos (Figura 3.15).

(a) (b)
Figura 3.15.: Disefio de porta probetas realizados en un paquete de disefio por
computadora. (a) Porta probeta de PDC/WC-Co. (b) Porta probeta de Acero H13 -
DLC.

En el primer disefio (Figura 3.15.a), el portaprobeta del PDC/WC-Co, se
realizd en Acero 1040, y sus medidas estdn fundamentadas en el diametro de la

probeta (0,70 in).

Sus principales medidas son 0,74 in de diametro y 0,30 in de profundidad, lo
suficiente para que sobresalga una seccion adecuada del cortador; como se especifico
anteriormente, el dangulo de inclinacion de esté portaprobetas es de -20°, y finalmente
se realizo un agujero de %/, in para que el material removido junto al lubricante se

desplazara dejando libre la zona de remocion (Figura 3.16).
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) Agujero de
Tornillo de desplazamiento de
Sujecion material removido

I

Diametro
interno de
Porta Probeta

ppc WC-Co

Angulo de

Inclinacién
(20°)

I

Figura 3.16.: Portaprobeta para sujecion de PDC/WC-Co.

En el segundo disefio (Figura 3.15.b), el portaprobeta del acero H13, se realizd
en Acero 1040, y sus medidas estan fundamentadas principalmente en el diametro de

dicha probeta (1 in).

Sus principales medidas son 1,10 in de didmetro y 0,30 in de profundidad, lo
suficiente para que sobresalga una seccion adecuada del cortador; como se especifico
anteriormente, el dangulo de inclinacion de esté portaprobetas es de -20°, y finalmente
se realizo un agujero de /)¢ in para que el material removido junto al lubricante se

desplazara dejando libre la zona de remocion (Figura 3.17).

101



METODOLOGIA EXPERIENTAL

Tornillo de
Sujecion

Acero H13
Acero H13-DLC

Agujero de
desplazamiento de
material removido

Angulo de
Inclinacién
(20°)

Diametro
interno de
Porta Probeta

Figura 3.17.: Portaprobeta para sujecion de Acero H13 - DLC.
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3.4.2.3. Seleccién Del Elemento Abrasivo.

Se selecciono el Carbonato de Calcio cuyo nombre comercial es Marmol tipo
Rosa Aurora Salmoén, debido a que sus propiedades de desgaste se asemejan en
algunos aspectos a la estructura geofisica de las cuencas petroliferas de Venezuela
(Figura 3.18 y Figura 3.19); dichas condiciones de operaciones se reflejan en los
cortadores de los taladros de perforacion, por lo que es de suma importancia la
seleccion adecuada de este tipo de elementos abrasivos; la semejanza de este tipo de
marmol y las condiciones reales de operabilidad, se deben a que en su composicion
predomina el CO,Ca, acompafiado de una gran diversidad de otros minerales (mica,
silicatos magnésicos, grafito, 6xidos de hierro, etc.), que poseen las siguientes

caracteristicas [79]:

Caracteristicas generales:

e Densidad aparente entre 2,6 y 2,85 %m3 .

e Densidad real de 2,7 y 2,9 %m3.

e Dureza 3 en la escala de Mohs. (Ver tabla 3.7).

e Resistencia a compresion entre 400 y 1800 Kg%mz .

e Resistencia al desgaste por rozamiento es de 20 a 40 cm’, tras

recorrido en pista de desgaste de 1000 metros.

e Resistencia al chorro de arena de 5a 10 cm’.
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Tabla 3.7.- Escala de dureza Mohes.

Composicion
Dureza | Mineral Caracteristica
quirnica
1 Talco Se puede rayar factlmente con la ufia MegzS O (OHR
Se puede rayar con la ufla con mas
2 Teso _ CanOaZHh0
dificultad
_ Se puede rayar con una moneda de
3 Calcita CaCOs
cobre
4 Fluorita | Se puede rayar con un cuchillo CaFy
_ Se puede rayar dificilmente conun
5 Apatito _ Cas(POyrR(OH- CL F-)
cuchillo
COrtoclasa | Be puede rayar con una lija de acero KEAIRRCy
Cuarzo | Raya el widrio 3100
Topacio ALB1D40H-F-n
... | Zafiros yrubies son formas de
Corinddn . ALOs
corindon
Damarte | el mmneral natural mas duro C
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Figura 3.18.- Mapa Geoldgico Estructural de Venezuela.
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Figura 3.19.- Mapa Petrolifero de Venezuela.
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3.4.2.4. Procedimiento De Ensayo De Alto Desgaste.

El ensayo se llevdo a cabo bajo las especificaciones establecidas por el
Departamento de Energia de Estados Unidos en Sandia Nacional Laboratorios,
ubicado en Alburquerque, New Mexico; sin embargo se adaptaron los parametros a

las facilidades de operacion disponibles, como se explicéd en la seccion 3.4.2.1.

Se tomaron cuatro tipos de muestras a ensayar, una (1) de Diamante
Policristalino, una (1) WC-Co, una (1) de acero H13 Templada y una (1) de acero
H13 recubierta con DLC, las cuales se colocaron en los portaprobetas mostrados en la

seccion 3.4.2.3.

El banco de ensayos utilizado, fue un torno de eje horizontal (Figura 3.21)
Marca GAMET, ubicado en el Taller de Mecanizado de la Escuela de Ingenieria
Mecanica de la Universidad Central de Venezuela (Figura 3.20).

Figura 3.20.- Torno de eje horizontal Marca GAMET, ubicado en el Taller de
Mecanizado de la Escuela de Ingenieria Mecénica de la Universidad Central de
Venezuela.
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A= La Bancada.
B= Cabezal Fijo.

C= Carro Principal de Bancada.

D= Carro de Desplazamiento Transversal.
E= Carro Superior porta Herramienta.
F= Porta Herramienta

G= Caja de Movimiento Transversal.

H= Mecanismo de Avance.

I=Tornillo de Roscar o Patron.

J=Barra de Cilindrar.

K= Barra de Avance.

L= Cabezal Movil.

M= Plato de Mordaza (Usillo).

N= Palancas de Comando del Movimiento de
Rotacion.

O= Contrapunta.
U= Guia.
Z~= Patas de Apoyo

Figura 3.21.- Partes elementales de un Torno de Eje Horizontal.
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El procedimiento del banco de ensayo fue el siguiente:

e Se realizo el pesado de las probetas en una balanza analitica marca Denver
Instruments, con una precision de 0,0001 gr.

e Se realiz6 el pesado de la muestra de marmol en una balanza analitica marca
Mettler, con una precision de 0,1 gr.

e Se procedi6 al montaje de la probeta y el marmol en el torno horizontal.

e Se ajusto la caja de engranajes del torno para que esté girara a revolucion
constante (228 rpm).

e Se balance6 la muestra de marmol ajustando el centro punto.

e Seinici6 el contador de tiempo.

e Se presentd la probeta en el marmol y se colocéd el contador de avance en
cero.

e Se encendio6 el torno, incidiendo 0,5 mm en la muestra de marmol; se lubricé
constantemente con agua y se activo el contador de tiempo.

e (Cada minuto, se incidi6 0,5 mm mds en la muestra de marmol bajo
lubricacion constante, lo que di6é una incidencia total de 2,5 mm para cada
ensayo.

e Transcurridos 5 min. se procedid a retirar la probeta y se apagd el torno.

e Se desmontaron y limpiaron la probeta y el marmol.

e Se procedi6 a pesar el marmol y la probeta, para observar la tasa de remocion

de material.
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3.4.2.5. Reporte De Remocion De Material.

Los resultados del ensayo de alto desgaste son reportados en términos de
pérdida de masa del material. Tomandose como el mejor material aquel que su indice
de perdida de masa sea menor para las mismas condiciones de desgaste y la misma

duracion del ensayo establecido.

Para el célculo de esta pérdida de masa se establecid la siguiente ecuacion:

Célculo de la pérdida de masa en la probeta:

Amp[gr]: m, [gr]_ M5 pin [gr]
Ec. 3.3

Donde;

Am, [gr] :Pérdida de masa de la muestra debido al ensayo de alto desgaste.

m, [gr] :Masa inicial de la muestra.

M vin [F |: Masa de la muestra luego de 5 minutos de ensayo.

La causa del reporte en pérdida de masa y no en pérdida volumétrica, se debid

a que la densidad del recubrimiento no se encuentra bien documentada, ya que es
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informacion clasificada y solo se cuenta con la densidad promedio del PDC descrita

en la bibliografia.

Célculo de la pérdida de masa en el elemento abrasivo:

Am, [gr]=mi[gr]-mi,,. [or]
Ec. 3.4
Donde;

Ama[gr]:Pérdida de masa del elemento abrasivo para el ensayo de alto

desgaste.

m;[gr]:Masa inicial del elemento abrasivo.

M. i, [9r ]:Masa del elemento abrasivo luego de 5 minutos de ensayo.

Las medidas tomadas para cada perdida de masa (probeta y Carbonato) especifican a

continuacion:

Tabla 3.8: Reporte de Remocién.

ENSAYO PROBETA CARBONATO
NUmero Inicial Final Dif. Inicial Final Dif.
X mlor] | moalor] | amfor] | mifar] | miylor] | Am,[or]
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Para el célculo del indice de pérdida de masa se estableci6 la siguiente ecuacion:

Ec. 3.5
Donde;

Amp[g r] : Pérdida de masa de la muestra debido al ensayo de alto desgaste.

