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RESUMEN

Utilizando el proceso PVD de plateado ionico reactivo se elaboraron
recubrimientos de 2-3 micrones de espesor de TiN, sobre muesiras de acero
para herramientas AISI-M2.

Se verifico el espesor del recubrimiento, la adherencia, rugosidad y la
microdureza.

Ensayos de desgaste por friccion se realizaron en una maquina tipo block-
on-ring LFW-1 de Dow Corning con determinadas condiciones de ensayos.

Se estudio el substrato y el recubrimiento antes y después del desgaste y se
modificd el proceso de deposicion, propiedades de la superficie (acabado
superficial), para incrementar la adherencia del recubrimiento y reducir el
desgaste.

Para analizar los films transferidos y debris expulsados de la zona de
contacto, durante el proceso de desgaste, se usaron técnicas de microscopia
dptica, microscopia electronica de barrido (SEM), microscopia electronica de
transmision (TEM) y Espectrometria de fotoelectrones generados por RX. La
ultima, también junto con la microsonda electronica, se utilizo para analizar
composicion de la interface. Con DRX, se identificaron las fases presentes, se
midieron las tensiones residuales y se realizo el analisis de la influencia de las
mismas en microestructura y adherencia del film.

El desgaste fue medido por ancho de escara y profundidad, para distintos
tipos de muestras.

Se analizo la dinamica del comportamiento de los debris y la influencia en la
tasa de desgaste, en funcion de las variaciones del coeficiente de friccion en el
tiempo, para muestras con diferente acabado superficial del recubrimiento v la
adherencia.

Se obtuvo un incremento en la adherencia del recubrimiento de 19 N hasta
35 N, cuando se incremento el acabado superficial de la superficie de los
substratos y se realizé una limpieza con iones de Ar, previo al proceso de
deposicion durante un tiempo de 45 minutos. Se logré disminuir las
dimensiones de la escara y tasa de desgaste con las mejoras del acabado
superficial y la adherencia del recubrimiento.



ABSTRACT

TiN coatings 2 - 3 microns thick were produced by physical vapor
deposition (PVD) on AISI M2 tool steel samples.

Coating thickness, adhesion, microhardness and surface profiles were
measured.

Friction wear testing was performed in a block-on-ring LFW-1 Dow
Corning testing machine. Scar width and depth were measured.

The characteristics of the base metal and of the coatings were studied
prior to and after wear testing.

Different steps of the coating process, particularly surface preparation,
were modified to increase adherence and improve wear resistance.

Optical microscopy, transmision and scanning electron microscopy, and
EDAX were used in the analysis of transferred films and debris produced during
testing. The interface composition was determined by electron microprobe and
EDAX. X rays were used to measure residual stresses and to identify structural
components and phases.

The origin of debris particles and its behavior during friction, the changes
in friction coefficient and the effect on wear rates are analized for specimens
with different degrees of surface finish and adherence.
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Capitulo 1: Introduccion.

Innumerables son los elementos en movimiento, pares de friccion, que
encontramos en la vida cotidiana, en los cuales van a estar presentes la friccion y
el desgaste.

En el caso particular de la construccidon de maquinarias se estima que,
aproximadamente el 95% de las causas de salida de servicio de los elementos de
maquinas lo constituyen el desgaste y la fatiga, sin considerar aquellos que
contintan trabajando siendo causa de perdida de eficiencia en mecanismos y
magquinas.

En general las pérdidas por problemas tribologicos, tienen como fuentes
fundamentales: la industria, el transporte y el sector de produccion de energia,
pudiéndose clasificar como perdidas directas (por friccion) e indirectas (por
desgaste), siendo estas tltimas mayores que las primeras.

Debe senalarse ademas que en ingenieria mecanica, se nota cada vez mas la
tendencia hacia las altas cargas, mayores velocidades y operaciones a elevadas
temperaturas, con una disminucion del peso de los elementos de las maquinas,
incrementdndose entonces el interés por los problemas relacionados con la
friccion, lubricacion y el desgaste.

La friccion ocurre en la zona de contacto entre los dos cuerpos, originando
esfuerzos cortantes en una capa muy fina asi como cambios durante el proceso
de interaccion de las capas superficiales, que pueden ser divididos en:

- De configuracion geométrica de la superficie: Geometria de Contacto.

- De estructura de los sélidos cristalinos: Cambios en la estructura de la capa
superficial que afectan el componente mecanico de la friccion.

- De las peliculas que surgen en la superficie: Que afectan al componente
molecular de la friccion.

El deslizamiento externo, ocurre en presencia de una capa debilitada en la
superficie del solido, en la cual se localiza la deformacion como resultado del
esfuerzo cortante. Con la finalidad de disminuir dicho esfuerzo en la capa
superficial, algunos métodos pueden ser aplicados, como por ejemplo la
lubricacién y los recubrimientos.

En el caso particular de la industria de elaboracion de metales, se utilizan
ademas otras tcécnicas para reducir perdidas por conceptos de friccién y desgaste,
tales como la de implantacion ionica y temple superficial con laser; sin embargo
en la ultima década se ha incrementado la utilizacion de peliculas delgadas de
recubrimientos ceramicos en forma de multicapas para mejorar la resistencia al
desgaste y a la corrosion. Con la incorporacion de nuevas técnicas y
combinaciones de compuestos, los mecanismos de desgaste y la caracterizacion
de interfaces son motivos de una intensa investigacion. Precisamente el objeto
de estudio de nuestro trabajo lo constituye:



1.1-Objeto de Estudio.

El desgaste por deslizamiento en recubrimientos de TiN contra otros aceros.
El recubrimiento se deposité sobre acero para herramienta AISI-M2, llevandose
a cabo los ensayos para espesores entre 2 y 3 micrones. Siendo el objetivo
fundamental el siguiente:

1.2-Definicion del Objetivo.

Fabricar recubrimientos multicapas (Ti-TiN) y analizar las caracteristicas
del desgaste, de acuerdo con propiedades del recubrimiento y determinadas
condiciones de ensayos.



Capitulo 2: Conceptos y definiciones generales.
Actualizacién Bibliografica.

2.1- Introduccién.

Recubrimientos  delgados vy duros sobre determinados substratos,
constituyen combinaciones de materiales tribologicamente beneficiosas,
ejemplo: una pelicula dura sobre un substrato menos duro, garantiza la
proteccion contra el rayado por parte de una contraparte dura o debris. Por esto
son utilizadas en aplicaciones relacionadas con el desgaste abrasivo Y €rosivo.

Un ejemplo de aplicacion especifico es el TiN, en casos que se requiere
alta resistencia al desgaste, a la corrosion y bajo coeficiente de friccion. [1]

Figura 2.1.

Figura 2.1: Aplicaciones tipicas del TiN.

Otra importante atraccion es su color dorado, por lo cual se ha fomentado su
empleo en aplicaciones decorativas.

Por las caracteristicas de unién quimica [2], se clasifica como un ceramico
metalico, dentro de los cuales encontramos ademas, carburos y boruros de
metales de transicion, tales como TiC y WC.,

Una serie de aleaciones del Ti estan involucradas en los procesos que
estudiaremos, para comprender mejor dichos procesos nos familiarizaremos
con algunos aspectos de dichas aleaciones: (TiN, TiO,, TiFe).

El Ti es un metal blanco, plateado, de baja densidad (4.5 g/cm®) y elevada
temperatura de fusion (1672 °C), que posee dos transformaciones alotropicas:

- De baja temperatura denominada a, presentando red hexagonal, a 20° C.



- De alta temperatura denominada B presentando red cibica centrada en el
cuerpo, a 900" C.

En la formacion de aleaciones de Ti, tiene importancia fundamental los
siguientes aspectos: Capacidad del elemento de aleacion de disolverse en el
mismo y la influencia que ejerce en la posicion de la temperatura de
transformacion o <> f.

Existen elementos como el Nitrogeno y el Oxigeno, que son totalmente
solubles en el mismo, elevan la temperatura de transformacion, ensanchan la
zona o, denominandose estabilizadores . Figura 2.2.

Oi N. %

Figura 2.2. Influencia del O y el N.

Elementos como el V, Al y Sn forman soluciones sélidas sustitucionales. El
N, O, C; forman soluciones solidas intersticiales aumentando la resistencia a la
rotura de un modo mas brusco que en las primeras, disminuyendo mucho la
plasticidad. Figura 2.3.
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Figura 2.3: Influencia del O, N, C sobre la rotura y plasticidad.

Debido a la elevada capacidad de reaccion del Ti con O, existe la
posibilidad de formacion de Rutilo (TiO;) [3]. Sin embargo, la formacién de una
determinada fase no solo depende del calor de reaccion sino de la presion parcial
de Oxigeno: por debajo de 10° Torr se ha detectado la formacién de TiO y
Ti,0; y por encima de 10” Torr, TiO, [4] .

La formacion de una densa pelicula de rutilo, realiza funciones protectoras
cuando es insoluble en el medio circundante, favoreciendo entonces la
resistencia a la corrosion [5], pero la presencia de particulas de este tipo, como
las identificadas durante el desgaste de TiN en aire [6], no son deseables, pues
incrementan ¢l valor del coeficiente de friccion.

La Figura 2.4 [7], muestra el Diagrama de equilibrio de fases del N-Ti. EI N
al igual que el O, son elementos cuyos radios atomicos no difieren del radio
atomico del Ti, en mas de un 12-15%, formando con el mismo solucién solida
no limitada. Como es isomorfo del Ti,, es decir posee red cristalina hexagonal,
ensancha la region o la cual posee una amplia homogeneidad, constituyendo
fases metadlicas estables hasta el punto de fusion.
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Figura 2.4:Diagrama de Equilibrio N-Ti.

Elementos tales como el hierro cuya solubilidad en el Ti resulta limitada,
forman compuestos intermetalicos, descienden la temperatura de transformacion
y por su isomorfismo con el Tig, ensanchan dicha region denominandose
estabilizadores p. Figura 2.5.
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Figura 2.5: Influencia del hierro y otros elementos.



2.2- Aspectos tecnolégicos fundamentales relacionados con recubrimientos
de TiN.

Los primeros recubrimientos de TiN para herramientas de corte, con destino
comercial fueron realizados por Deposicion Quimica en Fase Vapor (CVD), a
principios de la década de 1970 [8], comenzando posteriormente a utilizarse, los
realizados por Deposicion Fisica en Fase Vapor (PVD), asistidos por plasma.
La conveniencia de empleo de este tipo de recubrimiento se fundamenta en su
elevada dureza, la buena adhesion a substratos de acero y su estabilidad quimica.

Optimizar el proceso de deposicion, es fundamental para obtener un
producto con propiedades finales elevadas. El proceso se caracteriza por una
gran cantidad de variables, dificultindose el analisis tedrico del problema, por lo
que la dependencia de las propiedades con las variables, se determina
experimentalmente a partir de la modificacion de una variable por vez dentro de
cierto entorno, observandose el efecto resultante sobre las propiedades del
recubrimiento.

Para el caso de procesos reactivos de produccion de recubrimientos duros
por técnicas de PVD, dentro de los que se incluye el TiN, se definen como
variables y factores fundamentales del proceso los siguientes: factores asociados
al substrato procesado y al recubrimiento; variables de control directo del
proceso; factores asociados al disefio del reactor de plasma [9].

2.2.1-Variables y factores fundamentales del proceso.

2.2.1.1- Factores asociados al substrato procesado y al recubrimiento.

Se ha comprobado durante este trabajo, la influencia del acabado superficial
en la adherencia del recubrimiento y el desgate.

La adherencia depende en gran medida de fuerzas de valencia y de anclaje
mecanico. Cuando las irregularidades son iguales o superiores a 1p [10],
originan como resultado el tipo de interface denominado de anclaje mecanico
entre la superficie del substrato y el recubrimiento, Figura 2.6

|
Figura 2.6: Interface de anclaje mecénico




Se ha comprobado que en films multicapas, diferentes morfologias de la
interface, conducen a la contribucion de distintas tensiones y que la
cuantificacién precisa de dicha morfologia, resulta de importancia para estimar
el efecto de la rugosidad en las tensiones residuales del film delgado [11].

Investigaciones realizadas para el caso de rugosidad sinusoidal [12],
mostraron que una relajacion de tensiones se produce con el incremento de la
relacion o/E , siendo o (Ra), amplitud de la rugosidad y &., la longitud de
correlacion lateral. Un 60% de disminucion del valor de las tensiones residuales
se obtuvo para relaciones o/E cercanas a la unidad.

Un incremento en rugosidad favorece la produccidon de recubrimientos
porosos [13], debido a efectos de sombra que se producen por las crestas altas de
la superficie, que dificultan la deposicion de dtomos o moléculas incidentes en
los valles de la misma. Al producirse deposicion preferencial en los puntos de la
superficie del substrato rugoso, tiende a obtenerse un recubrimiento con
estructura columnar y espacios vacios entre las columnas, lo cual trae como
consecuencia una pelicula poco densa y propiedades mecdnicas relativamente
pobres. Una pelicula porosa, al tener menor superficie de contacto con el
substrato, posee menor contribucion de fuerzas de unidn de valencia a la
adherencia y ademas facilita la migracién de vapores y liquidos corrosivos a la
interfase, aspecto indeseable desde el punto de vista de degradacion de la
interface a largo plazo[13].

La energia de union entre el recubrimiento y el substrato, depende de las
propiedades superficiales y de la compatibilidad entre ambos materiales. La
existencia de capas adsorbidas, en forma de substancias que modifican las
caracteristicas quimicas superficiales del substrato, puede modificar la energia
de unién superficial, con respecto a la que es caracteristica del recubrimiento y
el substrato, disminuyendo de esta manera la adherencia. Por dicha razon resulta
tipico la realizacion de una limpieza con solventes quimicos antes de introducir
el substrato en el reactor. Suele realizarse también una limpieza en condiciones
de baja presion con la finalidad de eliminar vestigios de gases adsorbidos y
peliculas contaminantes, basada en el impacto de iones pesados positivos sobre
un substrato inmerso en un plasma y con un potencial negativo respecto al
mismo. En este proceso denominado bombardeo idnico o sputtering, la
transferencia de la cantidad de movimiento producido por el impacto de iones
energeticos, provoca la eyeccion de impurezas superficiales del substrato,
resultando una limpieza efectiva en el caso de contaminantes no eliminables con
solventes, tales como capas de oxidos superficiales[13].