Am,[gr]:Pérdida de masa del elemento abrasivo para el ensayo de alto

desgaste.

IPM :Indice de Perdida de Masa.

El objetivo principal de la realizacion de éste ensayo se fundamento en el reporte del

desgaste acumulativo, es cual se especifico de la siguiente manera:

Para el célculo del desgaste acumulativo en la muestra se establecid la

siguiente ecuacion:

amg [gr]: Y(am, +ame, )

Ec.3.6
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Donde;

AmSE, [gr]: Desgaste acumulativo en el ensayo de alto desgaste.

Superindices y Subindices:
Ac: Acumulativo
P: Probeta

n: Numero de ensayos acumulados.

Am, [gr] . Pérdida de masa de la muestra debido al ensayo (n).

Amf° [gr]: Desgaste acumulado anterior al ensayo.

Las medidas tomadas para el reporte de desgaste acumulativo (probeta y Carbonato)

especifican a continuacion:

Tabla 3.9: Reporte de Desgaste Acumulativo.

Desgaste Acumulatvo
| Acumutstics| s | Mirmol
0 0 0 0
1 5 ﬂwfl Mf1
2 10 by, | A,

3 15 A Ak
1 20 Amyt, | Amf,
5 25 A, Ak,
6 30 hml* Am#
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4. RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1. CARACTERIZACION DEL SUSTRATO.

La caracterizacion del sustrato utilizado para depositar los recubrimientos
superficiales resulta de suma importancia, pues la experiencia demuestra que no todos
los recubrimientos se pueden depositar de modo directo sobre cualquier metal base
debido a modificaciones que puede experimentar dicho sustrato como resultado de su

permanencia dentro del reactor.

4.1.1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO.

Con un Microscopio Electronico de Barrido se pudo realizar la caracterizacion
de la muestra que servirian de sustrato, con el fin de determinar y analizar tanto su
micro estructura, como su composicién quimica, proceso que requirié previamente de
la preparacion de las muestras y un corte trasversal con el fin de observar la micro

estructura en el plano transversal-longitudinal.

En la tabla 4.1 se presenta la composicion quimica del acero que se utilizé
como substrato, segin el proveedor (FERRUM, C.A.), ASM Internacional® y lo
obtenido a través de la espectroscopia por dispersion en energia de rayos X (EDS),
donde se observa que la misma corresponde a un acero de mediano contenido al
carbono™; los valores no reportados en tabla corresponden al carbono y al
manganeso, en el primer caso se debe a que el MEB — EDS, presenta en su
configuracion una ventana de Berilio que no permite la deteccidon y cuantificacion
precisa de dicho elemento, consecuencia de que el Carbono es mas liviano que el

Berilio, en cuanto al Manganeso no se report6 ya que dicho elemento contenia un

porcentaje muy pequefio posiblemente en trazas o parte por millon.
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Tabla 4.1: Composicion quimica del acero AISI H13.

C Mn Si Cr Mo \Y
ASM 0,37 - 0,20 - 0,80 - 4,75 - 1,10 - 0,80 -
Internacional 0,45 0,50 1,20 5,50 1,75 1,20
FERUM 0,39 0,40 1,00 5,10 - 1,00
MEB - EDX - - 1,77 4,19 1,04 0,55

Como se muestra en la Tabla 4.1, los valores correspondientes a la
caracterizacion de la muestra por MEB — EDS, presentan pequefias desviaciones con
respecto a lo reportado por ASM internacional y el proveedor FERUM C.A., esto se
debe a que el proceso caracterizacion utilizado por MEB — EDS, es de forma puntal y

esta podria estar influenciado por factores tales como ':

e Concentracion local de los elementos aleantes.

e Influencia de carburos cercanos a la superficie que alteran de forma

significativa los resultados de la matriz.

e Posible contaminacién en el punto de incidencia del az de electrones,
consecuencia del manejo de las muestras, como puede ser entre uno de

ellos el Carburo de Silicio que se utilizo en el proceso de pulido.

De cualquier manera, el reporte de la composicion quimica y su pequeia
variacion en los resultados obtenidos por MEB — EDS, son consecuencias de la
heterogeneidad la composicion a nivel microestructurales, sin embargo se puede
inferir que tal como report6 el proveedor que se esta en presencia de un acero AISI

HI13.
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La Figura 4.1 muestra el espectro obtenido por MEB — EDS, para la muestra
de Acero AISI H13 recocido, como es entregado por la empresa proveedora, donde se
observan los picos principales correspondientes a los elementos aleantes como son
Fe, V, Cr, Si y Mo, dicho picos representan los estados de energia en los orbitales
secundario K, L, M, que son los que se excitan bajo la aplicacién de energia en modo

de electrones secundarios como es el caso que se trato en esta caracterizacion.

En la figura 4.1, se distinguen particulas claras, las cuales de acuerdo a la
literatura especializada corresponden a Carburos de Cromo, en una matriz

Martensitical®?!

; en dicha muestra se realizaron tres caracterizacion puntuales sobre
tres zonas de interés, a los cuales se les realizd un analisis por medio de EDS, y de

esta manera se determiné la naturaleza elemental correspondiente a cada uno de ellas.

Los Puntos (2) y (3) ubicados sobre particulas claras presentaron incremento
importante de Cromo (Cr) y Vanadio (V), en comparacioén con el punto (1) ubicado
directamente sobre la matriz, el cual presentd valores porcentuales de su naturaleza
elemental dentro del rango permitido® y cercano a los valores del fabricante!”"), de
esta manera se verifico que ciertamente las particulas claras corresponden a Carburo
de Cromo. Para el caso del punto (2) los niveles porcentuales de Cromo (Cr) y
Vanadio (V) sobrepasan mas de cinco veces los reportados tanto por el fabricante,
como el maximo permitido para este material segun la ASM internacional, de igual
forma el punto (3), el cual se encuentra también ubicado sobre una zona clara,
presenta un incremento aproximado del doble con respecto a la composicion de
referencia (FERRUM, C.A. y ASM Internacional), esto es consecuencia de la
precipitacion de carburos en la superficie. La diferencia entre ambas zonas claras
(Punto 2 y 3), es consecuencia de que el Spot (Zona de incidencia de Az de electrones
Secundario) es de mayor tamafo que la particula de Carburo, lo cual hace que el Az
de electrones interactué con la matriz y reporte una mezcla de datos entre el Carburo

y la Matriz.[®
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Figura 4.1: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones secundarios, del
Acero AISI H13 en estado de recocido tomada a una magnificacién de 8000X,
(ataque quimico por inmersion en Nital al 2%) y Espectrometria por dispersion en
energias de rayos X EDS, sobre Punto 1 (a), Punto 2 (b) y Punto 3(c) 1 en conjunto

con su naturaleza composicional
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La figura 4.2 se muestra la fotomicrografia del Acero AISI H13 bajo un
tratamiento de Temple, donde se observan grandes cantidades de particulas claras y
una muy amplia diversidad de tamafos, alcanzando magnitudes de al menos 2.5 pm.;
Al comparar dicha fotomicrografias con la muestra de acero AISI H13 en estado de
recocido, se observa que el proceso de endurecimiento por Temple, produjo un

aumento significativo en el tamafio y la cantidad de zonas claras, es decir el aumento

de la precipitacion de carburos.

Si-K V-K Cr-K Fe-K Mo-L

10000 ~ 201 094 505 89.32 268
8000 re

| Fe
6000+
4000

" Cr
2000 C ; Fe
St o v v Cr
0 T T T I
0 2 4 6 8

Figura 4.2: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones
secundarios, del Acero AISI H13 templado tomada a una magnificacion de 8000X,
(ataque quimico por inmersion en Nital al 2%) y Espectrometria por dispersion en
energias de rayos X EDS, sobre el Punto 1 en conjunto con su naturaleza
composicional.

De igual manera se realizd un estudio microestructural localizado del acero
AISI H13 templado, sobre un punto de interés (Punto 1), en el que su porcentaje de
los elementos aleantes fue muy similar al de la fuente de referencia, a pesar de la gran

cantidad de particulas clara evidenciadas, este resultado no esperado puede estar

sustentado por la hipotesis de que el espesor de la particula no era lo suficiente como
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para que los rayos X caracteristicos emitidos se obtuvieran de la difraccion de la
[83]

zona, sino que la atravesaran e interactuara adicionalmente con la matriz.

A pesar de la similitud de los resultados entre los puntos 1 de ambas figuras
y la diferencia que presentan los puntos ubicados sobre las particulas claras en las dos
muestras, se mantiene la hipotesis antes comentada y basandose en la literatura de
referencia, se afirma que de igual forma que en el caso de muestra en recocido las

particulas claras corresponden a Carburos.

4.1.2. MEDICION DE LA DUREZA DEL SUSTRATO.

4.1.2.1. Muestras Recocidas Rectificadas y No Rectificadas De Acero AISI H13.

Las Tabla 4.2 y 4.3, muestran los valores de microdureza obtenidos en la
primera etapa de evaluacion, realizados sobre las superficies del sustrato (Acero AISI
H13 en estado de recocido) para los cuales se realizé un proceso de rectificado y un
simple corte con disco abrasivo, respectivamente. Durante la realizacion de los
ensayos se ejecutaron, como se muestran en la Tabla 4.2 y 4.3, diez mediciones para
las distintas cargas utilizadas, de la cuales se recopilaron para cada ensayo los
valores de la diagonales de la huella producto del indentador utilizado, con el fin de
obtener, el valor de la dureza Vickers, de acuerdo al procedimiento estandarizado por

la ASTM E- 384, 34

En dicha tabla se muestran también, la diagonal promedio para el par de
valores obtenidos en cada ensayo, el RID (Profundidad Relativa de Indentacion)
calculado como la séptima parte de la diagonal promedio, la dureza del material en
unidades de GPa y el inverso de la diagonal promedio, procedimiento realizado para
las muestras de ASIS H13 en estado recocido con acabado superficial de rectificado,
correspondiente a la tabla 4.2, y acabado superficial producto del corte con disco

abrasivo, mostrado en la tabla 4.3.
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Tabla 4.2: Micro durezas para la muestra de acero AlISI H13 en estado de recocido

con acabado superficial producto de proceso de rectificacion.

Carga gr. Dpro mm RID mmn H. Vickers H GPa 1Dpro
31,07950 4,43903 191,93832 1,88201 0,03218

30,53700 436243 195,81859 1,95041 0,03275

31,21200 445856 190,31216 126606 0,03204

31,75550 4,53650 183,85347 1,20360 0,03142

100 30,53700 436243 19521858 1,95041 003273
30,81150 440164 195,20182 1,91581 0,03246

31,75400 453629 183,87034 1,20377 0,0314%

31,21500 4,45029 190,27558 126660 0,03204

30,94350 4,42050 193,62020 1,89950 0,03232

31,34900 447843 185 65241 125068 0,03190

Promedio 31,11240 444563 191,54610 1,87007 0,03214
41,61850 594550 21407544 2,10008 0,02403

41,89350 598479 211,27419 2,07260 0,02387

42,16050 6,02203 20860663 204643 0,02372

41,73900 596357 21283735 208397 0023935

200 42,43350 6,06193 20593114 202018 0,02357
42,16200 6,02314 208,50184 204629 0,02372

42,16050 6,02203 20860663 204643 0,02372

41,75300 5,.96471 212,69844 208657 0,02395

4202750 6,00393 209,92003 2,05940 002373

43,51200 6,21600 195,84912 1,02128 0,02208

Promedio 42,14800 6,02114 208,52000 2,04852 0,02373
52,43400 7,40057 202,30425 193440 001907

52,15800 7,45114 204,45005 2,00566 0,01917

52,16630 145236 20438433 2,00301 001817

51,75500 7,39357 207,64733 2,03702 0,01932

=00 51,34700 7,33529 210,96035 206952 0,01948
5269650 7,52807 200,29377 196458 0,01808

51,88900 141271 206,57625 202651 0,01927

52,42050 748903 202,33808 1,93405 001907

52,83700 7,54814 190, 22008 1,05445 001803

51,75150 1,39307 207,67542 2,03730 001932

Promedio 52,14640 744040 204,58616 200502 0,01218
67,70550 067221 202,22360 1,98381 0,01477

65,48250 9,49750 209,73217 205747 001504

67,16050 050436 205,51806 201614 001483

66,21650 0,45950 211,42060 2,07404 0,01510

0 £8,51500 9, 78786 19747331 1,93721 001440
8,24350 9,74807 199,04765 1,95266 001465

67,57100 065300 203,02045 1,99172 0,01480

66,21200 045856 211,44033 2,07432 0,01510

8,38200 0, 76856 195,24221 194476 001462

66,35250 047803 210,554280 206554 0,01507

Promedio 67,28410 961201 204,86921 2,00077 0,01486
04,58250 13,51321 207,20314 203266 001057

0405500 13, 43643 209,57813 205596 001063

0445700 13,49386 207,79803 2,03850 0,01052

03,64500 13,37786 211,41731 2,07400 0,01068

1000 93,64650 13,37807 211,41054 207394 001068
073,51300 13,35000 212,01459 207986 001062

03,78100 13,39720 210,80457 206799 0,01066

92,70000 13,2486 21574973 2,11650 001079

0297150 1328164 21440143 2,10416 0,01076

01,89350 13,12764 219,55339 2,15382 0,01088

Promedio 93,52550 13,36079 212,00209 207974 0,01062
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Tabla 4.3: Micro durezas para la muestra de acero AlISI H13 en estado de recocido
con acabado superficial producto de corte con disco abrasivo.

Carga gr. Dpro mm RID mm H. Vickers H GPa 1Dpro
3013100 4,30443 204, 212683 200333 003319

2999950 4 28564 20600887 202093 003333

3040250 43431 20058162 186771 0,03289

3067000 438143 19709798 1,93353 0,03261

o0 2915700 416957 217 53604 21350 0,03426
30,53850 436264 195,79906 1,95022 003275

2932150 418879 21564399 211547 003410

28,78100 411157 22381953 219567 0,03475

31,0770 443964 19196302 1,68316 003218

28,91800 413114 221,70384 21749 003455

Promedio 29,90265 427181 207,74646 2,03799 0,03346
4040000 577143 227 18361 222867 0,02475

41,07950 586850 219,73004 215555 0,02434

40,84500 5,564929 22117599 216974 0,02442

4202200 E,00314 20995404 2055594 0,02380

200 4175000 596429 21272903 2 08EE7 0,023395
4094650 5,84950 22115978 216958 0,02442

41,35000 5,90714 216,56462 212744 002415

4067300 581043 224 14410 215885 0,02459

4175150 586450 21271375 208672 0,02395

42 29500 E04214 207 28204 203344 0,02364

Promedio 41,32125 5,90304 217,29670 2,13168 0,02421
51,07800 7 29686 21318823 209138 0,0M1958

50,40300 720043 215893652 214777 0,01954

5161900 737414 208,74295 204777 0,0M937

5067200 723886 21661818 212502 0,mM973

00 50,80900 725843 21545158 211358 0,0M1968
5067350 7,23807 216 60535 212480 0,973

51 61550 737364 208,77126 204805 0,0M937

51,05100 7,29729 21316319 209113 0,195

5161700 737386 208,75912 204783 0,01M937

51,21250 731607 212 06990 208041 0,01953

Promedio 510,73050 7,29686 213,23063 2,09179 0,01953
67 42800 963257 203,89153 200018 001483

6607600 943943 21232086 208287 0,M=13

67 Q6550 970879 200 66164 1,96849 0,01471

6715750 959393 20553732 201632 0,01489

= 67 42950 963279 203,55246 2,00009 001483
6661550 951650 205,59553 204927 0,01:501

66,2050 945864 211 45892 20744 0,0510

67 56050 965150 203,09257 1,99234 0,01480

65 ,67800 938257 214890172 210818 0,01M523

65,94500 942011 21316504 209115 0,ME16

Promedio 66,50690 9,54384 207,73074 2,03833 0,01497
95 26500 1360929 204 25806 200407 0,01050

95,26350 1360907 204,29449 200413 0,100

9499350 13,57050 20545748 201554 0,053

9553500 13 64786 20313498 1,89275 0,01047

1000 98, 34500 1376357 199,73371 1,85939 0,0038
94 85900 13,55129 206,04052 202126 0,01054

95,53700 1364814 20312647 1,99267 0,01047

9g,07450 1372483 200,56000 1,597044 0,0104

94 31950 134742 205 40434 204445 0,01 080

95, 26650 1360950 204 28163 200400 0,01050

Promedio 95,34585 13,62084 203,96217 2,00087 0,01049
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En la Figura 4.3, se observa la representacion grafica de los valores obtenidos
de dureza para el acero AISI HI3 en estado recocido, con acabado superficial de
rectificado y corte con disco abrasivo, en funcidon del inverso de la diagonal

promedio, para las cargas mostradas en la leyenda.

Al analizar dicha figura, se observa que los valores reportados se ajustan
perfectamente a una recta con una minima pendiente negativa, indicando que a
medida que es incrementada la carga el valor de las diagonales aumenta, siendo estas

831 reportando que los valores promedios de

directamente proporcionales a la dureza
dureza para las ultimas 4 cargas se encuentra dentro de los valores limites de la
desviacion estandar, mientras para la carga de 100 gr. el valor promedio, se ausenta
del rango por defecto, siendo las cargas de 300 y 500 gr. quienes presentaron los
mejores resultados, ubicando los diez ensayos respectivos dentro de la desviacion
calculada, mientras que para las cargas de 200 y 1000 gr. mucho de los valores
excedieron el limite superior de la desviacion ocasionando que sus promedio se

ubicaran cercano al margen superior, y de esta manera permitiendo la determinacion

aproximada de la dureza con valor de 2,15 GPa.
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H13 Recocido Rectificado
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& 1 *Carga 200
== T Carga 2300
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Figura 4.3: Grafica de Dureza (GPa) Vs. Inverso de la diagonal promedio,
sobre la muestra de Acero AISI H13 en estado recocido, con acabado superficial de
rectificado.