Para recubrimientos duros, la adherencia, también depende de Ila
compatibilidad fisicoquimica de los materiales del substrato y deposito, de la
diferencia entre los respectivos coeficientes de expansion térmica y de la dureza
del substrato. La compatibilidad fisicoquimica, establece el tipo de interface
[14], Figura 2.7.
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Figura 2.7: Otros tipos de interfases.

Si se producen reacciones quimicas entre los dtomos que se depositan y el
substrato, serd del tipo compuesta (1), resultando ser relativamente fragil.

Si los atomos adsorbidos en el sélido pueden difundir en el mismo, la
interface sera por difusion (2), caracterizada por gradientes suaves en las
propiedades entre ambos.

Al no existir afinidad quimica, ni efectos de solubilidad, se origina una
interface abrupta (3), con cambio brusco de propiedades mecanicas en escala de
unas pocas dimensiones atomicas.

Las tensiones que se establecen en la interface dependen de varios factores:
- Tensiones internas del recubrimiento, propias del proceso de deposicion
atomica.

- Tensiones que se originan por diferencias de expansion térmica entre
materiales del substrato y recubrimiento.
- Tensiones como resultado de la influencia de la rugosidad [11].

La deposicion de recubrimientos duros por técnicas de plasma tiene lugar a
temperatura relativamente altas (500-800)" C. Es posible que se desarrollen
tensiones importantes en la interface cuando ambos materiales se enfrian hasta
la temperatura ambiente en el caso que exista una marcada diferencia entre sus
respectivos coeficientes de expansion térmica. Este efecto reduce propiedades de
adherencia del recubrimiento.

La adherencia puede ser incrementada significativamente al depositar un
delgado recubrimiento de otro material, antes de aplicar el recubrimiento
principal, siempre que tenga una mayor afinidad quimica por ambos materiales
que la existente entre ellos, por ejemplo, la deposicion de una delgada intercapa
de Ti sobre acero antes de aplicar el recubrimiento de TiN incrementa la
adherencia, como resultado de efectos quimicos y mecéanicos|[15].

La deformacién del recubrimiento bajo el efecto de fuerzas externas,
depende considerablemente de la capacidad portante del substrato. Asi para una
fuerza dada aplicada sobre el recubrimiento, cuando mas blando sea el material
del substrato, tanto mayor sera la deformacion incrementandose la posibilidad



de fractura de la pelicula en esas condiciones. El recubrimiento puede fallar
tanto por fallas de adherencia en la interface, como por fallas cohesivas
resultantes de fracturas, del recubrimiento como del substrato, cuando las
tensiones inducidas por deformacion del conjunto substrato- recubrimiento
supera el limite de ruptura de uno de los componentes. La adherencia
conceptualmente a nivel interfacial es importante, pero en la practica el conjunto
recubrimiento-substrato debe disefiarse teniendo en cuenta la posibilidad de
fallas adhesivas y cohesivas del sistema mecdnico en su conjunto, La carga
critica de adherencia, aumenta linealmente con la dureza del substrato. Figura

2.8 [16].
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Figura 2.8: Dependencia de la carga, critica de la dureza de substrato.

2.2.1.2-Variables de control directo del proceso.

Constituyen un conjunto determinado de variables que pueden ajustarse a
voluntad del operario previo o bien durante el desarrollo del proceso y dentro de
las mismas encontramos:
|- Temperatura del substrato.

Controla los procesos de difusion durante el crecimiento del recubrimiento
afectando directamente la estructura del mismo. Una alta temperatura favorece
la desorcion de impurezas, promueve la difusion superficial de los atomos
adsorbidos hacia posiciones de equilibrio, favoreciendo la coalescencia de los
centros de nucleacion, desarrollandose una mayor perfeccion estructural, con
una mayor densidad y por lo tanto mejores propiedades mecdnicas que en un
recubrimiento producido a menor temperatura. Una forma de interpretar el
efecto de la temperatura sobre la morfologia de la pelicula es en base a los
denominados modelos de zonas, en los que se determina la estructura del
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recubrimiento en funcién de la relacion T,/ T,,. Donde T, es la temperatura del
substrato y T, la temperatura de fusion.

De acuerdo con el modelo clasico desarrollado por Morchan y Demchishin
[17] Figura 2.9.
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Figura 2.9: Influencia de la temperatura en la estructura del recubrimiento.

Se tienen los siguientes resultados:

- Zona 1: Para bajas temperaturas de deposicion (Ts/ Ty) < 0.3. Efectos de
difusién no importantes, se caracterizan por una estructura columnar con granos
pequeiios, débilmente unidos entre si, lo que produce una porosidad longitudinal
en la estructura.

- Zona 2: Al aumentar la temperatura del substrato, aumentan los efectos de
difusion y se produce una estructura mas densa, con mayor grado de unién entre
columnas y con limites entre las mismas similares a bordes de granos.

- Zona 3: Se caracteriza por una estructura mas perfecta, caracterizada por
efectos de recristalizacion y por granos equiaxiados.

2- Flujo de ingreso de los gases de trabajo al reactor de plasma.

El flujo de ingreso de gases o vapores de trabajo (dtomos/seg.), al reactor de
plasma, conjuntamente con otros factores asociados al disefio del equipo, tales
como la geometria de inyeccion y la de circulacion de los mismos alrededor del
substrato, controlan los siguientes aspectos : Velocidad de crecimiento de la
pelicula, la uniformidad de la misma, su densidad, dureza, adherencia y
estequiometria del compuesto formado.
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Un incremento del flujo de uno de los gases o vapores activos, provocara un
incremento de las especies respectivas en el plasma, siempre y cuando el
aumento de la presion, no reduzca la energia cinética media de los electrones
libres.

En relacion con la uniformidad superficial del recubrimiento, la geometria
de flujo de las especies gaseosas alrededor del substrato, constituye un factor de
fundamental importancia. En el caso de la técnica PVD de plateado idnico
reactivo, las especies evaporadas deben atravesar una region de plasma que
usualmente tiene una presion mayor que 5. 107 Torr, reduciéndose
significativamente la distancia de recorrido libre de las especies evaporadas en
comparacion con la técnica de evaporacion en vacio clasica, que ocurre en
condiciones de alto vacio:10” Torr. Se produce en la técnica de plateado idnico
un incremento de la colisionalidad, lo que le confiere mayor poder de cobertura
del substrato, pero alin asi presenta limitaciones, para el caso de piezas de
geometria compleja y en particular para recubrimiento de agujeros.

Un incremento en la velocidad de deposicion, como resultado de un elevado
flujo de gases y vapores reactivos, puede favorecer el crecimiento de un
recubrimiento poroso, lo cual se explica como resultado de la existencia de una
competicion entre la velocidad de adsorcion de las especies reactivas y la
cinética de difusion de las mismas sobre el substrato, lo que trae como
consecuencia una transicion de una estructura densa de mayor perfeccion, a una
de tipo columnar de menor densidad.

3- Propiedades del plasma.

La temperatura electronica (T,) y la concentracion de electrones libres (n.),
son parametros del plasma que determinan la velocidad de reaccion para los
distintos procesos colisionales de interés (disociacion molecular, ionizacion y
excitacion de niveles vibro- rotacionales y electrénicos de especies pesadas), los
cuales generan especies activadas, que dan lugar a la formacion del
recubrimiento cuando se depositan sobre el substrato. La primera puede
determinarse como:

Te= (me< ¢ > /2) x (2/3 K) donde:

m,: masa del electron.
< ¢’ > velocidad cuadratica media.
K: constante de Boltzman.

T., queda definida entonces por la energia cinética media de los electrones.
Otras propiedades caracteristicas son el grado de ionizacion (o ) y la
presion normal del plasma.
a=n.n,
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Donde n,, es la concentracion de dtomos neutros.

El grado de ionizacion (o) depende del tipo de descarga que va ser
empleada para producir el plasma, siendo baja (107-10), para descargas de
corriente continua, aumentando con la frecuencia para descargas de corrientes
alternas tipo RF o microondas. En general es muy bajo para plasmas de
procesamiento por lo que la presion total corresponde a la del gas neutro y los
procesos colisionales importantes corresponden a colisiones electron-especie
neutra.

La presiéon del plasma por su parte determina la frecuencia de colisiones y la
longitud de recorrido medio libre de las distintas especies presentes, estando
estrechamente ligada a los valores T, y n..

La uniformidad espacial del plasma también resulta importante y esta
vinculada principalmente con la geometria de inyeccion de gases, la dinamica
del flujo y las caracteristicas geométricas de descarga eléctrica que forma el
plasma. Las dos ultimas estan vinculadas con la geometria de la pieza a ser
recubierta.

4-Potencial de referencia del substrato.

En un substrato sujeto a potencial de referencia negativo respecto al plasma,
la superficie de la pelicula en formacion queda expuesta a un bombardeo de
iones provenientes del plasma. Dicha condicion caracteriza a la técnica de PVD
de plateado idnico reactivo, desarrollada por Mattox a mediados de la década del
60 con potencial de referencia del substrato del orden de (3-10) Kv, para fuentes
de poder de corriente continua [18].

El bombardeo ionico promueve una buena adherencia del recubrimiento
como resultado de diferentes efectos. La relevancia de dichos efectos depende
en gran medida de la energia de los iones incidentes, por lo que en la prictica
incide fuertemente el potencial de referencia utilizado. Los principales
resultados del bombardeo i6nico con relacion a la adherencia son los siguientes.
[18]. [19] .

1-Modificacion de la morfologia superficial del substrato previo a la deposicion,
formandose una superficie rugosa a escala microscopica que promueve una
buena adherencia.

2-Desorcion de especies débilmente unidas a la superficie, importante como
proceso de limpieza antes de la deposicion y durante la formacion de la interface
y crecimiento del recubrimiento. Se eliminan impurezas de la superficie y
especies que no han reaccionado quimicamente. Este proceso puede afectar la
estequiometria del compuesto del recubrimiento.

3-Formacion de una interface mixta. Interfase de seudodifusion.

4-Aumento de densidad de nucleacion al nivel de la interface, por formacion de
defectos superficiales e implantacion de especies.
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5-Incremento de movilidad superficial de las especies adsorbidas por el solido, a
partir del aporte de energia térmica resultante del bombardeo superficial, lo que
mejora la calidad estructural del recubrimiento.

Otro aspecto importante lo constituye la generacion de tensiones
compresivas, relativamente altas [20]. Lo cual es resultado directo del caracter
atomico de la formacion del material del recubrimiento bajo efectos del impacto
de particulas energéticas, que produce una estructura con atomos en posiciones
mas proximas entre si que en el caso de un sélido del mismo material producido
metalirgicamente [13].

2.2.1.3- Factores asociados al disefio del reactor de plasma.

Algunos ya han sido analizados con anterioridad, tales como: La geometria
del flujo de gases en el interior del reactor, en la region de plasma y en la
vecindad del substrato, la simetria de la descarga eléctrica al substrato cuando
este posee un potencial de referencia asignado.

El otro factor importante a considerar es la concentracion de impurezas en
fase gaseosa, la cual va estar presente en mayor o menor grado en cualquier
proceso de deposicion, de conjunto con especies reactivas utilizadas para formar
el recubrimiento.

Una de las fuentes son gases tales como O, N, C, H, vapor de agua,
resultado del desgase de superficies internas de la camara de reaccion y
pequeiias pérdidas de vacio. Impurezas provenientes de las bombas de vacio que
migran a contracorriente hacia la camara en el caso de no contarse con trampas
frias adecuadas. Otras especies se introducen involuntariamente (Caso de gases
impuros), a través de los gases de trabajo, o voluntariamente, tales como los
gases pesados empleados en procesos de sputtering o para modificar
determinadas propiedades del recubrimiento. En todos los casos la
concentracion de impurezas debe resolverse acorde con los valores maximos o
minimos aceptables para el proceso de interés.

2.3- Desgaste: Conceptos fundamentales.

La caracterizacion de la topografia de las superficies es una contribucion
importante al estudio del efecto de la rugosidad del substrato en la adherencia de
recubrimientos, asi como en los mecanismos de desgaste vy en la transferencia de
material entre las superficies en contacto [21].

2.3.1-Rugosidad lineal.

Se conoce todo un conjunto de parametros estadisticos que permite evaluar
la rugosidad lineal de la superficie, los mas utilizados son R,, R,, y algunos de
los que evaluan la pendiente de las asperezas, A, A . Esta Gltima es importante
al definir el angulo de ataque en el desgaste por abrasion. Debe sefialarse que en
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terminaciones habituales de la industria, la pendiente de las rugosidades no es
superior a 10",

Ra: Es la desviacion media aritmética de las irregularidades del perfil.

Se define con respecto a una linea de altura media del perfil que determina
que areas iguales, estén por encima y por debajo de esta linea media. Fig. 2.10

Figura 2.10: Linea media del perfil en longitud de referencia L.

R;: Se define como la desviacion de las irregularidades del perfil medida
sobre diez puntos.

Estos parametros no dan informacion sobre la distribucion de crestas en la
superficie, empleandose entonces la distribucion de probabilidad de las
irregularidades y la distribucion espacial de picos y valles sobre la superficie.

La funcién de autocorrelacion C(f§) y la distribucion espectral de momentos
P(w), permiten analizar la distribucion estadistica en altura y proveer
informacion sobre las frecuencias espaciales presentes en la superficie,
respectivamente. Algunos perfilometros modernos computan automaticamente
ambos valores de dichas funciones.

2.3.1.1- Métodos de medicion de la rugosidad.

Pueden agruparse segtn las siguientes categorias:

Métodos de contacto: Constan de una punta que con minimo de carga
recorre en forma lineal la superficie, registrandose los desplazamientos en dicha
punta. No permite conocer la topografia real pues el diametro y forma de la
punta sensora filtra la informacion recogida. En realidad nunca se conoce la
punta real, existiendo siempre esta limitacion de interaccion de la misma con la
superficie; ya sea diamante, W, haz de iones, electrones o fotones. Los equipos
mas difundidos son los microscopios de fuerza atémica y los perfilometros
lineales.