Para la muestra de H13 recocido con acabo superficial de corte con disco
abrasivo, se graficaron los valores calculados de dureza en funcion del inverso de las
diagonales promedio, ilustrados en la Figura 4.4, donde se observa que los valores
promedios para las cargas de 100, 300 y 500 se ubican dentro del rango de la
desviacion estandar, mientras que para el caso con la carga de 200 gr. este excede el
rango superior siendo este el mayor valor de dureza reportado para el material durante
los ensayos realizados, y para la carga de 1000 gr. se obtuvo la menor dureza
ubicando el valor cerca por defecto del limite inferior de la desviacion , ocasionando
que los valores se ajustaran a una recta con pendiente positiva, reflejando un valor de
dureza de 2,02 GPa, caso a contrario al reportados en los resultados anteriores por la
muestra rectificada, que por el tipo de acabado presentd un endurecimiento a baja

(86]

escala por deformacion™, sin embargo, debido a la pequefia variacion de entre

ambas dureza se decidio realizarle el acabado de rectificado a todas las muestras con
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el fin de garantizar paralelismo en las caras e iguales espesores para las muestras a

estudiar.
H13 Recociido
2.5
2251 ||
™
® I 2
o 1 ¥ ] ¢~ arga oo
2 | . I uC arga &0
=z L N 1 u
- 2 . i 3 C arga 300
E # f C argason
E - Jarga 1000
frl:um adio
1756
1.5 v v v v v v
0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,0z 0,025 0,04

1Dpro

Figura 4.4: Grafica de Dureza (GPa) Vs. Inverso de la diagonal promedio, sobre la
muestra de Acero AISI H13 en estado recocido, con acabado superficial de corte con
disco abrasivo.

4.1.2.2. Muestras Templadas De Acero AISI H13.

En la figura 4.5, se observa el incremento significativo de la dureza del
sustrato, aproximadamente 3,6 veces mayor a la dureza del acero AISI recocido con
acabado superficial de rectificado (Figuras 4.3), reportando un valor de 7,73 GPa,
todo esto producto de proceso de temple que se realizo en la empresa FERUM. C.A.,
el cual generd una estructura martensitica, produciendo una mejorar sustancial de la

dureza.’!
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Es notable, que dicho proceso de endurecimiento es beneficioso para la
estabilidad de recubrimiento, ya que no se producird deformaciones en el sustrato que

fragilicen la delgada pelicula de DLC.[®”]

H13 Templado

9 »
B - Ll .
H N I .
7
F
¥ J .

- F 1
& # . 100
= 200
= 57
< , 300
oy , 500
= , 1000

3 4 « Promedio

2 4

1 4

0 . . . . . - .

0 00 002 003 0p4 005 006 0oz

1Drop

Figura 4.5: Grafica de Dureza (GPa) Vs. Inverso de la diagonal promedio, sobre la
muestra de Acero AISI H13 Templado.
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Tabla 4.4: Micro durezas para la muestra de acero AlSI H13 Templado.

Carga gr. Dpro mm RID mm H. Vickers H Gpa 1Dpro
17,18050 245150 520 57845 5. 17618 0,05827

18, 428250 235484 582 43858 555472 0,08087

15, 428250 2,35484 482 43858 669472 0,08087

100 17784000 254857 58253255 5.71484 0,05605
15,21550 2,31650 70509728 5591700 008167

15,35100 2,33588 5235,45949 &, 20254 008116

17770400 252914 521,51859 580278 0,0564%

15,53450 2,21921 TeE, 27229 T.53675 0,08457

Promedio 16,72131 2,38876 G6b,91669 b, 54245 0,05992
22,83600 3,26229 711,04921 597539 004372

23,11100 3,30157 G4 22820 581038 0,04327

22,97550 3,28221 70244059 5, 82095 0,04352

500 22,83600 3,26229 711,04921 597539 004372
2351150 3,35879 67077837 & 52034 004253

23,51400 3,35914 &70,63575 557894 0,04253

24532050 3,47458 526, 82459 5.14954 004112

2364400 3,37771 G63,28141 6. 50679 0,0422%

Promedio 13,34356 3,33479 681,29474 G,68350 0,04286
2857450 405350 &R0, 83555 &, 77709 0,05524

26,715750 3,82250 Ti6, 85491 TE2095 0,03757

26,535000 3,76429 20108857 785848 003735

00 28,64200 4 09257 &7, T076e2 5648351 0,03491
28,51500 407357 &84, 04451 5,71047 0,03507

27,29500 3,29929 746 58012 732575 0,05654

27,83100 3,97588 712 08055 7044357 0,03593

28,64650 4, 09258 &7, TI85S 5545901 0,05491

Promedio 27,80219 3,97174 72161631 T.07906 0,03600
34 59500 4 94229 T34 51185 759798 0028391

35,02000 5,15429 71210953 598579 002772

36, 48350 5211593 G526 44457 583212 0,02741

=00 37,70000 5,38571 55222459 639852 0,02655
54,99800 499943 756 90789 TA2526 0,02857

35,67200 5,09600 728 49205 714651 0,02805

35,94400 5,153485 717 50829 3876 002782

37,43000 5,34714 &al GE7H2 5, 42095 002672

Promedio 36,11269 5,15896 T11,48327 6, 28946 0,02771
477.57050 5, 72579 219 28357 2053717 002102

49 58700 708529 753,70058% 739580 002014

50,54200 722029 72577981 77,1190 001972

1000 50,27150 718164 733,61155 719673 0,0195%
4591600 5,98800 T4, 83255 7E0111 0,02044

49 99850 714284 41 B4450 72553 0,02000

49 72950 7.10421 49 52970 735448 0,02011

49 32850 704684 Ta1 98975 747512 0,02027

Promedio 49,40304 T0T056 TET,E6650 T,43173 0,02021
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4.2. CARACTERIZACION DEL RECUBRIMIENTO.

El interés en estudiar las propiedades de la deposicion de recubrimientos
mediante la tecnica de PAPVD, ha incrementado notablemente en los ultimos afios,
tomando en cuenta los avances tecnologicos y las posibilidades de obtener mayor
informacion sobre los mismos, lo que indudablemente permite ampliar el campo de
aplicaciones, en el que se demanden funciones protectivas, con base en la
combinacion de propiedades fisicas, quimicas y mecanicas que se pueden obtener al

. . . 3
caracterizar el sistema sustrato- recubrlmlento.[ ]

4.2.1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Se tomd una micrografia superficial de una muestra recubierta con una
pelicula de DLC (Figura 4.6), en la cual se observan dos zonas con diferentes
contrastes; en la zona (B) se evidencia una imagen influenciada notablemente por la
interaccion recubrimiento-sustrato, consecuencia de que el Spot (Zona de incidencia
de Az de electrones Secundario) es de mayor tamafio que el espesor de pelicula de
DLC. Por su parte, en la zona (A) se denota una mayor zona oscura, la cual indica la
presencia de carbono tipo diamante (DLC), la cual fue sometida a un microanalisis
quimico por EDS. Esta zona, esta constituida por los elementos quimicos tipicos del
recubrimiento caracterizado, es decir, el alto contenido de carbono (76,40%) y un
porcentaje de elementos como Cr y Fe, que son consecuencia de la interaccion con el
sustrato, de igual manera que como sucedid en la zona (B) pero en menor

proporcion.*!!
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Figura 4.6.: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones secundarios de
la muestra DLC-Sustrato.

4.2.2. MICROIDENTACION ESTATICA VICKERS

4.2.2.1.- Dureza Compuesta.

La dureza compuesta de un sistema recubierto comprende una fraccion de
aporte del substrato y otra del recubrimiento. Por lo general esta variacion en cuanto
al aporte de recubrimiento en la dureza compuesta se representa con las curvas de
dureza vs. RID, en las cuales a bajos valores de RID la dureza compuesta tiende hacia
los valores de la dureza del recubrimiento y para altos valores de RID (por lo general

para RID > 1) la dureza compuesta tiende hacia los valores de dureza del substrato. ©*!

En la Figura 4.7, Se indica la grafica de dureza vs. 1/Dpro para el acero AISI
H13 y el acero AISI M2, es notable que la seleccion del acero AISI M2 como sustrato
para la caracterizacion del recubrimiento en cuanto a microidentacion estatica
Vickers, se debi6 a que su dureza es mucho mayor que la dureza del Acero AISI H13
recocido, aproximadamente en un factor de 2,34, razén por la cual la indentacién no
serd afectada por la deformacion del sustrato y se cuantificara de forma mas exacta la

dureza del recubrimiento. ¢!
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Dureza Sustrato AISIWZ / H13
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Figura 4.7: Grafica de dureza vs. 1/Dpro para el acero AISI H13y el acero AISI M2.
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Tabla 4.5: Micro durezas para la muestra de acero AISI M2 con recubrimiento de

DLC.

Carga gr. Dpro mm RID mm H. Vickers H Gpa 1Dpro
21,20900 302986 41216333 404332 004715

21,42050 306264 401,21020 394176 0,04655

20,67300 295320 43321316 425571 0,04237

e 20,67300 295320 43321316 425571 0,04237
21,34750 3,04964 40683254 399103 0,04684

21,07250 301121 41728265 409354 004744

21,07850 301121 41728265 409354 0,04744

21,07850 301121 41728265 409354 0,04744

Promedio 2107731 301104 417 53504 4 09602 004745
26,34550 376364 53422823 5,2407% 0,037

27,02350 3,26050 50775772 498110 0,03700

28,648 50 409336 451 25240 4 43267 0,03451

200 2864850 409236 451.85240 4 43267 0,03491
27,02450 384064 50772014 498073 0,03700

28,50900 407271 456,22151 447553 0,03508

28,50900 407271 456,22151 447553 0,0350%

2723700 397671 47851424 469422 0,03592

Promedio 27 81769 397306 480 54602 4,71416 003598
34,45800 492257 468, 43663 4595360 0,02902

33,37850 4, 748360 400 22418 480741 0,02994

32,56300 465186 524544209 514578 0,03071

o 32,07400 471057 511,54056 501830 0,03033
33,37450 476779 490 34585 4 80858 0,02996

33,37450 4767749 490 34585 480858 0,02996

33,37450 476779 490 34585 4 20858 0,02996

33,37450 476779 400 34585 4 80258 0,02996

Promedio 3335894 4,76556 500,14251 490640 0,02998
60,53350 264764 50596230 496340 001652

61,35350 2,76470 493, 52814 483170 001630

61,0750 2,72550 49697324 487531 0,01637

o 60, 535950 264250 50526202 496251 001652
60,1300 8,59086 512,67325 5,02932 0,01663

60,67550 266793 503, 59685 4940209 001643

60,67550 2,66793 503,59485 4940209 001648

60,67 550 266793 503, 59685 484020 001648

Promedio 60,70844 867263 502 09868 4 93540 001647
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4.2.2.1.- Dureza Absoluta

Para la obtencion de la dureza del recubrimiento a partir del modelo de Puchi-
Cabrera [2004] *™ se utilizaron los datos de dureza compuesta obtenidas a
diferentes cargas y el espesor de la pelicula. Este ultimo parametro fue determinado
por el método de la calota esférica. La variacion de la dureza del substrato con la
profundidad relativa de indentacion fue determinada a partir de la relacion de

Meyer[gg]

, también empleandose datos de dureza determinados a diversas cargas.

El modelo utilizado tiene gran reproducibilidad de los datos experimentales
debido a que la curva obtenida se adapta muy bien a los datos provenientes de la
practica. En la gréfica de la figura 4.8 se observa que en el uso de cargas bajas para la
indentacion, los valores de dureza obtenidos son mayoritariamente provenientes del
recubrimiento, mientras que a cargas elevadas la informacion de dureza es
suministrada mayormente por el substrato, lo que puede confirmarse cuando en la
parte derecha de la grafica casi se solapan las curvas del substrato con la del substrato
+ DLC y en la parte izquierda el valor reportado para el recubrimiento coincide con el
intervalo de valores obtenidos en la literatura para los recubrimientos de carbono tipo
diamante, el cual oscila entre 20 y 70 GPa variando segun el tipo de DLC y la técnica

de deposicion ¥,
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Dureza Sustrato AISIM2 /M2-DLC
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Figura 4.8: Grafica de Dureza Vs. Profundidad de indentacion relativa para el AlSI

M2y el conjunto AISI M2 + DLC.

Substrato:
H=4283 BO'OG, GPa
= i
7t
Substrato + DLC:

ﬁ 1.45
H=647+24.53 exp| - | — , GPa
0.25

Dureza del recubrimiento: 31 GPa

Espesor del recubrimiento: 2.19 micras
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4.3. CARACTERIZACION DE MUESTRAS COMERCIALES.

La caracterizacion de las muestras comerciales utilizado en campo de
perforacion resulta de suma importancia, ya que es este el punto de comparacion en
aspectos cualitativos y cuantitativos, y de esta manera determinar la posibilidad de

sustitucion de este tipo de elementos, por el propuesto en esta investigacion.

4.3.1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO.

En cuanto a la herramienta a sustituir (PDC/WC-Co), se observo que esta
constituida por tres capas de acuerdo a lo mostrado en la imagen de la figura 4.9,
tomada con una magnificacion de 20X. La primera capa (negra) es el diamante
sintético policristalino PDC unido a otras dos capas de carburo de tungsteno-cobalto

WC-Co (I y II), por el método de sinterizado "

. En esta figura se observa una
diferencia de pigmentacion entre la capas de WC-Co, de acuerdo a las imagenes
adyacentes a la principal, tomadas a una magnificacién de 5000X, se constatd que es
debido a la diferencia entre las microestructuras de las capas. También se observa una
capa intermedia entre el PDC y el WC-Co, la cual es colocada entre ambos materiales
para mejorar la adhesion 7).

Sobre los puntos marcados en la figura 4.10 se realiz6 un analisis de EDS con
el fin de obtener la composicion, principalmente de WC-Co, para descartar una
diferencia entre la naturaleza elemental de cada capa, perteneciente a este material,

que ocasionara la variacion de pigmentacion, analisis que posteriormente se estudiaria

para cada muestra por separado.
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PDC

ZOHA ]

ZOHA O

Figura 4.9: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones secundarios de la
muestra PDC compuesta por PCD (capa oscura) con WC-Co (Capas Claras),
tomada a una magnificacion de 20X.

La figura 4.10 muestra la micrografia de la zona 1 de WC-Co de la
herramienta en estudio, a una magnificacion de 5000X y el EDS de los puntos (1) y
(2) indicados en la misma. Al comparar las zonas donde se ubican estos puntos, sobre
la fotomicrografia se observa que el material presenta una distribucion
granulométrica heterogénea, conllevando a una variacion porcentual de los elementos
presente, reflejado en las zonas menos compacta (mayor tamafio de grano, punto 2),
la cual presenté un valor porcentual de tungsteno superior las zonas compactas,

producto de la precipitacién de carburos.
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Figura 4.10. Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones
secundarios, de la muestra WC-Co para la Zona | y Espectrometria por dispersion
en energias de rayos X EDS, para los puntos 1y 2 indicados.
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Figura 4.11. Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones
secundarios, de la muestra WC-Co para la Zona Il y Espectrometria por dispersion
en energias de rayos X EDS, para los puntos 1y 2 indicados.
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Los resultados mostrados en la figura 4.11, muestran el comportamiento de la
segunda capa de WC-Co (Zona II), la cual a igual presentan un alto contenido de
Tungsteno, garantizando de esta manera la elevada presencia de este elemento, y de
asi corroborar con los valores obtenido de la composicion elemental del mismo y
ayudando a constatar los expuesto por la literatura especializada con respecto a este

tipo de herramienta.

Al relacionar ambas capas, es evidente que presenta un comportamiento muy
similar en cuanto a la diferencia granulométrica localmente, y por ende la variacion
porcentual de los elementos que la constituyen, sin embargo, al observar la figura
4.12, que muestra la Zona I (a) y la Zona II (b), se observa que los tamafios de granos
de la segunda capa son de mayor tamafio a los presentados en la primera, por otra
parte en cuanto a los niveles composicionales la primera capa posee mayor porcentaje
de Tungsteno entre los punto semejante denotados sobre las micrografias. En este tipo
de estructuras las propiedades estan condicionadas generalmente por el tamafio de las
particulas de carburo, por ende esperariamos una major resistencia en las zonas de

menor granulometria asociadas a las particulas de tungsteno.

(a) (b)

Figura 4.12: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones secundarios de
la muestra de Wc/Co para ambas zonas mostradas en la figua 4, (a) Zona 1y (b)
Zona 2 , tomada a una magnificacion de 5000X.
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La figura 4.13 muestra la micrografia del diamante policristalino, a una
magnificaciéon de 300X, en conjunto con el analisis por EDS del material (a) y la
micrografica de la microestructura caracteristica del PDC, recopilada de la

bibliografia especializada (b).

Se observa la diferencia micro superficial en ambos materiales, consecuencia
del corte realizado por medio del método de Electro erosion, también conocido como
Mecanizado por Descarga Eléctrica el cual consiste en la generaciéon de un arco
eléctrico entre una pieza y un hilo en un medio dieléctrico para arrancar particulas de
la pieza®"), generando que la estructura cristalina se haya fundido, y de esta manera
impidiendo la visualizacion de la estructura facetada caracteristica de este materia por

esto presentan diferencia en la topografia superficial.

La utilizacion de este método de corte se debido a las propiedades mecanicas
de la herramienta (PDC)®", especificamente la alta dureza que presenta el Diamante
Policristalino, y los medios previos utilizados, no lograron ejecutar el corte. Por otra
parte, los espectros reflejados en la figura 4.13.a, muestran alta frecuencia de carbono
durante la ejecucion de la difraccion de rayos x, resultado que era de esperarse debido

la naturaleza elemental de este material, reportada en la literatura®.
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Figura 4.13: Micrografia por MEB en modo de imagen de electrones secundarios, a
una magnificacion de 300X, de la muestra PDC y Espectrometria por dispersion en

energias de rayos X EDS (a), y la Micrografia de la microestructura tipica del PDC,
recopilada de la bibliografia especializada (b) %
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4.3.2. MEDICION DE LA DUREZA DE MUESTRAS COMERCIALES.

En la figura 4.14, se observa la representacion grafica de los valores
obtenidos de dureza para el Carburo de Tungsteno — Cobalto, en funcion del inverso

de la diagonal promedio, para las cargas mostradas en la leyenda.
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Figura 4.14: Grafica de Dureza (GPa) Vs. Inverso de la diagonal promedio, sobre la
muestra de WC/Co.