Métodos sin contacto: Se utilizan en general perfilometros laser, los cuales
trabajan buscando enfocar la imagen de la superficie. Los desplazamientos del
cabezal, dan cuenta de la rugosidad y barren la superficie. Se utilizan ademas
interferometros opticos digitalizados que relacionan la rugosidad con
variaciones en las franjas de interferencia.
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La microscopia electronica de barrido (SEM) también es utilizada para estos
andlisis, a partir de hacer corresponder en las imagenes digitalizadas, variaciones
en los tonos de gris con variaciones cualitativas de altura en la superficie.

2.3.2- Mecanica del contacto.

Resulta importante conocer la densidad de distribucion de rugosidades,
debido a que las superficies en contacto, al no ser planas como idealmente se
establece, realizaran el contacto precisamente a través de las crestas mas
sobresalientes de sus rugosidades. Al incrementar la carga normal, estas crestas
deformaran elasticamente primero y plasticamente despues.

En el caso dinamico, el movimiento relativo de las superficies en contacto
puede ser deslizamiento, rodadura, rototraslacion y vibraciones, lo que implica
presencia de fuerzas tangenciales que seran analizadas al estudiar el mecanismo
de friccion.

2.3.2.1- Caso del contacto elastico.

También denominado contacto de Hertz entre dos cuerpos no conformes. Se
eligen dos contornos esféricos de amplia aplicacion en ingenieria.

Analizaremos el caso de una superficie esférica en contacto con una plana.

Cuando una esfera de material elastico es presionada contra una superficie
plana, la zona de contacto, se convierte en un circulo de radio a. Hipdtesis
fundamental propuesta por Hertz (1881). Si R, es el radio de la esfera, E modulo
de Young y N la carga normal:

o = (3NR/4E)"”

El area de contacto entre la esfera y el plano puede calcularse como:

no’= 0.837 (NR/E)™”

La presion media es proporcional a la raiz cubica de la carga normal, pero
no es constante sobre el circulo de contacto sino que tiene un maximo en el
centro.

Para simular el contacto entre dos crestas, un modelo simplificador calcula
como se aproximan los centros de curvatura de dos esferas inicialmente
tangentes. La distancia entre los centros de las esferas () es proporcional al
modulo de Young (E), al coeficiente de Poisson (v) y a los radios de las esferas
(R; y R;) y a la carga P< P, (limite elastico). Figura 2.11
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Figura 2.11: Modelo simplificador para el calculo.

Si se define la constante:
Ki=1-vi/xE i=12

Para 0<P<P, P, limite elastico para la presion calculada con el area real, se
obtiene:

o=y, 0={ 9P (K* +K*)(R+R,))/16R R, }

2.3.2,2- Contacto plastico.

Se manifestara cuando la tension supere el limite elastico. El célculo para
dos esferas deformadas plasticamente supone que la presion de contacto es
aproximadamente uniforme en el drea de contacto y para calcular esta Gltima se
utiliza el cociente entre la carga y la dureza de identacion.,

Se considera que la dureza de identacion representa, de manera mas
aproximada, la deformacion plastica bajo una carga en un volumen que no
presenta superficies libres, como en el caso del test de compresion en volumen.
S1Y es el limite de fluencia, es una buena aproximacion tomar H=3Y.

Para cargas P>P,, o serd mayor que la ecuacion anterior con P= P,

o=t 0= [9n°PA(K* 1 +K*)(R+R,))/16R R, )

2.3.3- Area de contacto.

Las superficies de los cuerpos sélidos son tan solo idealmente lisas, en la
practica, como resultado del maquinado u otros procesos tecnologicos
empleados en los materiales para la obtencion de los mismos apareceran como
resultados microrelieves o rugosidades superficiales, los cuales no desaparecen
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durante el uso, sino que tan solo experimentan cambios. De esta manera
podemos reconocer dos tipos de desviaciones del perfil de la superficie ideal: la
rugosidad superficial y la ondulacion.

Debido a las ondulaciones, cuando dos superficies reales entran en contacto
éste no es continuo, sino que los puntos reales de interaccion se producen solo
en los maximos de la onda; de esta manera solo ciertas partes de la superficie
soportaran la carga aplicada. La suma de todas estas areas discretas forma el
area real de contacto (A,) y el total de area, que consiste de la anterior, mas las
regiones que aparecen como si interactuaran, pero no lo hacen, se denomina area
aparente de contacto. Figura 2.12.

Figura 2.12: Area de contacto.

A partir de esta sobresimplificacion, pueden hacerse, dentro de otras, las
siguientes apreciaciones: El drea real de contacto es siempre menor que el area
aparente, definiendo las partes de la superficie donde existe una fuerte
interaccion entre los cuerpos; consecuentemente, si otros factores se mantienen,
la fuerza de friccion estara directamente relacionada con la misma. Al dar
solucion a  problemas térmicos de la friccién esta drea determina las
dimensiones de la fuente de calor, una vez que la energia mecanica en la misma
se transforma en calor para después disiparse.

El dafo superficial de los sdlidos durante el deslizamiento esta
estrechamente relacionado con dicha magnitud y los esfuerzos en capas cercanas
a la superficie se determinan por las dimensiones de dicha area.

La formacion de la misma bajo la carga aplicada ocurre como resultado de la
penetracion o aplastamiento de las microasperezas individuales. Mientras mayor
sea la deformacién, mayor sera su magnitud y por lo tanto la determinaciéon de
la deformacion de contacto sera importante para poder calcular su magnitud.

De esta manera y de acuerdo con [22], el drea real de contacto para dos
superficies presionadas por una fuerza normal a la interfase de contacto, puede
determinarse como:

A,z Lip
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L: carga normal.

p: Valor de la dureza de penetracion (elevado esfuerzo de compresion generado,
sin haber alcanzado ain el punto de fluencia ), relacionada con la dureza de
acuerdo al tipo de ensayo:

Vickers: R=k;- ka/V p

Brinell: R=k,;-k;/p

Donde : R, es la dureza, k; v k; son constantes.

2.3.4- Friccion,

Para dos cuerpos que interactian, de acuerdo con lo analizado anteriormente,
la carga ejercida por uno de los mismos debe ser soportado por aquella porcion
de material que de manera efectiva apoye o contacte, es decir por el area real de
contacto.

Pero como dicha drea es relativamente pequeiia, entonces la presion sera
elevada v llega a superar el limite de fluencia del material, las rugosidades en
contacto deformaran elasticamente al inicio y plasticamente después, lograndose
el equilibrio nuevamente cuando la nueva area sea capaz de soportar el peso del
Cuerpo superior.

En presencia de superficies secas y limpias, esto es sin oxidos y gases
adsorbidos, puede formarse soldadura, como resultado del acercamiento de los
atomos de las mismas.

Mientras los cuerpos permanezcan inmoviles, la soldadura constituira el
nuevo estado de equilibrio, pero si el cuerpo apoyado inicia su deslizamiento, la
fuerza necesaria para moverlo serd la que se necesite para eliminar la misma,
constituyendo entonces la Fuerza de Friccion.

De manera general puede definirse entonces la:

Friccion: Resistencia que se manifiesta asociada al movimiento de un objeto
solido, cuando se mueve tangencialmente con respecto a la superficie de otro en
contacto.

Es expresada en términos de una fuerza externa originada por el contacto
entre dos cuerpos, que tiende a oponerse al desplazamiento tangencial de uno
con respecto al otro. Desde este punto de vista resulta importante distinguir dos
posibilidades que pueden ocurrir generalmente.

- Resultante de la fuerza tangencial mucho mas pequeiia que la fuerza de
friccion. El movimiento tangencial no ocurre, pues la fuerza de friccion puede
llegar a ser igual y opuesta a la resultante de fuerzas aplicadas.

- Resultante de fuerzas aplicadas es mayor que la fuerza de friccién. El
movimiento se produce y la fuerza de friccion actia en sentido opuesto a la
velocidad relativa a la superficie.

Para expresar dicha magnitud como funcién de variables macroscopicas
principales, esto es: la carga aplicada, la dimensiéon de la region de contacto y la
velocidad de deslizamiento, tres relaciones cuantitativas son utilizadas:
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1-Fuerza de friccion es proporcional a la fuerza normal (Ley de Amonton's).
F=p L

A partir de la misma se define el coeficiente de friccion (p).
Alternativamente se expresa también en términos de un angulo constante en
reposo, o un angulo de friccion, tan 6 = p, que normalmente se muestra como el
angulo de un plano inclinado, sobre el cual un objeto, solo bajo la accion de su
peso se encontrara en estado estacionario.

2-La fuerza de friccion es independiente del area aparente de contacto.
Cuerpos con superficie aparente grandes o pequefias tienen el mismo coeficiente
de friccion.

3-La fuerza de friccion es independiente de la velocidad de deslizamiento.
Implica que la fuerza requerida para iniciar el movimiento, sera la misma, que
la necesaria para mantenerlo a cualquier velocidad especifica.

Dichas leyes facilitan el marco cuantitativo, con el cual generalmente se
considera la friccion para el estudio ingenieril de los materiales.

Para la mayoria de los materiales en la practica las dos primeras leyes son
bien obedecidas. Para el caso de acero sobre aluminio, la Figura 2.13 [22],
muestra como la friccion es independiente de la carga para un amplio, rango de
ensayo.

De la misma manera, en la Figura 2.14 [22] se observa el efecto de
cambio de area de contacto sobre la friccion de madera sobre acero, no
manifestandose variaciones significativas.

in
T
|

o
&n
|

Dxata of Whilehead (1950) —
Steel on aluminum
unlubricaled

0 | | | | |
Y o 10 wof gt ot
Load. @

Friction coefficient f
P
|
|

Figura 2.13: Dependencia de la friccion con la carga normal Al contra acero.
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Figura 2.14: Influencia del area de contacto en friccion de madera contra acero.

Sin embargo existen casos en los que la fuerza de friccion no es proporcional
a la carga aplicada, una de dichas excepciones la constituye el Teflon, tal como
es mostrado por la Figura 2.15 [22].
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Figura 2.15: Efecto de la carga sobre la friccion de Teflon.

Otro ejemplo especifico, lo constituye también el caso del Cu, Figura 2.16 [22].
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Friction coefficient

Figura 2.16: Variacion de la friccion en Cu con la carga aplicada.

Los valores de los coeficientes de friccion son listados por tablas en la
bibliografia como coeficientes de friccion estatico y dinamico, pues atn cuando
la tercera ley establece que la friccion es independiente de la velocidad, la fuerza
de friccion requerida para iniciar el deslizamiento es usualmente mayor que para
mantenerlo. Algunas investigaciones han mostrado que el coeficiente de friccion
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estatico, es una funcion del tiempo de contacto [22].

Otras experiencias muestran como el coeficiente de friccion presenta una
pendiente positiva para bajos valores de velocidad de deslizamiento y viceversa.

Figura 2.17 [22].

Friction coefficient

Figura 2.17: Relacion entre la friccion y la velocidad de deslizamiento.

Aspecto no menos importante lo constituye el relacionado con la rugosidad
de la superficie deslizante, tal como muestra la Figura 2.18 [22]. Solo cuando la
friccion es constante, el coeficiente de friccion no es afectado por la rugosidad.
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Figura 2.18: Relacion entre friccion y rugosidad

2.3.5- Particularidad de la friccion en metales.

Debe destacarse en primer lugar que los metales pueden ser empleados en
condiciones de lubricacion o no. Lo cierto es que como resultado de la
naturaleza fisico- quimica de su superficie, la composicion quimica y el medio
circundante, el coeficiente de friccion se vera afectado por una serie de factores,
tales como capas finas de oxidos, aire, agua absorbida de la atmésfera que los
rodea, etc. Resultando entonces en tltima instancia el coeficiente de friccion una
combinacion de los mismos. Figura 2.19.
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Figura 2.19:Caracteristica de superficies de los metales.

2.3.6- Influencia de la temperatura en la friccion.

Dicho problema debe ser abordado desde dos puntos de vista; una vez que
para dos cuerpos deslizandose los cambios en temperatura de sus volimenes se
producen por calentamiento y/o enfriamiento externo, o puede producirse la
elevacion de la temperatura como resultado del deslizamiento de una superficie
sobre un substrato frio; en este Gltimo caso, el coeficiente es pricticamente
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insensible a variaciones de temperatura. No obstante cambios en las propiedades
del material pueden ser encontrados.

Algunos materiales han mostrado cambios del coeficiente de friccion con la
temperatura durante ensayos , atribuyéndoselas a la formacién de finas capas de
oxidos sobre los mismos. Cuando las temperaturas alcanzaron valores proximos
a la de liquidus ocurrio un incremento abrupto del coeficiente de friccion. [22].

2.3.7-Valores tipicos del coeficiente de desgaste.

Algunos de los valores comunes del coeficiente de desgaste para aceros para
herramientas en contacto con otros materiales pueden ser observados en la tabla
2.1[22].

Tabla 2.1 Coeficiente de desgaste segun Hirst (1957).

Combinacion Coeficiente de desgaste k
Acero bajo carbono contra acero 70 .10™
para herramienta.
Laton 60/40 contra acero para 6.0
herramienta.
Teflon contra acero para 0.25
herramienta.
Laton 70/30 contra acero para B
herramienta.
Baquelita moldeada contra acero 0.024
para herramienta.
Acero para herramienta contra 1.3
acero para herramienta.
Stelita #1 contra acero para 0.55
herramienta.
Acero inoxidable ferritico contra 0.17
acero para herramienta.
Baquelita laminada contra acero 67.10"
para herramienta.

Dichos valores pueden ser utilizados para calcular el volumen de desgaste
[22], cuya expresion de calculo es determinada teniendo en consideracion las
leyes de desgaste adhesivo. Ley de Archard.

Y=kLx/!p
L: Carga normal.

x: Distancia de deslizamiento.
p: Dureza de la superficie.
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K- Coeficiente de desgaste. [mm’/N.m].

2.3.8- Génesis de la friccion (GF).