Las propiedades mecanicas de este tipo de herramientas, se ven influenciadas
principalmente por su contenido de tungsteno; la dureza, la resistencia mecanica y la
resistencia al desgaste se incrementan con el aumento del contenido de este elemento.
Como se observa en la Figura 4.10, el contenido de tungsteno en la matriz, es

bastante elevado, estd cantidad de wolframio influye notablemente en el incremento
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de la dureza y las propiedades necesarias para aplicaciones de desgaste presentes en
procesos de perforacion, y la relacion porcentual que guarda el cobalto como

cementante y la fase ceramica del Carburo de Tungsteno.

Al comparar los resultados de dureza para las muestras de WC/Co y AISI
H13, se observa que el valor de la dureza del sustrato de WC-Co, con un valor de
11,62 GPa, es considerablemente mayor que obtenido en el acero AISI H13
templado, cuya dureza antes reportada es de 7,73 GPa, debido a que el carbono
reacciona quimicamente formando carburos, estos carburos generalmente tienen una
estructura cristalina bien simétrica y estable lo que les confiere gran dureza, por otra
parte, es importante resaltar que el AISI H13 Nitrurado posee una dureza cercana a
los 10 GPa, seglin la bibliografia especializada, sin embargo este valor no se pudo
cuantificar debido a la carencia de especimenes unicamente bajo este tratamiento
termoquimico, el cual producto de la absorcidon de nitrogeno, permite elevar la dureza

del acero a valores cercanos al de WC/Co.

Cabe destacar que la dureza de la capa de PDC de los cortadores comerciales, no se
pudo cuantificar, como consecuencia de que el indentador Vickers es precisamente de
diamante y su dureza son muy cercanas, sin embargo las bibliografias consultadas

destacan que la dureza de dicha capa es de 80 - 90 GPa."”
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4.4. RUGOSIDAD

Basado en los resultados obtenidos en perfilometria optica (Tabla 4.6), se
verificé que la rugosidad del PDC es 18 veces superior al valor reportado por el
recubrimiento de DLC, resultado que era de esperarse, debido a las propiedades de

. . , .y 2
estos materiales, principalmente en lo que respecta a sus métodos de deposicion.!””!

Material FUZEEEE
(pm)
H13 0,042
Templado 0,049
0,046
Promedio 0.0457
0,022
DLC 0,021
0,02
Promedio 0,021
0,121
WC/Co 0,132
0,128
Promedio 0,127
0,37
PDC 0,397
0,378
Promedio 0,3817

Tabla 4.6: Rugosidad de muestras ensayadas.

Los valores de rugosidad reflejados por el H13 son mayores en casi un 50%
con respecto a la rugosidad reportada por el recubrimiento DLC; sin embargo, es
importante destacar que el DLC refleja una rugosidad bastante baja, producto de la
preparacion previa de la superficie del metal base ya que esta fina pelicula reproduce

la topografia de superficie del material sobre el cual es depositado.
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Por otra parte, el WC/Co presentd un valor de rugosidad cercano a la mitad
del reportado por el PDC, clasificando asi a dicho recubrimiento, como un material de
alta rugosidad; es importante resaltar que debido a las caracteristicas de ambas
herramientas (alta dureza), no pudo ser mejorado el acabado superficial de las mismas
(PDC y WC-Co) para realizar las evaluaciones bajo las mismas condiciones de pulido
superficial, disminuyendo de esta manera su rugosidad, destacando que los ensayos
de tribologia para las muestras, se realizaron bajo las condiciones iniciales de
superficie, sin lograr normalizar un mismo contexto para todas las muestras
sometidas a estudio, y de esta manera no se mantendria el mismo sistema tribolégico
durante los ensayos, resaltando que la contraparte tribologica si se mantuvo constante

en todos los ensayos.

Esto permiti6 predecir el posible comportamiento de las herramientas es
estudio, infiriendo de ante mano que las muestras de PDC y WC/Co, debido a su clara
ventaja en el par tribologico respectivo para cada de ellas, en comparacion con que se
presentarian para el H13 con recubrimiento y sin recubrimiento, reportarian un mejor
comportamiento ante el desgaste, el cual se reflejaria en los indices de desgaste

respectivos.
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4.5. ENSAYOS TRIBOLOGICOS.

El desgaste no es una propiedad del material sino una respuesta del sistema.
Esto significa que modificando el sistema podemos variar notablemente la tasa de
desgaste!””. Por esta razon, el analisis de las superficies de desgaste realizadas en este
trabajo y en todos aquellos que impliquen un contacto triboldgico se enmarcan en un
analisis comparativo en los cuales se fijan condiciones triboldgicas similares para
poder evaluar, como en el caso de este trabajo, el desempefio triboldgico de diferentes

condiciones de tratamiento superficial.

4.5.1. ENSAYO DE DESGASTE PIN ON DISK

La friccion es un fendémeno asociado con componentes mecanicos y se define
de manera general como la resistencia tangencial al movimiento cuando un cuerpo
tiene un movimiento relativo con respecto a otro™). La variacion de la friccion en las
distintas muestra son dependientes directamente de las caracteristicas tribologicas de
los materiales, ya que todas las muestras fueron sometidas a las mismas condiciones
triboldgicas de ensayo con recorrido de 250 metros y una carga normal de 10
Newtons a temperatura ambiente, sin embargo la condiciones de superficies para cada

muestra varid debido a la diferencia de rugosidad entre los materiales.

En la Figura 4.15 se indica el coeficiente de friccion para las distintas
muestras estudiadas, donde se evidencia para el caso de PDC un alto coeficiente al
inicio de los ensayos (run-in), que esta asociado con las caracteristicas del sistema
triboldgico, en el cual se presentan dos superficies duras. Estas caracteristicas del
sistema tribologico generan un area pequeia de contacto, pero con una alta resistencia
a los esfuerzos cortantes, lo cual genera un alto coeficiente de friccion al inicio del
ensayo. Esta relacion del coeficiente de friccion con el area de contacto y la
resistencia a los esfuerzos cortantes en la intercara del contacto ha sido estudiada por

Bowden y Tabor!”!, caso contrario al que reportaron los otros tres materiales, que
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presentaron valores iniciales de coeficiente muy similares entre si y magnitudes de al
menos un tercio del valor reflejado por el PDC, que a lo largo del ensayo de desgaste
este material fue reportando un descenso de la friccion, debido a la adhesion de zafiro
observado (Figura 4.17.b), la cual fue suficiente para inferir que el valor final de la
rugosidad alcanzado por este material fue el perteneciente al material de la esfera
perteneciente a este par triboldgico, caracteristica similar presenté el WC-Co , pero
en este ensayo el efecto de los residuos de desgaste favoreci6 el incremento de la tasa
de desgaste generando un claro aumento de la friccion a medida que incrementaba la
distancia recorrida lo que conllevo a que el valor de friccion al concluir el ensayo
coincidiera con el valor final reportado por la herramienta de PDC, siendo este mayor
al alanzado inicialmente, sin embargo a pesar del incremento de la rugosidad
producto del desgaste ocasionado, este cortador no reportdé disminuciéon alguna del

volumen del material (Figura 4.17.a).

Coeficiente de Friccion

"Ei 33 - H13

£38 Y {y "'&“ -
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- Balinit Diamond

Figura 4.15: Grafica de coeficiente de friccion Vs. Recorrido, realizado en un ensayo
de Pin On Disk.
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Tabla 4.7: Valores de desgaste para los materiales de acero H13 templado sin
recubrimiento y recubierto por una pelicula de DLC, en los ensayos de desgaste pin-
on-disk, con una carga normal de 10 N y un recorrido de 250 m.

Material DEECERIE
Area (um2) Volumen (mm3)
H13 T 2079,533 + 0,67 0,078397 + 0,001335
DLC 3,95+ 0,01 0,000149 + 0,000024

En el caso de la muestra de acero H13, es evidente que por la condicion de
pulido que presenta esta muestra el area real de contacto es mayor, pero como
muestra una baja dureza la componente de friccion se ve reflejada en la variacion del

coeficiente de fricciéon!™

] evidenciado en la figura 4.16, donde puede observarse un
apilamiento lateral de material presentado en la huella de desgaste que representa el
alto desgaste por parte de este material, con respecto a los otros materiales en estudio,
generando como consecuencia un incremento, bastante considerable del coeficiente
de friccion a medida que aumentaba la distancia recorrida hasta alcanzar una

estabilizacion del valor para los ultimos metros de recorrido.