Contraria a los postulados de la teoria de la friccion por adhesion, establece
que la fuerza de friccidn, esto es el coeficiente de friccion (p), es afectada por la
distancia de deslizamiento y por la contribucion de tres componentes
involucrados en la friccion: 1-Deformacion de las asperezas (1), 2-surcado por
particulas de desgaste y dureza de las asperezas (11,), 3- adhesion de la porcidn
del plano de la superficie de deslizamiento (p,), de modo que el coeficiente de
friccion no es una propiedad simple del material. Dependiendo de las
condiciones de deslizamiento, existen de cuatro a seis estados. El coeficiente de
friccion p; se encuentra en el rango de 0.1-0.2, para muchas superficies
maquinadas e independiente de las condiciones ambientales, lubricantes,
materiales y topografias de las superficies; p, variade 0- 1.0 y p, de 0-0.4.
Solamente p, depende de las cualidades de adhesion de la superficie. De acuerdo
con la teoria de la GF, la compatibilidad de la superficie es determinada mas
por las propiedades mecanicas de los materiales, tales como la dureza, que por
su solubilidad relativa a bajas temperaturas [23]. El modelo se convalidé para
friccion entre aceros de diferente contenido de carbono (1010, 1040, 1090 y Fe
Armco).

Algunos de los resultados y observaciones importantes de la "Génesis de la
Friccion", son los siguientes:

- Usualmente el coeficiente de friccion tiene un valor inicial bajo, el cual
incrementa hasta alcanzar el valor del estado estatico.

- El coeficiente de friccion a veces decae después de alcanzar un valor maximo,
si el elemento estacionario es mucho mas duro que el espécimen en movimiento,
en el caso contrario el coeficiente de friccion no muestra caida.

- Aun cuando se use o no lubricante, el coeficiente de friccion inicial se
encuentra en el rango 0.1- 0.2.

- El coeficiente de friccion del estado estatico y la tasa de desgaste son
elevados cuando los metales que deslizan uno contra otro son iguales o el
espécimen blando es el que se encuentra en movimiento, deslizando contra uno
mas duro.

Los cambios en el coeficiente de friccion y el comportamiento durante el
desgaste estin relacionados con cambios en la topografia de la superficie.
Cuando el elemento estacionario es mas duro que el espécimen, la superficie
dura es pulida hasta acabado espejo y los puntos elevados de la superficie
blanda, también adquieren la misma terminacion.

Lo anterior no ocurre cuando el elemento estacionario y el espécimen
blando que deslizan uno contra otro son metales idénticos
Cuando metales idénticos deslizan uno contra ofro, tiene lugar el
comportamiento mostrado por la Figura 2.20.

25



wi
F. ******

Dislones Shd

Figura 2.20: Comportamiento de la friccion, para metales idénticos

Cuando la dureza del elemento estacionario es mucho mas grande que la del
espécimen en movimiento, tiene lugar el comportamiento de la Figura 2.21
Figura 2.21: Comportamiento de la friccion, estacionario mas duro.

Distancia de deslizamiento

La caida en el coeficiente de friccion esta asociado con el pulido mutuo de
las superficies [24], [25].

Cuando particulas de desgaste son cepilladas por la interfase de
deslizamiento el coeficiente de friccion decrece a un valor bajo y gradualmente
alcanza de nuevo el valor del estado estatico, tal como muestra la Figura 2.22

[26] [27].

Figura 2.22: Particulas cepilladas por la interfase de deslizamiento.
Cuando el ensayo de friccion es realizado con superficies extremadamente
pulidas, las ranuras por surcado se forman desde el inicio del ensayo.
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De acuerdo con los postulados de la Génesis de la Friccion, el coeficiente
de friccion entre las superficies de deslizamiento, se debe a la combinacion de
varios efectos, como habiamos enunciado con anterioridad (pg, 1, K af.

La contribucion relativa de estas componentes depende de la condicion de la
interfase de deslizamiento, la cual es afectada por la historia del mismo, el
material especifico utilizado, la topografia de la superficie y el medio ambiente.

Para una mejor compresion, del comportamiento de la friccion dependiendo
del tiempo, cualitativamente se puede subdividir en las siguientes etapas, tal
como muestra la Figura 2.23
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Figura 2.23: Comportamiento de la friccion en el tiempo.

- Estado 1: El valor del coeficiente de friccion parece estar controlado por el
surcado de la superficie por las asperezas. La adhesion no juega un papel
determinante en este estado debido a la contaminacion natural de la superficie.

La deformacion de la aspereza tiene lugar al principio del deslizamiento, lo
cual afecta el coeficiente estitico de friccién. Sin embargo en el estado 1 la
deformacion de la aspereza no es el factor mas importante que determina el
coeficiente de friccion dado que la aspereza deforma tan pronto como comienza
el deslizamiento y la superficie es facilmente pulida, con la generacion de
nuevas asperezas. Consecuentemente el coeficiente de friccion (W) en este
estado es enormemente independiente de la combinacién de materiales,
condicién de la superficie y las condiciones del medio ambiente.

- Estado 2: La fuerza de friccion comienza a aumentar lentamente debido a
un incremento en adhesion. Cuando la interfase es lubricada el estado 1 persiste
por un largo periodo de tiempo y el 2 no va a estar presente. La inclinacion en
el estado puede ser empinada si las particulas de desgaste generadas por la
deformacion de la aspereza y la fractura son atrapadas, entre la superficie de
deslizamiento y la superficie arada.

- Estado 3: Caracterizado por un incremento de pendiente en la inclinacion,
debido a un rapido incremento en el nimero de particulas atrapadas entre las
superficies de deslizamiento como consecuencia de la elevada tasa de desgaste.
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La inclinacion es también afectada por la adhesion debido a que se incrementa
la limpieza del area interfacial. La fuerza requerida para deformar la aspereza
continta contribuyendo con la fuerza friccional en este estado a todo lo largo de
la superficie donde las asperezas estan presentes. Las particulas de desgaste son
generadas cuando los procesos de formacion de particulas de desgaste por la
deformacion de la subsuperficie, nucleacion del crack y propagacion del mismo
sean completados de acuerdo con la teoria de delaminacion [28].

- Estado 4: Es alcanzado cuando el nimero de particulas atrapadas en la
interfase permanece constante. En este estado la contribucion de la adhesion a la
friccion también permanece constante. La deformacion de las asperezas continua
siendo importante dado que el desgaste por delaminacion crea nuevas
superficies rugosas, con asperezas.

Sin embargo, en muchos casos, la deformacion de la aspereza no es tan
importante como el surcado, dado que la misma deforma facilmente y la
frecuencia de generacion de nuevas asperezas es baja. Cuando dos metales
iguales deslizan uno contra otro o cuando los mecanismos del estado cinco no
juegan un papel significante, el coeficiente de friccion en el estado cuatro es el
coeficiente de friccion del estado estatico entre los dos metales.

- Estado 5: En algunos casos tales como cuando el elemento estacionario
desliza contra un espécimen blando, las asperezas de la superficie dura son
gradualmente removidas, creando un acabado espejo, en este caso la fuerza
friccional decrece debido al decrecimiento en surcado y deformacion de la
aspercza.

El surcado decrece debido a que las particulas de desgaste no pueden anclar
en una superficie dura y pulida.

- Estado 6: Eventualmente, cuando la superficie dura comienza a pulir a
espejo en una gran extension, la superficie blanda adquiere el mismo acabado
espejo (Sobre adherencia de debris duros) y la fuerza de friccion alcanza el nivel
mostrado por este estado.

La superficie de desgaste no llega alisar completamente debido a la
existencia de depresiones, como consecuencia de la creacion de particulas de
desgaste por delaminacion.

2.3.9- Distintos tipos de desgaste.

El desgaste es definido como destruccion de material, generado como
resultado de repetidos disturbios de las uniones por friccion, constituyendo la
capacidad de las capas superficiales de resistir repetidas deformaciones una de
las principales caracteristicas de la resistencia al desgaste de los materiales
[29].

De manera general puede decirse que, el desgaste constituye, la remocion de
material de una superficie sélida como resultado de una accién mecénica.
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Puede ser considerado como un perjuicio, pero en ocasiones se le utiliza
con efecto benéfico. Tales como el caso de obtencion de superficies por pulido,
grabados en las mismas, medicién de propiedades mecénicas, etc.

- Desgaste adhesivo: Para dos superficies que entran en contacto y luego son
separadas en forma normal o tangencial, se puede desarrollar desprendimiento
de material de una hacia la otra, dicho material puede ser removido de alguna
manera de las superficies originales, formandose un fragmento de desgaste
adhesivo.

Este tipo de desgaste generalmente ocurre cuando dos cuerpos deslizan uno
sobre otro, fragmentos de uno son desprendidos y adheridos al otro cuerpo. En
el proceso dichos fragmentos pueden volver a la superficie original de la cual
se forman y vuelta a transferir, o perderse como debris.

Existe vinculado al mismo, una fuerte fuerza adhesiva y un intimo
contacto. La remocion de material se manifiesta en forma de pequefias
particulas. Es considerada la forma mas comin de desgaste en el cual la
temperatura en el drea real de contacto puede ser baja vy la interdifusion
atomica y recristalizacion suelen estar ausentes. Generalmente tienen lugar en
superficies lisas y el proceso es independiente de la rugosidad superficial.

Para determinados sistemas y particulas se han obtenido leyes cuantitativas,
como por ejemplo el caso de materiales no lubricados.[30]

1- La cantidad de material desprendido por desgaste es generalmente
proporcional a la carga L.

2- La cantidad de material desprendido por desgaste es generalmente
proporcional a la distancia recorrida (x).

3- La cantidad de material desprendido por desgaste es proporcional a la
dureza (p) de la superficie donde se lleva a cabo el desgaste.

Lo cual puede escribirse como: V= cLx/p

Donde ¢, es una constante no dimensional dependiente del material y el exacto
grado de contacto.
O también puede escribirse la modificacion de [31], la cual fue descrita en 2.3.7

- Desgaste abrasivo.

Ocurre cuando una superficie dura y rugosa, o una blanda conteniendo
particulas duras, desliza sobre otra superficie mas blanda, originando una serie
de surcos en las mismas. Siendo el material de estos tltimos desplazado en
forma de particulas abrasivas.

En ocasiones puede originarse confusion entre desgaste fino abrasivo y la
forma benigna del desgaste adhesivo, pues ambas areas de desgaste son
causadas por pequefias particulas duras. Lo que en él dltimo de los casos; son
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pequenas particulas adhesivas transferidas de la superficie blanda, pegadas a la
superficie, que rayan a la duray en el otro son particulas abrasivas, pero en
ambos las superficies son cubiertas por lineas rayadas en la direcciéon de
deslizamiento.

Procesos de desgaste abrasivo no ocurren cuando las superficies
involucradas son lisas, o cuando las particulas presentes en los materiales son
pequerias.

Tal como en el caso del desgaste adhesivo se han obtenido leyes
cuantitativas para este proceso, por ejemplo:

V= Lxtan0 / p

- B angulo producido en los surcos

O también: V=kLx / p

k. Coeficiente de desgaste abrasivo, que representa fisicamente, la tangente
promedio de los surcos producidos.

- Desgaste Corrosivo.

Se manifiesta cuando el deslizamiento de las superficies tiene lugar en un
medio corrosivo. En la ausencia del deslizamiento, los productos de la
corrosion forman un film sobre la superficie.

- Desgaste por fatiga

Este tipo de desgaste en las superficies se manifiesta, cuando tiene lugar la
repeticion de procesos de deslizamiento de rotacion. Los repetidos ciclos de
carga y descargas a los cuales son sometidos los materiales, inducen sobre la
superficie la formacion de fracturas, que se suelen propagar, rompen la
superficie y forman grandes fragmentos que dejan la misma.

- Otras formas de desgaste

Fretting:Surge cuando dos superficies estan en contacto bajo desplazamiento de
oscilaciones tangenciales de pequeiia amplitud.

Erosivo: Ocurre cuando una particula es transportada por un medio fluido hacia

una superficie solida, removiendo material de la misma. Puede ocurrir a bajas
velocidades (5 - 200 m/s), a altas velocidades, por un fenémeno de cavilacion
del liquido que interviene.

Otras formas de desgaste se describen en la literatura, sobre temas afines. No
obstante debemos destacar que en general los principales procesos que tienen
lugar en la practica, son los primeros cuatro mencionados o combinaciones de
los mismos.
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2.3.9.1- Teoria del desgaste por delaminacion.
A continuaciéon se realiza la descripcion general del mecanismo de

delaminacion [28], el cual cuenta de varias etapas.

Etapa 1: Deformacion plastica superficial.

Cargas normales y tangenciales son transmitidas a través de los puntos de
contacto de las superficies deslizantes.

Las asperezas del material mas blando son deformadas plasticamente con
suma facilidad, pero ademas por solicitacion repetitiva, algunas asperezas
pueden ser fracturadas.

Se genera una superficie lisa, por deformacion plastica.
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Figura 2.24: Deformacion plastica de las asperezas.

- Etapa 2: Acumulacion de energia.

Es consecuencia de la traccion de la superficie dura sobre la blanda y de
ciclos de carga repetitivos, se produce ademas una deformacion plastica
subsuperficial acumulativa en cada ciclo de carga.
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Figura 2.25: Acumulacion de energia.

- Etapa 3: Nucleacion de Fisuras.

Las cargas repetitivas causan fisuras subsuperficiales que tienden a
nuclearse. Pero como las superficies estan sometidas a elevadas tensiones de
compresion, impiden que las fisuras emerjan.

_.d
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Figura 2.26: Nucleacion de fisuras.
- Etapa 4: Propagacion de la fisura.

Los ciclos de carga y las deformaciones causan propagacion de las fisuras
paralelas a la superficie y por debajo de esta. Las fisuras vecinas se unen.

Figura 2.27:Propagacion de la fisura.
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La profundidad de las mismas es funcion del material y del coeficiente de
friccion resultante.

- Etapa 5: Delaminacion.

En algunas posiciones las fisuras cambian de direccion, alcanzando la
superficie y se desprenden particulas lamelares.

El espesor de las lamelas dependera del material, las cargas normales y
tangenciales.