+5.00000

um

-5.00000
0.71

(a) (b)
Figura 4.16: Perfilometria de H13 (a) y DLC (b), luego de ensayo de Pin on Disk.
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Para la pelicula de DLC el efecto de los residuos de desgaste no favorecio el
incremento de la tasa de desgaste (Figura 4.16) debido a la combinacién unica de
propiedades que posee (Tsai H. C. & Bogy D. B. 1987) y que lo hace un material
ideal para un gran nimero de aplicaciones, como su utilizacion como capas
protectoras contra el desgaste en aplicaciones Opticas (Savvides N. & Window B.
1985), en los dispositivos de grabacion magnética (Tsai H. C. &Bogy D. B. 1987) y
como recubrimientos duros para ser depositados sobre metal duro o aceros
endurecidos para herramientas de corte (Drory M. D. 1995). Presentando una
disminucién de coeficiente de friccion inicial (run-in), debido a la condicion de
superficie lubricante!” y como consecuencia reportando un el valor minimo de
desgaste en los ensayos, con una pérdida de volumen de 0.000149 mm? (tabla 4.7), en
comparacion con el alcanzado por la herramienta de H13 templada, la cual alcanz6 un
volumen de desgaste de 0.078397mm’ (tabla 4.7), siendo la mayor pérdida reportada
en esta investigacion, y de esta manera reflejando el méximo valor de desgaste. Es
importante resaltar que producto a la diferencia de los sistemas tribologicos, en
cuanto las condiciones superficiales se refiere, ambos materiales fueron los Uinicos en

presentar disminucion de material.

+0.50000
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Figura 4.17: Perfilometria de WC/Co (a) y PDC (b), luego de ensayo de Pin on Disk.
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Con la ayuda de la Figura 4.18, que muestra las imagenes transversales de las
superficies de los distintos materiales ensayados, la cual representa las huellas
producto del desgaste bien sea por abrasion o adhesion, de las herramientas luego del
ensayo pin-on-disk, permitio verificar que el mayor desgaste fue el reportado por el
acero H13 templado (Figura 4.18-a) sin recubrimiento, y al compararlo con la
imagen del mismo material con recubrimiento de DLC (Figura 4.18 -b), se
evidencia una disminucion bastante elevada del desgaste, sin embargo, no en su
totalidad como se constatd en la Figura 4.18-e, tomada a una mayor magnificacion de
profundidad , similar a la utilizada para el WC-Co, donde se observd el canal

originado durante los ensayos producto del desgaste alcanzado.

Mientras que para el caso del PDC y WC-Co, presentaron adhesion de
material por parte de la esfera, tal como se muestra en la Figura 4.17, donde se
observo que las condiciones superficial para ambas herramientas no presentaron
pérdida de material, sin embargo, se verifico lo antes expuesto al observar la (Figura
4.18-d), donde se evidencia el canal de relleno generado en el WC-Co (a), que en este
caso se pudo visualizar mas claramente debido a las escalas utilizadas en las
imagenes, pero es importante resaltar que el material que presentd la mayor adhesion
fue el PDC. En la Figura 4.17-b se observan grandes picos en color rojo los cuales
corresponden al material perteneciente a la contraparte utilizada en este par

tribologico, los cuales poseen mayor magnitud que el reportado por el WC-Co.
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Figura 4.18: Perfilometria de la huella en el ensayo de Pin On Disk. Acero AISI H13
(a), AISI H13 / Recubrimiento DLC (by €), PDC (c), WC/Co (d).
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4.5.2. ENSAYO DE ALTO DESGASTE

Los valores que se muestran a continuacion son resultados de los ensayos de
Alto Desgaste, realizado con cuatro materiales diferentes, de los cuales dos de ellos
(PDC y WC-Co) son tipicamente usados como herramienta de perforacion
responsable del corte de formaciones geoldgicas, otro (Acero AISI H13) utilizado
como soporte para el borde cortante, y un cuarto recubierto con una pelicula de
Diamante tipo Carbono utilizado para mejorar la condiciones superficiales de los

materiales en general.

La tabla 4.8 reporta los valores de las pérdidas de masa (gramos) de las
muestras, para 24 ensayos realizados, durante 5 min. cada uno, manteniendo el
mismo sistema tribologico. Para la elaboracion de esta tabla, se tomaron las medidas
de las masas antes y después de cada ensayo con el fin de cuantificar la cantidad de
gramos perdidos, realizando posteriormente una cuantificacién como se mostré en la

seccion 3.4.2.5.

Los valores negativos que se observa en la grafica, para el caso de PDC y el
WC-Co, representan un incremento de la masa de cortador luego de ser realizado el

ensayo, producto de la adhesion del Carbonato removido.
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Tabla 4.8: Valores de desgaste para herramientas de PDC, WC-Co, H13 y Balinit
DLC en ensayos de desgaste simulativo sobre un Carbonato de Calcio a 228 rpm
durante 5 min.

ENSAYO PERDIDA GR.
NuUmero PDC WC-Co H13 DLC
1 -0,0006 0,0007 0,001 0,0008

2 0,0009 -0,0005 0,0004 0,0002
3 -0,0004 0,0002 0,0004 0,0003
4 0,0007 0,0007 0,0003 0,0004
5
6

-1E-04 -0,0005 0,0002 0,0003
-0,0002 0,0005 0,0004 0,0002

El mayor desgaste cuantificado del PDC se puso en manifiesto durante los
ensayos 2y 4, con valores de 0.0009 y 0.0007 gr. respectivamente, sin embargo, al
analizar los resultados es evidente que para ninguno de los dos casos la pérdida de
masa fue totalmente de PDC, ya que en los ensayos previos hubo adhesion de
material, por consiguiente parte del material desprendido pertenece al carbonato

(marmol rosado).

La tabla 4.9 representa el estudio de desgaste acumulativo en intervalos de 5
min, basado en los resultados reflejados en la tabla 4.8; como se discutid
anteriormente los valores negativos mostrados en la tabla corresponden a un
incremento de material durante el ensayo, ocasionando alteraciones en los resultados
de desgaste, que pudieran prestarse a interpretaciones erroneas acerca del desempend
de la herramienta, como es el caso de PDC, que la pérdida final a los 30 min. es
menor que los tiempos de 10, 20 y 25 min, por ende los resultados cuantificables de
pérdidas del material de PDC estan dadas en los ensayo para los tiempos de 10 y 20
min., siendo este ultimo el mayor desgaste acumulativo reportado para el PDC con un

valor de 0.0006 gr. (tabla 4.8), sin embargo, al analizar la tabla 4.8 en conjunto con la
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4.9, se puede constatar que el mayor desprendimiento de material por parte del PDC

en ensayos de 5 min. es de 0.0003 gr. durante los ensayos 2 y 4 (tabla 4.8).

Tabla 4.9: Valores de desgaste para herramientas de PDC, WC-Co, H13 y Balinit
DLC en ensayos de desgaste acumulativo sobre un Carbonato de Calcio a 228 rpm
durante 5 min.

TIEMPOS PERDIDA GR.
(min) PDC WC/Co H13 DLC
5 -0,0006 0,0007 0,001 0,0008
10 0,0003 0,0002 | 0,0014 | 0,0010
15 -1E-04 0,0004 | 0,0018 | 0,0013
20 0,0006 0,0011 0,0021 | 0,0017
25 0,0005 0,0006 | 0,0023 | 0,0020
30 0,0003 0,0011 0,0027 | 0,0022

Tabla 4.10. Remocion de Carbonato (Marmol Rosado) por parte de herramientas de
PDC, WC-Co, H13 y PCD durante los ensayos simulativos a 228 rpm durante 5 min.

ENSAYO PERDIDA DE CARBONATO(GR.)

Numero PDC WC-Co H13 DLC
1 12,33 37,06 3,36 11,9
2 29,4 15,71 1 14,6
3 29,5 18,37 3,95 15
4 18,3 21,2 1,28 17,5
5 53,6 19,98 2,18 19
6 95,7 15,92 1,37 35,5
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El cortador de WC-Co presentd una caracteristica similar al PDC, durante la
ejecucion de los ensayos parte del material que removia se adheria al cortador
generando incremento en algunos caso del peso (Tabla 4.8) pero a diferencia del PDC
el WC-Co reportdé mayores pérdidas en los ensayo individuales y menor frecuencia
de adhesion de material, reduciendo la posibilidad de errores al momento de la

obtencion de los resultados.

La mayor pérdida cuantificada para el WC-Co en durante las pruebas, fue de
0.0007 gr. en los ensayos 1 y 4 (Tabla 4.8) sin embargo, el ensayo 4 inicio con
material que fue adherido durante el ensayo 2 y que no reflejo total desprendimiento
en el ensayo 3, por ende la pérdida de masa reportada en el ensayo 4 no pertenece
solo al material del cortador, mientras que en el primer ensayo el cortador inicio sin
adhesion alguna de material, dando por hecho que la diferencia de masa se debid

unicamente por desgaste del WC-Co.

A diferencia del PDC los resultados acumulativo a los 30 min. finalizé con un
valor de pérdida superior al maximo reportado durante los ensayos individuales
(Tabla 4.9) y a su vez coincidiendo con los resultados de verdadero desgaste
cuantificado, dando como valor final para los resultados acumulativo una pérdida de

0.0011 g.

En el acero AISI H13, a pesar de que los ensayos se ejecutaron bajo los
mismos protocolos que para los cortadores anteriores, este no presentd adherencia de
material en ningin momento durante el tiempo de exposicion, esto se verifico en la
Tabla 4.8 donde todos los valores de desgaste resultaron positivos, interpretados
como pérdida de masa del cortador. Obteniendo la mayor pérdida de material durante
el primer ensayo, producto de la caracteristica geométrica presentada por el cortador,
en la cual a diferencia de los otros dos anteriores este carecia de bisel generando un
gran filo en el borde del inserto aumentando de esta manera las pérdidas de

material [¢”!
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En la tabla 4.8 se verifica que los desgaste posteriores al primer ensayo son
constante, es decir, que los valores de desprendimiento de material por parte del H13,
luego de ser superado el primer ensayo por las razones antes comentadas, se
mantuvieron dentro de un rango promedio, dando como ventaja la posible prediccion
de lo valores de pérdidas para cualquier tiempo en exposicion bajo las condiciones
del ensayo, permitiendo la posible prediccion del tiempo de vida util de la
herramienta, ya que el comportamiento ante el desgaste es menos erratico que el de
materiales sinterizados, esto tal vez se debe a que la aleaciéon metalica es mas

homogénea microestructuralmente.