Se crean superficies pulidas casi espejo. El componente desgaste por
surcado desaparece gradualmente. Los pequefios crateres sirven como lugar de
anclaje para nuevas particulas de desgaste.

Las particulas lamelares desprendidas presentan dos tipos de superficies: La
superior que soporta el deslizamiento y que es lisa y la inferior, donde se
produjo la fractura, es rugosa y puede presentar pozos o sefales de falla por
corte. Con el desprendimiento de la particula lamelar de desgaste el material
expone una nueva superficie rugosa, sobre la se cual reinicia el ciclo segun la
etapa uno.

Figura 2.27: Delaminacion.

2.3.10- Lubricacion.

Elevados valores del coeficiente de friccion, son intolerables para
elementos de maquinas, al originar desgaste severo y perdida de energia por
friccion. Por ello se utilizan entre las superficies deslizantes lubricantes que
pueden ser aceites, grasas, gases, solidos como el grafito o el disulfuro de
molibdeno. El indice de viscosidad es la propiedad que los caracteriza y puede
incrementarse incorporando aditivos, como por ejemplo de extrema presion.
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2.3.11- Tipos de lubricacién.

Hidrodinamica: La pelicula de lubricante que separa las superficies suele ser
mavor que la rugosidad media de las mismas. Se requiere que el lubricante fluya
en forma convergente a la direccion del movimiento. El fluido adherido a las
superficies en movimiento es arrastrado por el canal que se va estrechando
(esfera rodando sobre una superficie plana). La presion hidrostatica solo causa
deformaciones elasticas en las crestas de las superficies.

Elastohidrodinamica: La capa de lubricante es delgada, valores tipicos entre
0.01- 2.0 micrones y las presiones hidrostatica locales, producen deformacion
plastica en las crestas.

Limite: Las superficies en movimiento separadas por pocas capas de
lubricantes, valores tipicos 0.005 - 0.05 micrones y adsorbidas en ambas
superficies, permitiendo el contacto entre las mismas.

Solida: El lubricante se adhiere a las superficies y provee baja resistencia a
las tensiones de corte, por ejemplo grafito y sulfuro de molibdeno.

2.3.12-Definicion del problema.

De acuerdo con los diferentes aspectos analizados hasta el momento
podemos asegurar que: el desgaste por deslizamiento constituye un proceso de
friccidn y por lo tanto debe ser analizado utilizando la mecanica del contacto
entre dos cuerpos, considerandose como uno de los parametros fundamentales el
coeficiente de friccion.

Sin embargo, a toda escala desde un film delgado de unas pocas capas
atomicas hasta un recubrimiento protector de varios milimetros, la presencia de
un tercer cuerpo preexistente sobre las superficies en contacto o generado
durante las primeras etapas del mismo juega un papel muy importante.

Por dicha razon resulta fundamental estudiar no solo el desgaste de la
superficie de interés, sino también la transferencia de film o particulas a la
contraparte, asi como la presensencia de debris, teniendo en cuenta entre otros
aspectos: su composicion quimica, estructura cristalina, dureza, dimension
media de particulas o fraccion media de area recubierta.

La presencia de debris de mayor dureza que las superficies en contacto, da
lugar al comienzo del desgaste abrasivo-adhesivo, convirtiendo al
microvolumen de contacto en un verdadero molino de bolas.

La topografia de la superficie, la composicion quimica y la microestructura
deben ser evaluadas, entonces, antes y después del desgaste.

Recientemente se ha demostrado que en los debris formados en desgaste por
deslizamiento de TiN contra Zafiro se forma Didxido de Titanio, mientras que
contra aceros se forman compuestos ternarios de Ti-Fe-0.[6]

En estudios realizados en la aleacion ZA27 [32] y en polimeros [33], se ha
comprobado, desgastando contra un acero al Mn, que no solo se incorpora Fe a
los debris sino también Mn.
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Un aspecto no claro todavia, es que ocurre cuando la dureza de una de las
superficies en contacto es del orden de los 2000 Hv como en el caso del TiN, asi
como la incidencia del acabado del recubrimiento y la densidad de crestas desde
el punto de vista de la mecanica del contacto en la resistencia al desgaste y por
lo tanto en la falla muy temprana.

2.3.13- Analisis sistémico del desgaste.
Establecer una conexion entre la friccion y el desgaste es muy complejo

debido a que intervienen muchos factores. Por eso la conveniencia de tratar
dicho problema como un sistema:

Variables de Variables del Salida
entrada proceso
Condiciones iniciales| Cambios en Rugosidad.
de los Materiales.
Cambios en las Fuerza de Friccion.
Medio ambiente. propiedades de la
pelicula.
Carga.
Transferencia de calor.
Velocidad.
Cambios en
propiedades
Temperatura. mecénicas.
Tasa de Desgaste.
Tiempo. Cambios
microestructurales

Teniendo en consideracion los aspectos anteriores se propone para el
cumplimiento del objetivo propuesto la siguiente: Organizacion de tareas y
técnicas experimentales.
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2.3.14 - Organizacion de las tareas y técnicas experimentales.

1-Caracterizacion del substrato.

1.1-Analisis de caracteristicas y especificaciones del acero AISI-M2.
1.2-Tratamientos térmicos.

1.3- Caracterizacion microestrctural.

1.4-Macrodureza.

1.5- Identificacion de compuestos.

1.6-Medicion de macrotensiones.

2-Recubrimiento por proceso PVD.

2.1-Analisis y puesta a punto de la técnica empleada.
2.2-Medicion del espesor.

2.3-Medicion de la adherencia.

2.4-Medicion de la rugosidad.

2.5-Medicion de la microdureza.

3-Caracterizacion del recubrimiento por método de Difraccion de
Rayos X.

3.1-Identificacion de compuestos cristalinos.

3.2-Medicion de Macrotensiones.

4-Ensayos de Desgaste.

4.1-Analisis y calibracion de la maquina de ensayo de friccion y
desgaste utilizada.

4.2-Caracterizacion de los ensayos realizados.

5-Analisis por técnicas de Microscopia electronica.

5.1-Observacion por SEM-EDAX de escara de desgaste y contraparte.
5.2-Analisis con Microsonda electronica.

5.3- XPS.

5.3-Analisis de los debris por TEM.
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Capitulo 3: Descripcion del equipamiento utilizado.

3.1- Reactor de plasma PVD.
Para realizar la deposicion del recubrimiento de TiN, se utilizo un reactor de
plasma de plateado ionico reactivo, con evaporador de arco catédico rotante,

cuyas partes principales se ilustran en la Figura 3.1.
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Figura 3.1: Reactor de Plasma PVD.

Como requerimientos mas importantes para esta técnica, observamos que
presenta:
- Un sistema de vacio con una camara de acero inoxidable, bomba mecanica y
una bomba difusora.
- Un sistema para el ingreso de los gases, tanto durante los procesos de limpieza
como de deposicion del recubrimiento, los cuales son el N; y el Ar,
interviniendo fundamentalmente en esta etapa los caudalimetros (MFC) vy las
valvulas (V).
- Un sistema de evacuacion del reactor, el cual garantiza la evacuacion del
mismo previo al comienzo del proceso, con la finalidad de eliminar vapores vy
especies contaminantes, con una presion inferior a 5 x 107 Torr. En dicha
operacion intervienen, bomba mecanica (MBP), bomba difusora, valvulas FV,
RV y MV,
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Una vez alcanzado dicho vacio, se apaga la bomba difusora la cual no se
utiliza durante el proceso de deposicion, pues la presion en el mismo es del
orden de (10 - 40) mTorr y puede ser lograda medianie las bombas mecanicas.

En la practica, con anterioridad a la habilitacion de la linea de vacio de las
bombas mecanicas, se purga la camara de vacio del reactor dejando penetrar N,
hasta que la presion en la misma supere la presion de la linea de vacio de las
bombas mecanicas, (aproximadamente un Torr), con lo que se evita la
contaminacion de la camara con aceite de las bombas,

Posteriormente se evacua nuevamente la camara hasta una presion inferior a 1
% 107 Torr, a partir de cuyo valor se inicia la deposicion.

- Un sistema para la evaporacion del blanco (Ti): El arco para producir la
evaporacion se establece sobre la base de una fuente de corriente continua, cuyo
valor debe estar en el orden de 60 - 80 A, siendo el catodo en este caso el Ti que
se encuentra alojado en un crisol con posibilidad de movimiento rotatorio en el
orden de 400 - 500 rpm, lo que permite descriminar en masa a las especies
evaporadas, garantizando que particulas masivas o microgotas liberadas por el
metal, experimenten una fuerza centrifuga mayor que la asociada a las especies
atomicas del vapor y de esta manera las microgotas sean desviadas radialmente
en su trayectoria hacia el substrato, asegurando que solamente especies atomicas
del vapor sean depositadas.

- Un sistema para la polarizacion del substrato: Una descarga de corriente
continua que se establece entre el evaporador y el substrato que actia como
catodo de dicha descarga, a partir de una tension negativa aplicada por la Fuente
de BIAS y cuyos valores deben estar en el orden de 200 - 400 V; permite atraer
los iones hacia el substrato, garantizando una buena intermixing con el
recubrimiento.

Estabilizado el sistema, se abre el obturador (Shutter), dando inicio al
proceso de deposicion, siendo el tiempo una variable del sistema que debe ser
fijado previamente. En general, para procesos PVD por arco, son cortos,
menores a sesenta minutos, como resultado de la elevada velocidad de
deposicion.

Concluido el proceso de deposicion, se cierra el obturador, se corta el
potencial del substrato, asi como la corriente de arco, disminuyéndose a cero la
rotacion del catodo, se retira el electrodo y se cierra la entrada de N, a la
camara.

Para el enfriamiento del sistema se le deja evacuando durante 30 minutos, se
cierra la cdmara con N, hasta presion atmosférica.

Para la deposicion se utilizaron substratos con la forma geométrica y
dimensiones especificadas en la Figura 3.2.
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Figura 3.2: Dimensiones y forma geométrica de la probeta.

Los substratos fueron sometidos a pulido previo, desbaste grueso con papel
de lija # 220, en una maquina rotativa de pulido, seguido de dos etapas
intermedias y una final con papel de lija # 600. Otros especimenes fueron
sometidos a pulido fino con pafios afelpados y pasta de diamante de 7 y 1
micron respectivamente, hasta alcanzar terminacion especular. El proceso de
pulido fue seguido de una limpieza quimica con solventes fuera del reactor, la
cual fue ejecutada con acetona, en una cuba de ultrasonido durante un tiempo de
45 minutos.

Con la finalidad de optimizar la ejecucion del proceso, fue diseiado y
construido un soporte como el mostrado en la Figura 3.3, el cual permite la
elaboracion de hasta diez especimenes en condiciones 6ptimas de deposicion.

Fi 3.3: Soporte para probetas.
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Dicho soporte conjuntamente con el conectador al terminal de tension del
reactor Figura 3 .4, fue sometido a limpieza quimica meticulosa con un solvente,
acetona.

Figura 3.4: Conectador al terminal de tension.

Finalmente antes del inicio del proceso de deposicion, se sometieron los
substratos nuevamente a un proceso de limpieza, mediante sputtering en una
descarga de argén, durante un tiempo de treinta minutos.

3.2- Medicion de la adherencia del recubrimiento.

La adherencia del recubrimiento al substrato constituye una de las
propiedades mas importantes del mismo desde el punto de vista funcional al
determinar su vida util. Sin embargo es una de las propiedades menos
entendidas debido a falta de métodos adecuados para medir cuantitativamente
dicha magnitud, dificultandose entonces la verificacion de modelos tedricos para
su analisis.

Adherencia: Se define como la condicion bajo la cual dos superficies estan
unidas por fuerza de valencia, anclajes mecanicos o ambos [34].

Esta definicion se refiere a dicha propiedad al nivel de la interface entre las
superficies del substrato-recubrimiento. En la practica se comportan como un
sistema mecdnico unico que presenta deformaciones producidas por
solicitaciones externas. Dichas fallas pueden manifestarse tanto en el
recubrimiento como en el substrato y son del tipo adhesivo o cohesivo.

Distintos tipos de métodos de medicion de la adherencia se han desarrollado,
descritos en [16; 34; 35; 36; 37;38]. En el caso particular de los recubrimientos
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duros es utilizado el de identacién y el de rayado (Scratch Test), tal como
muestra la Figura 3.5 [39], en el ultimo caso, se utiliza una punta dura
generalmente de diamante, la cual desliza sobre el recubrimiento con velocidad
constante, al mismo tiempo que aumenta la fuerza que dicha punta ejerce sobre
la pelicula. Este incremento de fuerza aplicada produce una deformacion elasto-
plastica creciente del conjunto recubrimiento-substrato, que genera tensiones en
el mismo. La fuerza de carga para la cual se produce la falla, que puede ser
cohesiva/adhesiva, se denomina carga critica de adherencia Lec.

raya por debajo

raya por arriba
de la carga critica

deformacidn del material
frante al indentador

Figura 3.5: Prueba de rayado (Scratch Test).

La determinacion de la carga critica de adherencia puede realizarse por
medios Opticos o por emision acustica.

A los efectos de la determinacién de Lc por el primero de los medios, se
adopta el siguiente criterio: tomar como tal a la correspondiente a la primera
falla adhesiva o cohesiva observada en el recubrimiento, con pérdida parcial del
mismo, a partir de la observacion con un microscopio dptico con magnificacion
de 400x. En estas condiciones se determina la longitud del trazo hasta la primera
falla observada y conociendo la velocidad de incremento de la carga aplicada, se
determina el valor de Lc.

El proceso de rayado es acompafiado por las sefiales de emision acustica.
Ondas acusticas resultantes del dafio se registran utilizando un detector de
emision acustica sintonizado a una frecuencia de 100 kHz.La sefial resultante da
valores de la raiz cuadratica de la onda de emision acistica y es registrada,
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Junto con la seiial de la fuerza aplicada. Al producirse la falla de adherencia del
recubrimiento, la sefial acustica muestra un sibito cambio que incluye
oscilaciones de alta frecuencia. La fuerza para la cual se produce este cambio en
dicha sefial, se identifica con la carga critica de adherencia.

La Figura 3.6, muestra al equipo de rayado modelo CSEM REVESTEST, el
cual fue utilizado para realizar las mediciones correspondientes y cuyas
especificaciones técnicas fundamentales son las siguientes:

- Punta de diamante Rockwell C de 0.2 mm de radio.

- Velocidad de la mesa de traslacion, para traslacion del substrato bajo la punta
de 1dentacion: 4 a 40 mm/min.

- Carga aplicada al recubrimiento y que vana linealmente con el tiempo: 0 a
200N,

- Velocidad de carga ajustable: 40 a 400 N/ min.

Figura 3.6: Equipo para medicion de adherencia.

3.3- Medicion del espesor del recubrimiento.

Para la medicion de este parametro se utilizo el fenomeno de abrasion
esférica, mediante el cual es desgastada la superficie del recubrimiento con una
esfera de diametro conocido impregnada en pasta de pulido diamante de 11, a
partir de lo cual una vez que se ha llegado a la superficie del substrato, quedan
delimitadas dos circunferencias, la del recubrimiento y la del substrato.
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Midiendo dichos radios v conociendo el de la esfera de pulido, puede calcularse
el espesor del recubrimiento sobre la base de consideraciones trigonométricas,
de acuerdo con la formula indicada en la Figura 3.7.

espesor = x .,y / didmetro esfera
X

o recubrimiento
] '.I-t.-__:..ﬂ‘_:r_._..:r‘-l;ur_ m

Figura 3.7: Medicion del espesor

Por otro lado, en la Figura 3.8 se muestra el equipo CSEM CALOTEST, el
cual fue empleado para dichas mediciones.

Figura 3.8: Equipo para la medicion del espesor.

3.4- Medicién de microdureza del recubrimiento.

Fue utilizado el microdurometro Vickers modelo MVK-H200, mostrado en
la Figura 3.9, el cual posee una plataforma de identacion que permite colocar el
substrato con el recubrimiento hacia arriba, debajo de una torreta que contiene
lentes de observacion y objetivos para enfocar la imagen que puede ser
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observada en un monitor de video, para seleccionar la zona donde se realizara la
impronta.

Figura 3.9: Microdurometro Vickers.

En dicho monitor aparece una cruz que se posiciona en el punto deseado,
utihizando los ajustes de la mesa de coordenadas x-y. Aparecen ademas barras
de medicion, que llevadas a los extremos de las diagonales de la impronta con
un tornillo de ajuste, permiten determinar las dimensiones de las mismas, asi
como el valor de la dureza, el cual aparece automaticamente en un indicador
digital.

Durante la medicion de la dureza, la identacion tiene un efecto perturbador
sobre el recubrimiento y material del substrato, que se extiende hasta
profundidades del orden de diez veces la profundidad de la impronta [39].

En el caso de identacion Vickers la profundidad de la impronta puede
calcularse aproximadamente como & = d/7, donde d representa a la diagonal de
la misma. La profundidad total afectada por la impronta es del orden de 1.4d. lo
que significa que a menos que el espesor del recubrimiento sea mayor a 1.4d, la
medida de la dureza estara afectada por propiedades de dureza del substrato.

Una de las vias para reducir dicho efecto, es disminuir la carga aplicada, de
manera de reducir la dimension de la impronta, satisfaciendo la condicion de no
perturbacion. El limite de reduccion depende de la posibilidad de observar
claramente la impronta y poder medir sus dimensiones.
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3.5- Medicion de la rugosidad del recubrimiento.
Para dicha medicion fue empleado el Rugosimetro electrodinamico mostrado
en la Figura 3.10, destinado al examen de superficies.

Figura 3.10: Rugosimetro Electrodinamico.

Caracteristicas técnicas fundamentales del Rugosimetro SURFEST SV-400

- Rango de medicion y lectura minima.

Rango de medicion () : 600 80 8
Resolucion (p) : 0.1 0.01 0.01
- Velocidad de medicion (mm/s): 0.1;0.5; 1.0

3.6- Difracciéon de Rayos X.

Constituye una de las técnicas no destructivas con una utilizacion
suficientemente efectiva en el analisis de materiales que han sido procesados
superficialmente, permitiendo dentro de otros aspectos los siguientes:
Identificacion de fases presentes, medicion de macrotensiones, asi como de
orientaciones cristalinas preferenciales [40].

En esencia se realizaron mediciones de tensiones residuales y la
identificacion de compuestos en muestras sin recubrir, asi como especimenes
recubiertos con TiN.
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Las tensiones residuales se determinan a partir del calculo de la pendiente m
de la recta obtenida por la ley del sen®  a partir de la expresion:

oc=-m.k
Siendo: k= n cotg 6/360. (S ,/2)

Empleando un equipo portitil RIGAKU-STRAINFLEX PSF, el cual emplea
geometria de haces paralelos, permitiendo disminuir el error en la determinacion
del angulo de difraccion introducido por posicionamiento de la muestra.

Debido a que el espesor de capa del recubrimiento no permite con el equipo
medir tensiones en el mismo, como resultado de la baja intensidad de los picos
de difraccion. Se refieren las medidas a la fase mayoritaria del substrato el Fe =,
mediante el plano difractante {211} con el dngulo 26 igual a 156, La tension en
el recubrimiento constituye la diferencia observada en primera estimacion entre
las tensiones medidas en la muestra antes y despues de realizada la deposicion.

Se utilizo radiaciéon Cr K, (A= 2.229100 A", con filtro de Vanadio, con la
finalidad de obtener radiacion monocromatica o sea eliminar la longitud de onda
correspondiente a la linea Kj. La tension de operacion para el tubo de rayos x, es
fijada en 30 kV. vy la corriente es variable hasta 10 mA.

El equipo tiene la posibilidad de realizar un barrido angular en 20 desde
140°-170". Los angulos ¥ de medida pueden variarse entre 0 y 30 grados v el
registro de la intensidad difractada se realiza por pasos en 20, con tiempo de
contaje variable. El control del equipo y procesamiento de datos es efectuado
por medio de un programa a través de una PC.

Para la obtencion de la intensidad difractada versus angulo de difraccion 20,
se utilizo un difractométro Philips PW 1810. La radiacion empleada en este caso
fue Cu Ko (A=1.541838 A"), filtrada con monocromador, Se realiza el barrido
para angulos de difraccion 26 entre 20 v 120 grados.

La tension y corriente del tubo de rayos X se fijan en 40 kV. y 20 mA. Las
intensidades se registran durante un segundo a intervalos de 0.02 grados en 26.

Con estas condiciones fueron obtenidos los diagramas de difraccion. La
posicion angular de los picos esta relacionada a través de la Ley de Bragg con
los espaciados interplanares caracteristicos de cada fase. El equipo posee un soft
que realiza de forma automatica los calculos, obteniéndose listados de
espaciados ¢ intensidades. La identificacion de fases cristalinas presentes en la
muestra se realiza de forma automatica por un soft de buisqueda en la base de
datos almacenados en una unidad de CD-ROM.
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3.7-Miaquina de desgaste.

Los ensayos de desgaste fueron realizados en una maquina para friccion y
desgaste DOW CORNING modelo (LFW-1), del tipo block on - ring.

En la misma las experiencias pueden realizarse con varios tipos de
lubricantes: Liquidos, gases atmosféricos y temperatura hasta 200° C. La
velocidad de rotacion y la carga también pueden ser variadas de manera de
simular las condiciones de servicio.

La Figura 3.11 muestra un esquema de las partes fundamentales de la
maquina. El bloque a examinar es cargado contra un anillo que rota a
determinada velocidad y nimero de revoluciones, la fuerza de friccion es
medida constantemente, mediante una celda de carga y sus valores registrados y
procesados en el tiempo, mediante el software de una PC. Dichos datos,
conjuntamente con el de fuerza normal aplicado, permiten el calculo del
coeficiente de friccion.

ESQUEMA DE MAQUINA: DOW CORNING, MODELO LFW1

HORMAS ASTM D 2714-68 ¥ GT7-87

Figura 3.11: Maquina de desgaste.

El volumen de la escara de desgaste del bloque puede ser calculado
entonces a partir del ancho de la escara del mismo. Asi como el volumen
desgastado del anillo, a partir de la pérdida en peso de dicho elemento.

3.8- Medicion del ancho y profundidad de la escara.

A los efectos de medicion del ancho de la escara en el bloque fue empleado
el pequerio Escleroscopio Durimet, mostrado por la Figura 3.12. El mismo posee
una platina de medicion para la colocacion de las muestras, con husillos que
poseen margenes de medicion de hasta 25 mm, para los desplazamientos en los
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ejes x-y, ademas un ocular para mediciones de precision, con una raya reticular
en posicion vertical que puede ser ubicada en un conjunto de crestas o valles
tomadas como referencia a la entrada y salida de la escara respectivamente,
durante el proceso de verificacion.

Figura 3.12: Escleroscopio Durimet.

Debido a las posibilidades técnicas del Rugosimetro Electrodinamico
SURFEST SV-400. El cual fue descrito en el epigrafe 3.5, de poder ser utilizado
como perfilometro vy perfilografo, se aprovecho esta ultima para verificar
también el ancho de la escara, asi como la profundidad de la misma.

3.9- Microscopia electronica de barrido.

En las experiencias correspondientes se trabaja con el Microscopio
electronico Phillips PSEM 500, el cual permite la observacion y analisis de todo
tipo de superficies. Las imagenes son obtenidas mediante un sistema oOptico-
electronico y posteriormente visualizadas en la pantalla de un tubo de rayos
catodicos a partir de las senales amplificadas provenientes de un detector y
obtenidas como resultado de la incidencia de un haz de electrones sobre la
superficie a analizar y la emision de electrones secundarios. Requisito
indispensable para la observacion de la muestra es hacerla conductora, por lo

48



que en todos los casos se requirié de un metalizado previo el cual fue realizado
con oro. El margen posible de aumento de este equipo varia desde 12 a 50000 x.

Con dicha técnica se efectud la observacion de la estructura de granos del
recubrimiento, para lo cual se practicaron entallas a la muestra con disco de
corte adiamantado, se le enfri6 en nitrégeno liquido (T=-195.8"C) por debajo de
la temperatura de transicion dictil-fragil, fracturandose posteriormente con un
golpe. De esta manera la fractura producida es del tipo fragil, debido a que el
material no se deforma, pudiéndose observar sin distorsion la seccion transversal
del mismo.

Otros analisis importantes que permitio realizar esta técnica fueron los
relacionados con la caracterizacion de las zonas desgastadas de forma
cualitativa, asi como semicuantitativa con el auxilio de la espectroscopia por
dispersion de rayos x, obteniéndose de esta manera los espectros
correspondientes.

3.10- Microsonda electronica.

Una Microsonda CAMECA-SX50, con una corriente de haz de 10 0 20nA a
una tension de aceleracion de 20 Kv. y radiaciones de NKa, TiKa y FeKa, fue
empleada para realizar las experiencias relacionadas con la distribucion de
dichos elementos en direccion perpendicular a la superficie del recubrimiento.
Este tipo de microanalisis permite la obtencion y andlisis de la radiacion X
caracteristica de elementos presentes en el microvolumen de aproximadamente
un micron cubico, con el cual interacciona el haz de electrones.

Ademas de los perfiles cualitativos de los elementos de interés, se realizaron
analisis cuantitativos., Por dicha razon no se efectud el metalizado de los
especimenes, pero ademds para obtener buenos resultados en las mediciones de
composicion, se realizd la preparacion de superficies de las muestras, con un
desbaste inicial hasta papel # 600, concluyendo con pulido con paiios y pasta
de diamante de 1 y 7 micrones.

3.11- Espectrometria de fotoelectrones generados por Rayos X.

Esta técnica de andlisis de superficies, permite determinar el estado de
combinacion quimica de los elementos de la superficie de la muestra, sobre la
cual se hace incidir el haz de fotones monoenergeticos de rayos X, de energia
conocida, que son absorbidos perdiendo su energia en el proceso de fotoemision;
esto es parte de esta energia es gastada en arrancar electrones desde los distintos
niveles atomicos y el resto cedida como energia cinética a dichos electrones.

Conocida la energia de fotones incidentes, se puede medir la energia cinética
de los electrones y calcular la energia de enlace que poseian estos tiltimos
cuando estaban ligados al nicleo del atomo, por un simple balance energético.
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Como dicha energia de enlace de los electrones es caracteristica tanto para cada
elemento puro como, como para los compuestos, se puede determinar la
composicion de la superficie en estudio.

El equipo utilizado fue el espectrometro de electrones ESCA 3 MARK 2 de
VG. el cual posee dos camaras que funcionan en ultra alto vacio,
aproximadamente (5. 10" Torr). Las energias se calibraron tomando el pico del
Au 4f 7/2 en 84 eV con respecto al nivel de Fermi. Se utilizo un cafion de iones
de argon para remover controladamente las capas superficiales.

Fueron ejecutadas las experiencias tanto en la superficie correspondiente a la
huella del contacto de la contraparte con el bloque.

3.12- Microscopia electrénica de transmision.

El microscopio electronico de transmision Phillips CM 200, fue utilizado
para realizar las experiencias correspondientes. El mismo posee un sistema
optico-electronico el cual permite obtener y visualizar las Imagenes en una
pantalla de observacion.

Mediante la apertura de objetivo se pueden eliminar los haces difractados,
dejando pasar solamente el haz transmitido a traves de la muestra para obtener
de esta manera la denominada imagen de campo claro o también podemos
seleccionar uno de los haces difractados obteniéndose de esta manera la imagen
de campo oscuro. Ambas formas de operacion a pesara de sus diferencias, nos
van a permitir obtener informacion acerca de la estructura del material.

En este equipo las variaciones de potencia en la lente intermedia son las que
hacen aparecer en la pantalla final la imagen electronica de la muestra, o el
diagrama de difraccion, este ultimo resulta de importancia para obtener
informaciéon en relacion con la estructura; en ambos casos mencionados la
trayectoria de los electrones hasta dicha lente va a resultar la misma.

El empleo de esta técnica permitio el analisis de los debris que fueron
obtenidos durante el proceso de desgaste, los cuales fueron recolectados, para su
colocacion en las grillas de Cu normalizadas para los portamuestras del
microscopio, por medio de la limpieza inicialmente con acetona, en cuba de
ultrasonido y posteriormente con alcohol, tanto la probeta como la contraparte es
decir el anillo.