El méaximo valor de desgaste para el acero AISI H13 durante los ensayos fue
de 0.001 gr. en el primer ensayo y los resultados posteriores estuvieron dentro de los
valores de 0.0003 y 0.0004 gr. con excepcion de el ensayo 5 el cual reflejo la menor
pérdida para este material con una magnitud de 0.0002 gr., estos resultados
permitieron que los valores de pérdidas acumulativas se mantuvieran en crecimiento
constante y reportaran el posible desgaste del material para el tiempo maximo de
exposicion en este ensayo, ocurrido a los 30 min. presentando una pérdida de 0.0027
gr., valor superior al reportado en los resultados, por los materiales de PDC y WC-Co

para los mismos tiempos acumulativos.

Para el caso del cortador recubierto con una pelicula delgada de Balinit DLC
STAR, se observo en la Tabla 4.8, que reflejo un comportamiento similar al expuesto
por el acero H13, que durante el primer ensayo manifestd un alto desgaste con una
magnitud de 0.0008 gr., en comparacion con los serian reportados para las pruebas
posteriores, con valores entre 0.0002 y 0.0004 gr, se infiere que al igual que para el
cortador de Acero H13, este alto desgaste fue producto de la caracteristicas
geométricas presentada por el cortado, en donde a diferencia del PDC y WC-Co,
carecen de bisel, incrementando de esta manera los esfuerzos sobre la zona de

contacto.[m]
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Los tratamientos superficiales realizados sobre el acero H13 reportaron una
mejora considerable, presentando una disminucion de desgaste en los ensayos
acumulativos arrojando una pérdida de 0.0022 gr. para los 30 min. Este material no
presentd adhesion alguna del contraparte durante los ensayos simulativos, resultado
que era de esperarse debido a las condiciones superficiales que caracteriza a este
recubrimiento, las cuales fueron expuestas anteriormente en los analisis del ensayo
pin-on-disk, colocando al acero H13 sin tratamiento superficiales como el material
con mayor pérdida en masa durante los ensayos realizados, seguido por el H13 con
recubrimiento hasta llegar al PDC quien reportd el menor desgaste en las pruebas,

antepuesto por el WC-Co.

Como complemento a la discusion anterior se analizé la grafica de la Figura
4.15, la cual muestra las rectas de tendencia, donde las pendientes representan los
indices de desgaste!®, de los cuatro materiales en estudio, construida a partir de las
pérdidas de los cortadores en funcion de la cantidad de material removido (carbonato
de calcio), permitiendo constatar que a pasar de que la herramienta recubierta por
BALINIT DLC STAR alcanz6 el desgaste cercano durante los 30 min. acumulativos,
al cortador de acero H13 templado para el mismo tiempo, esté alcanzoé un desempeio
bastante elevado en comparacion con esta otra herramienta, producto de la alta
remocion que arrojo el material recubierto por DLC, esto se debi6 a las mejoras en la
caracteristicas macro mecanicas que se lograron con los tratamiento superficiales
realizados sobre el material, por otra parte se observa que las curvas para ambos
cortadores se ajustaron perfectamente a una recta, mientras que para el caso de las
otras herramientas las curvas de PDC y WC-Co presentaron alta desviacion estandar,
debido al comportamiento del carbonato durante los ensayos, el cual constantemente
se adheria y desprendia, principalmente para el caso del PDC es evidente como el
primer ensayo ocasiond un incremento de la pendiente de la recta, conllevando de
esta manera a un aumento del indice de desgaste, sin embargo, esta herramienta

reportd el mejor rendimiento en cuanto a la relacion desgaste-remocion, seguido por
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el WC-Co con diferencias bastantes significativas con respecto a las otras dos
herramientas.

El comportamiento de desgaste de la herramienta de PDC con respecto a la
cantidad de material removido en conjunto con resultados de estudios previos
similares realizados a cortadores con iguales caracteristicas por Sandia National
Laboratorios, es ilustrado en la Figura 4.16, donde las dos rectas de menor pendiente,
correspondientes a los cortadores tipo A y B refrigerados a base de agua y la de
mayor pendiente correspondiente al cortador tipo C describe el comportamiento del
ensayo bajo un medio refrigerado con aire, los cuales representan los resultados
reportados por la literatura especializadal®®, y la recta de *“PDC’’ representa la curva
de desgaste, realizada en este trabajo, para el inserto refrigerado con agua,
permitiendo afirmar que a pesar de la caracteristica que manifestd este material
durante los ensayos de alto desgaste, donde parte de carbonato removido era

adherido, los resultados reportados se encuentran dentro del intervalo esperado.

ALTO DESGASTE (AISI H13, WC/Co, PDC, PCD)

30 -

& AISI H13

& WC/Co

@ PDC (Polycrystalline Diamond
Compact)

DLC
L 4

Masa Removida de Cortador [gr. x 1043]

0 50 100 150 200 250 300

Masa Removida de Elemento Abrasivo [gr.]

Figura 4.19. Desgaste de la Herramienta en funcion del material removido para un
ensayo simulativo de desgaste acumulativo, con Carbonato (Marmol Rosado), a 228
rpm y refrigeracién continua.
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Al analizar la grafica, se observa que las pérdidas del cortador para ambos
experimentos poseen valores muy cercanos, a pesar del alto desbaste reportado por lo
ensayos de Sandia National Laboratories, en comparacion a los obtenidos en nuestras
pruebas, esto debido a los altos tiempo de exposicion que presentaron las pruebas de
Sandia, sin embargo es evidente que el indice de desgaste para nuestros ensayos es
superior, debido a diferencia presentada entre los materiales abrasivos utilizados en
ambos experimento, resaltando que Sandia National Laboratories us6 una formacion
rocosa con menor dureza (Nugget Sandstone)!®®! | que la utilizada en la pruebas de

alto desgaste (Carbonato).

ALTO DESGASTE (Sandia Vs PDC)

¢ Cortador Tipo A
¢ Cortador Tipo B
Cortador Tipo C

& PDC (Polycrystalline Diamond
Compact)

Masa Removida de Cortador [gr. x 10/
3]

0 50 100 150 200 250 300

Masa Removida de Hemento Abrasivo [ gr.]

Figura 4.20: Desgaste de la Herramientas de PDC en funcion del material removido
para un ensayo simulativo de desgaste acumulativo, con Carbonato (Marmol
Rosado), a 228 rpm y refrigeracion continda con agua (‘‘PDC’’) y resultados
tomados de la literatura en ensayos refrigerados a base de agua (A yB) y con aire (c)
con Nugget Sandstone.
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. CONCLUSIONES.

La elevada dureza no presenta dependencia fundamental con la carga
aplicada motivo por el cual no se planteo la utilizacién de ningin modelo

para establecer la dureza absoluta para la evaluacion del material base.

El comportamiento ante el desgaste del dispositivo propuesto mejora
sustancialmente en comparacion a las herramientas convencionales de

acero.

El uso de este tipo de tecnologia sobre la herramienta de corte minimiza de
forma significativa el aporte de la componente friccional al proceso de

desgaste.

La geometria del inserto es de fundamental importancia para el rendimiento
de la herramienta, maximizando este efecto para la primera hora de uso de

la herramienta.

Una rugosidad elevada mejora el rendimiento de la herramienta, a expensas
de un aumento importante en la contribuyente de friccion la cual puede
ocasionar desprendimiento del inserto de su anclaje en el perfil de corte de

la broca.
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Al parecer los insertos fabricados a través de técnica que garanticen
microestructuras mas homogeneas proporcionan una mejor prediccion del
tiempo de vida til de la herramienta, reduciendo moderadamente el riesgo

de paradas no programadas durante la perforacion.

Es posible a nivel de nuestro laboratorio realizar ensayos de tipo
simulativos en el area de alto desgaste, bajo condiciones normalizadas, con

una buena reproducibilidad y grado de confiabilidad.
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. RECOMENDACIONES.

Realizar ensayos simulativos e intrinsecos a las muestras garantizando la

misma condicion topografica en la superficie a evaluar.

Evaluar otro inserto de herramienta con la misma pelicula y sustituyendo el

sustrato por aleaciones o Cermet de mejor resistencia mecanica.

Caracterizar a través de la técnica de difraccion de rayos X y difraccion de
electrones el PDC sinterizado para tratar de reproducir el arreglo atdmico
que presentd el sinterizado por medio de los procesos hibridos de

deposicion fisica en fase de vapor asistida por plasma.

Tratar de evaluar la dureza del PDC a través de métodos alternativos que no
impliquen la microidentacion estatica, como por ejemplo el uso de
escleroscopio para la determinacion de la dureza elastica del material y

poder hacer comparaciones directas con otros sistemas.
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