Fueron obtenidas las imagenes correspondientes de dichos debris, los
diagramas de difraccion, asi como informacion relacionada con la composicion
de los mismos. este tltimo mediante el auxilio del analisis dispersivo en energia
de rayos x..

3.13- Ruta critica para ejecucion de las tareas.
Para optimizar la ejecucion de las tareas y técnicas experimentales se elabord
v llevo a cabo el siguiente flujo de trabajo:
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Capitulo 4: Experiencias realizadas sobre acero
TIPO AISI-O1l.

Breve descripcion de ensayos y resultados obtenidos con el acero para
herramientas tipo AISI- O1.

Antes de realizar los ensayos correspondientes al acero para herramientas
tipoAISI-M2, se ejecutaron ensayos sobre un lote de muestras de acero tipo
AISI-O1, otro tipo de acero para herramientas que por Normas [41], es
recomendado para realizar la calibracion de la Maquina de ensayos de Friccion y
Desgaste empleada en el desarrollo del presente trabajo, permitiendo al mismo
tiempo realizar el ajuste del resto de diferentes técnicas que posteriormente
también fueron utilizadas.

4.1-Composicion quimica, clasificacion y aplicaciones.

El acero AISI-Ol, esta clasificado dentro de los empleados para trabajo en
frio, templable en aceite, con aplicaciones en herramientas y piezas que
requieren una buena resistencia mecanica y estabilidad dimensional.

Su composicion quimica acorde con las normas AISI, SAE y UNS debe ser
la siguiente:

Tabla 4.1: Composicion quimica del acero tipo AISI- Ol

Composiciéon | C Mn [Si| Cr [Ni|[Mo] W [V ]Co

% 0.85-1.0 11.0-1.4 |0.5 {0.4-0.6/0.3| - [0.4-0.6(0.3| -

4.2- Preparacion de las muestras.

Fueron utilizadas seis muestras en total, con tratamientos térmicos pre
vio y dureza aproximada de 57.5 HRc, divididas en dos grupos realizandoseles
diferente preparacion superficial.

Tabla 4.2: Preparacion superficial de las muestras AISI-O1.

GRUPO [DENTIFICACION PREPARACION
1 6/5 6/6 6/7 Papel 600
2 6/4 6/8 6/9 Ataque Electolitico

4.3-Medicion de macrotensiones
Posterior a dicha preparacion superficial se realizd la medicion de las
macrotensiones. Los resultados se presentan en la tabla 4.3.
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En la misma se observan las columnas de tensiones transversales y
longitudinales a los surcos de abrasion de la terminacion de la superficie con
papeles de carburo de silicio nimero 600 y pulido electrolitico. Los valores
negativos corresponden a tensiones de compresion y los positivos de traccion.

Tabla 4.3: Medicion de Macrotensiones.

Direccion de medicion

No de Muestra TRANSVERSAL LONGITUDINAL
6/5 6=1.6+9.0 MPa o = 83 + 10.0 MPa
6/6 o=-46 + 8.0 MPa o= 65.5+4.0 Mpa
6/7 oc=871£9.0 MPa o =141.0 + 3.0Mpa
6/4 o =273 + 8.0 Mpa o =329.8 + 9.0Mpa
6/8 o =372 +9.0 Mpa g =436.0 £12.0Mpa
6/9 ~ ©6=397.8+6.0MPa o = 496.8 £10.0Mpa

Con posterioridad fueron sometidas al proceso de recubrimiento, para lo cual
se utilizaron las condiciones descritas a continuacion, con la finalidad de
depositar una intercapa de Ti de espesor inferior a un micrén, asi como un
recubrimiento de TiN de aproximadamente tres micrones.

4.4- Proceso de deposicion de TiN por PVD.
Deposicion de intercapa de Ti:
- Presi6n inicial de cAmard...........oc.ooovevenec< 3 X 10 “Torr

- Candal e Argdn e iiami | em’/min
- Corriente de Arco.......cccceeveevenriinieeieresnnenes, 80 A

- Tensidn de BIAS............ciiiiiiiiinniiiviiicinnnn=500V

= TIEMIPO. covvevecvirveesccierescecenseesesesnneeseavennssaeees 3 T

- Espesor aproximado...........cimeiininn <03 p

Deposicion de Recubrimiento de TiN:

- Presion de trabajo de la camara................ 3 x 10 *Torr
- Caudal de Nitrégeno...........ccoesivereeresesneneen. 40 cm’/min
- Corriente de arco..........cccccevevvveeecrecneensecnnss 80 A

- Tension de BIAS:......cvisiniiiiiine =300V

- Distancia Substrato catodo.............ccvveeeene. 19 Cm

- Velocidad de rotacion del catodo............... 400 rpm

R IORIIEI o1 vo sivnvusweniransnimesnspisasanennsenassssnnsagsssrns 0 TINNED
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Debe destacarse que el proceso de deposicion fue ejecutado con el auxilio
del soporte de la Figura 3.3 del Capitulo 3, el cual permite realizar el depdsito
sobre un total de hasta diez muestras simultaneamente.

4.5-Caracterizacion del recubrimiento.

Con dicha finalidad fueron utilizados los métodos, asi como diferentes
técnicas que fueron descritas en el capitulo 3, con las condiciones y parametros
que se especificaran en cada uno de los casos.

4.5.1- Medicion de las propiedades mecanicas del recubrimiento.

En la Tabla 4.4 se muestran los valores de cada una de las propiedades del
recubrimiento que fueron medidas, esto es: El espesor, la carga critica de
adherencia, la rugosidad superficial obtenida y la microdureza.

Tabla 4.4: Propiedades del Recubrimiento

Adherencia

No de Espesor Rugosidad Microdureza
Muestras (n) Le (N) Ra (u) HV (50 )
6/4 277 - - 1112
6/5 2.80 20.63 0.39 -
6/6 2.87 22.13 0.41 972.1
6/7 - - - -
6/8 2.83 - - -
| Promedios 2.81 21.38 0.4 1042.5

4.5.1.1- Medicion del espesor.

Las muestras

inicialmente fueron desengrasadas con un

(Isopropanol) y posteriormente ensayadas con las siguientes condiciones:
- Diametro de la esfera: 25.4 mm
- Velocidad de giro del eje del motor: 200 rpm
- Solucion abrasiva de diamante de un micrén
- Tiempo de desgaste: 1 min

4.5.1.2 - Medicion de la adherencia.

solvente

De acuerdo con lo explicado en 3.2, a un total de cuatro muestras se les
realizd la medicion del valor de la carga critica, utilizando el método 6ptico. La
Figura 4.1 muestra la huella provocada por el identador de diamante Rockwell
C, en la que podemos observar la falla del recubrimiento, con respecto a la cual
se mide la longitud del trazo que de conjunto con el valor de la velocidad de
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incremento de la carga aplicada, son utilizados para calcular la carga critica de
adherencia del depésito

Fallo del recubrimiento

Figura 4.1: Huella del identador

Diferentes pardmetros para la medicion:

- Radio de la punta del identador: 0.2 mm

- Velocidad de traslacion de la mesa: 10 mm/min
- Carga aplicada al recubrimiento: 80 N

- Velocidad de carga ajustable: 100 N/min

4.5.1.3 - Medicion de la rugosidad.
La verificacion del acabado superficial del recubrimiento se realizo con las
siguientes condiciones de ajuste del perfilémetro.
- Longitud de la linea de referencia L: 0.8mm
- Velocidad de Medicion V: 0.5 mm/s

35



4.5.1.4 - Medicion de la microdureza.

Los valores de microdureza fueron medidos con cargas de 50 g , valor hasta
el cual se disminuyo con la finalidad de disminuir la dimension de la impronta
para satisfacer la condicion de no pertubacion y al mismo tiempo que fuera
visible. Dichos valores estan influenciados por la dureza del substrato, una vez
que la profundidad de la impronta superd la décima parte del espesor del
recubrimiento.

4.5.2- Anilisis de composicién con Microsonda electrénica.

Las figuras 4,2; 4.3, 4.4, corresponden a los perfiles de Fe, Ti y N los
cuales fueron obtenidos durante el andlisis de composicion por medio de la
Microsonda electronica, realizado en el corte transversal de la muestra. En los
mismos observamos: en la parte superior los niimeros de cuenta que fueron
detectados para cada elemento, en la parte inferior los valores de la tension del
haz de electrones utilizado y la magnificacion para cada caso.

En la tabla 4.5 se describen los tiempos y longitudes de barrido que fueron
utilizados para cada uno de los elementos que fueron analizados

Tabla 4.5: Tiempos y longitudes de barrido.

Tiempo de | Longitud de
Elementos. | Barrido (s). | Barrido (p)

Fe 40 60
Ti 40 80
N 120 80
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Figura 4.4: Perfil de concentracion de N.

4.5.3- Medicion de macrotensiones posterior al recubrimiento.

En la Tabla 4.6 se observan los valores de las tensiones residuales promedio
que fueron medidos posterior al recubrimiento, asi como el pardmetro de red, se
utilizo para ello la técnica de DRX y las condiciones descritas en 3.6.

Tabla 4.6; Tensiones residuales.

Muestra Tensiones residuales o (GPa). Parametro de red, a (A").

01 + TiN -5.85 4.2715

4.5.4- Ensavo de Desgaste.
Las condiciones con las cuales se realizaron dichos ensayos fueron las
siguientes:
- Velocidad lineal:21.960 m/min
- Lubricacion pasiva: Aceite mineral SSU-340,
- Carga real: 27.2 kg
-Tiempo:0.5 h
Con posterioridad a los mismos se realizaron las caracterizaciones
correspondientes.
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4.5.4.1- Caracterizacion del desgaste.
- Medicion del ancho y profundidad de la escara.

Ambos parametros fueron verificados por mediciones indirectas. Caso
particular del ancho se utilizd dos técnicas, medicion por Microscopia
auxiliandonos con el Escleroscopio tal como se describio en el capitulo # 3 v
con el empleo del Perfilometro, mientras que la profundidad solo fue medida
con el auxilio de éste tltimo.

La tabla 4.7 muestra dichos resultados, tanto para el acero AISI - O1 sin
recubrir, como recubierto. De la misma manera en la Figura 4.5 se observa el
perfil evaluado en proximidades y sobre la superficie de la escara de desgaste
por medio del Rugosimetro electrodinamico, asi como algunas de las
condiciones de la medicion, como son: Longitud de la linea de referencia, (L);
Total de veces que se ejecuta la verificacion en dicha longitud de referencia,
(N); Parametros de verificacion, (Ry); (Rt), asi como la escala con la cual fue
obtenido el grafico del perfil en el caso particular de la muestra recubierta. Debe
destacarse que por esta via fueron medidos los anchos de escara siguientes:
Ancho de escara maximo, esto es teniendo en consideracion los efectos
de acumulacion de material en las zonas de entrada y salida de la escara y el
Ancho simétrico, esto es sin considerar dicho efecto, al tener en cuenta la
simetria en altura de sus puntos tanto, a la entrada como a la salida de la misma.

Tabla 4.7: Resultados de medicion del ancho y profundidad de la escara.

TIPO DE MUESTRAS AISI-01 | AISI-O1 +TiN
Ancho
maximo . 0.43 mm.

de escara.
Ancho
simétrico
de escara.
Profundidad
de escara.

PERFILOMETRO
- 0.36 mm.

= 0.56 n

Ancho
de escara. 1.52 mm. 0.35 mm.

MICROSCOPIA
Profundidad 1.19 . =

de escara.

WO Z 0
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Figura 4.5: Medicion de ancho y profundidad de la escara por técnicas de
Perfilometria.

- Coeficiente de Friccion.

Con los valores de Fuerza de Friccion medidos con las condiciones de
ensayos especificadas en 4.5.4 y con el valor de carga normal aplicado, se
obtiene para las muestras AISI-O1+TiN, el correspondiente Coeficiente de
Friccion. Los respectivos valores de dicho parametro fueron graficados vs
tiempo en unidades arbitrarias en un Grafico como el mostrado en la Figura 4.6.
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Figura 4.6: Coeficiente de friccion.
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- Observacion por SEM de la superficie del recubrimiento.

La observacién por SEM, muestra que dicha superficie se caracteriza por su
rugosidad y topografia. Destacindose en ella las crestas de acrecion del TiN,
producidas por el método de deposicion, asi como las cupulas de las ampollas de
Ti que solidifican sobre el ceramico. Figura 4.7

Figura 4.7: Superficie del recubrimiento

- Observacion por SEM de la zona desgastada.

Se realizd también, con el auxilio de ésta técnica el anilisis de la topografia
y morfologia de la superficie en la zona desgastada, observandose cuales son las
principales formas de fallas que se manifestaron y que son mostradas por las
Figura 4.8, modo de falla en las cupulas de ampollas de Ti, Figura 4.9,
Deformacion plastica y surcado.
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Figura 4.8: Micrografia SEM. Modos de fallas en cipulas de ampollas de Ti,
M=10000X.

Figura 4.9: Micrografia SEM. Deformacion plastica y surcado. M=2000X
Como se explicara al comienzo de este capitulo las experiencias con este

acero tienen como objetivo fundamental el ajuste y afinado de las técnicas
fundamentales que seran empleadas ademas durante las diferentes experiencias
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con el acero AISI-M2, objeto de estudio. Por lo tanto resulta importante
entonces realizar un analisis al menos de los resultados fundamentales.

4.6 - Anilisis preliminar de los principales resultados obtenidos en el acero
AISI-01.

El primer resultado importante que debe ser considerado es el relacionado
con las tensiones residuales, tal como se observa en la Tabla 4.3, en la
generalidad de los casos se manifestaron tensiones de traccion, aspecto no
beneficioso considerando que sobre dichas superficies realizaremos el deposito
de TiN. Dichas tensiones son atribuidas al hecho de que las muestras durante el
proceso de elaboracion con la finalidad de obtener sus dimensiones finales
fueron sometidas a rectificado, posterior al tratamiento térmico. Se destaca
ademds que los mayores valores se corresponden con el conjunto de muestras
que fueron sometidas a pulido electrolitico, esto debido a que dicho proceso es
capaz de eliminar las capas de deformacion del papel #600 el cual introduce
valores de tensiones menores y que pudieran llegar incluso a ser de compresion
tal como se observa en la muestra 6/6.

Otro aspecto importante se relaciona con las propiedades del recubrimiento.
De acuerdo con los resultados especificados en la Tabla 4.4, puede afirmarse
que no exisie dispersion en cuanto a las propiedades del recubrimiento que
fueron medidas con independencia del tratamiento previo superficial de las
muestras. Tampoco influyé la posicion de ubicacion de las mismas en el
dispositivo empleado para la realizacion del depésito. Adn cuando en el caso de
la muestra 6/9 el valor de la carga critica de adherencia resultd inferior a las
restantes, lo cual se atribuye al proceso de pulido electrolitico, dicha diferencia
al ser comparada con el resto de los resultados es menor que un 10%.

Por ultimo en cuanto a los resultados del Coeficiente de Friccion obtenidos,

Figura 4.6, encontramos que existe correspondencia con los publicados por la
literatura, para el caso de desgaste de TiN vs Acero [8], [42].
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Capitulo 5: Experiencias realizadas sobre acero
TIPO AISI-M2.

En correspondencia con los resultados que fueron obtenidos en las experiencias
con el acero tipo AISI-Ol, se ejecutan las del acero tipo AISI-M2. En este ultimo
caso el acabado superficial de la superficie a ser recubierta con TiN, corresponde al
obtenido con papel de carburo de silicio # 600. Sélo se introduce variacion en el
tiempo de duracion del ensayo de desgaste, el cual fue incrementado al doble.

5.1- Caracterizacion del substrato.
5.1.1-Caracteristicas y especificaciones normalizadas.

Dicho acero se encuentra clasificado dentro de los denominados rapidos
ledeburiticos, son templables al aire y estan destinados fundamentalmente a la
fabricacion de herramientas de corte de alta velocidad, asi como matrices y
punzones.

Su composicion quimica de acuerdo con las normas AISI, SAE, UNS, debe
ser la siguiente:

Tabla 5.1: Composicion Quimica del acero AISI- M2.

Composicion| C Mn [Si [ Cr |[Ni [ Mo | W [V
0,78 |0.15 |0.20 | 3.75 4.5 04 | 1.7

%o a a a a |030]| a a a
0.88 | 0.44 [0.45 | 4.50 5.3 0.6 |22

A un conjunto de cinco muestras se les midio la macrodureza del material en
condiciones de entrega, determinandose que el valor promedio de la misma era de 18
HRc.

Con la finalidad de mejorar las propiedades mecianicas de dicho material se
sometieron dichos especimenes a determinados regimenes de tratamientos térmicos.

5.1.2- Tratamientos térmicos.

El proceso de tratamiento térmico fue el que se describe a continuacion:

- Austenitizado a temperatura de 1230" C, con un mantenimiento de la misma
durante un tiempo de 5 minutos, asi como del potencial de carbono.

- Temple en aceite a temperatura de 170" C, durante un tiempo de mantenimiento

de 3 minutos.
- Enfriamiento en aire con tiempo de mantenimiento de tres minutos.
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- Revenido en horno a temperatura de 500" C al aire y un mantenimiento durante
un tiempo de una hora.

- Enfriamiento al aire con mantenimiento durante un tiempo de 5 minutos

- Revenido en horno a temperatura de 500" C al aire y mantenimiento durante un
tiempo de una hora.

- Enfriado al aire.

Se realizd la medicion de la macrodureza y se obtuvo como resultado, valor
promedio de la misma 63 HRc.

Posteriormente, se realizo la preparacion metalografica de las superficies de las
muestras con la finalidad de ejecutar:

1- Caracterizacion metalografica: En este caso después de pulidas hasta papel de
carburo de silicio # 600, fueron pulidas con pasta de diamante de 1 y 7 micrones
respectivamente y posteriormente atacadas con reactivos con la finalidad de revelar
la estructura correspondiente.

2- Deposicion del recubrimiento de TiN: Como se habia explicado al comienzo
de este Capitulo, se ejecuta el pulido hasta papel de carburo de silicio # 600.

5.1.3- Caracterizacion metalografica.

Se realizo tanto en muestras de acero en condiciones de entrega, como en
muestras con tratamiento térmico. En el primero de los casos los substratos fueron
pulidos con papel de carburo de silicio (220, 320, 400, 600) y posteriormente con
pafios y pasta de diamante de 7 y 1 micron respectivamente y atacados a continuacion
con el reactivo nital 4% durante un tiempo de tres segundos, lavadas con agua,
alcohol, secadas y finalmente, observadas en el microscopio dptico.

Como muestra la Figura 5.1, se observa la estructura tipica para este tipo de
material en estado laminado y recocido, al reconocerse en la misma la presencia de
carburos primarios, gruesos y separados, los secundarios mas finos y los eutectoides
muy finos.
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Figura 5.1: Analisis Metalografico M2 (as received).
Micrografia optica M=500x.

Para los substratos tratados térmicamente se procede de manera similar que en el
caso anterior desde el punto de vista del pulido, pero se realiza el ataque con una
solucion de nital 4- pycral 10, Posteriormente fue analizada con el microscopio
optico, encontrandose tal y como se observa en la Figura 5.2, que ocurrié una
disminucion en la cantidad de carburos secundarios, los cuales, como resultado del
calentamiento a 1230 grados celsius, se disuelven en la austenita, provocando la
saturacion de la misma con carbono y elementos de aleacion. Es precisamente esta
austenita fuertemente aleada la que se transforma en martensita durante el temple,
con el mismo contenido de elementos de aleacion, lo que le confiere al material la
estabilidad durante el trabajo, es decir, la dureza en caliente.

Ademds se observa también la presencia de los denominados carburos masivos,
los cuales no se disuelven durante los diferentes ciclos térmicos siendo los que
otorgan a este tipo de material la necesaria resistencia al desgaste.
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Figura 5.2: Analisis Metalografico acero M2.Tratado térmicamente.
Micrografia optica M=500x.

5.1.4 - Medicion de macrotensiones antes del recubrimiento.

Las tensiones residuales fueron medidas sobre dos de los substratos que
fueron seleccionados al azar antes de realizar el recubrimiento. Obteniéndose los
valores promedios que son mostrados por la Tabla 5.2 y que como puede
observarse revelan tensiones de compresion satisfactorias, en ambos casos.

Tabla 5.2: Resultados de medicion de macrotensiones.

No de la muestra | Valores promedios de tensiones residuales o [MPa]

1 -713.3+£12.28

2 -632.16+16.52

5.1.5 - Identificacién de fases.

Empleando la técnica de DRX, se identificaron las fases para cuatro de los
substratos, uno de los difractograma se muestra en la Figura 5.3, en el mismo se
observa en el eje de las (x), la posicion y anchos de los picos, asi como en el eje
de las (y), las intensidades de los mismos y que se corresponden con cada uno de
los compuestos cristalinos que fueron identificados, los cuales fueron:
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- Fase Fe-a. Estructura cubica de cuerpo centrado.
- Fase Fe; W3 C. Correspondiente al carburo tipo M¢C.
- Fase CV. Correspondiente al carburo tipo MC.

LI — PE— —
(%] -
1004

Fen

Como en todas las muestras analizadas se observaron, las mismas fases, igual
ancho, altura relativa y posicion de los picos se puede plantear que desde éste punto
de vista existe homogeneidad en las muestras.

Concluida entonces la caracterizacion del substrato, estamos en condiciones de
realizar el proceso de deposicion del recubrimiento sobre éste tipo de material.

5.2- Proceso de recubrimiento PVD.

5.2.1- Parametros del proceso.

Los parametros para la ejecucion de la deposicion de la intercapa de Ti, asi como
del recubrimiento de TiN, fueron los mismos que los empleados en el caso del acero
tipo AISI-O1, con excepcion del tiempo de deposicion de TiN que se redujo en dos
minutos.

Deposicion de intercapa de Ti:
- Presién inicial de cAmara..............o.ceeeierenee. <3 X 10 *Torr

- Caudal de Argon.........cceoeevvvverereerersensennnnenn, 1 €’ /min
= Corriente de ATCD........uamimannmiiss e SOLA

- Tension de BIAS..........coovieiiiiiieeieiieinanns - 500V

~FIBMID0 i Smin

- Espesor aproXimado..........ssssesssssnsasnsasses < 003 |

Deposicion de Recubrimiento de TiN:
- Presion de trabajo de la Camara................ 3 x 10 *Torr
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- Caudal de Nitrogeno..........ccccecieiriciivirssensens 40 em’/min.

- Corriente de arco.........ccccvcneresenerasarassrsnsnisiss S0 A

- Tensidn de BIAS..........ccicisieinsnieiisiisainiss =300 'V

- Distancia Substrato catodo........c.ccoveeeeennn. 19 €

- Velocidad de rotacion del catodo............... 400 rpm.
= TIEMIPO. covvivecririeiccserieserecinesiesrsrenasesseeenees 19 TN,

5.2.2- Caracterizacion de propiedades mecanicas del recubrimiento.

Con este objetivo fueron utilizados los métodos, medios y condiciones de
medicion que fueron descritas en los epigrafes 3.2 a 3.6, asi como en 4.5. Los
resultados obtenidos en este caso en particular son los mostrados por la tabla 5.3, en
los que puede observarse los valores promedios de espesor, adherencia, acabado
superficial y microdureza que fueron medidos sobre dos muestras verificadas.

Tabla 5.3: Resultados de caracterizacion de propiedades del recubrimiento.

Propiedades | Espesor | Adherencia | Rugosidad | Microdureza
(n). Le (N). (p). HV (50).
Resultados 2.06 19.02 0.5 1144.5

5.3- Caracterizacion del recubrimiento por Difraccién de Rayos X.
5.3.1-1dentificacion de compuestos cristalinos.

Tal como muestra la Figura 5.4, fue obtenido el correspondiente difractograma,
para muestra recubierta, con las condiciones especificadas en 3.6. Se obtuvo como
informacion fundamental la siguiente: En el eje de las (x), posicion y anchos de los
picos, en el de las (y). las intensidades, identificandose las siguientes fases:

-TiN, la cual presenta estructura ctiibica de centrada en las caras.

- Fea, de estructura cubica centrada en el cuerpo.
-Fe;C, estructura cibica centrada en el cuerpo.
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Figura 5.4: Identificacion de fases.

5.3.2- Medicion de macrotensiones.

Una vez ejecutado el proceso de deposicion, nuevamente fueron medidos los
valores de tensiones residuales empleandose las técnicas de DRX, siendo
determinados los valores promedios de tensiones, asi como de parametro de red,

mostrados en la Tabla 5.4.

Tabla 5.4: Tensiones residuales.

Muestra

Tensiones residuales o (GPa).

Parametro de red, a (A")

M2 + TiN

-5.10

4.2654

5.3.3- Analisis de la composicion por Microsonda electronica.

Con las mismas condiciones desde el punto de vista de tiempo y longitud de
barrido que las explicadas en la Tabla 4.6, fueron obtenidos los perfiles de
concentracion de Fe, Ti y N, mostrados por las Figuras 5.5, 5.6 y 5.7, en las
mismas puede observarse en la parte superior los niimeros de cuentas que fueron
detectados para cada elemento, asi como en la inferior los valores de tensién y
las magnificaciones respectivamente.
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Figura 5.6: Perfil de concentracion de Ti

71



'S.o000y ENEE 20 .0kV 4000

Figura 5.7: Perfil de concentracion de N.

5.4- Ensayo de desgaste.

Las condiciones con las cuales se desarrollaron dichos ensayos fueron las
siguientes:
- Velocidad lineal: 32.9867 m/min
- Carga real:13.6 kg.
- Tiempo: 1 h
- Lubricacion pasiva con aceite mineral, SSU 340,

El tiempo fue incrementado al doble en comparacion con el de los ensayos
de AISI-O1+TiN, teniendo en consideracion, los pequefios valores de ancho y
profundidad de escara que fue obtenida en estas muestras con tiempo de 30
minutos. Las variaciones en la velocidad y la carga se realizan con la finalidad
de aproximarnos lo mas posible a valores reales a los que puede estar sometida
una herramienta de corte durante su trabajo.

5.4.1- Caracterizacion de los ensayos de desgaste.
- Medicién del ancho y profundidad de la escara.
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Se procedié de la misma manera que en el epigrafe 4.5.4.1, la Tabla 5.4
precisamente muestra de forma comparativa los resultados para el acero AISI-
M2, asi como para el AISI-M2 + TiN.

Por otro lado en la Figura 5.8 puede observarse el perfil de la escara, el cual
fue obtenido con el Perfilometro. Dicha figura muestra los parametros que se
utilizaron para la Medicion: Longitud de referencia (L), Numero de muestreos
en dicha longitud de referencia (N), asi como los empleados para estimar la
rugosidad, (Ry), (Rt), ademas de la escala con la cual se obtuvo el grafico.

Tabla 5.4: Resultados de Ensayos de Desgaste.

TIPO DE MUESTRAS AISI-M2 | AISI-M2 +TiN
Ancho |
maximo - 0.57 mm.
de escara.
Ancho
simétrico
de escara.
Profundidad
de escara.

PERFILOMETRO
- 0.35 mm.

. 0.75

1w 2 O3 T

Ancho
de escara. 0.86 mm. 0.35 mm.

MICROSCOPIA |
Profundidad 0.94 u. -

de escara.

| P-PROFILE |
L 0. Ban
N 1

L MLM’\@WJJM Wwﬁ{

¥200

|

Bum/em

o

Figura 5.8: Medicion de ancho y profundidad de la escara.
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- Coeficiente de Friccion.

Se construyo el grafico del coeficiente de friccion, mostrado por la Figura 5.9,
tal como se observa, se grafica dicho valor vs tiempo en unidades arbitrarias.
Los valores del coeficiente de friccion fueron calculados con los valores de
Fuerza de friccion medidos durante el ensayo y con el valor de fuerza normal

aplicado.
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Figura 5.9: Grifico de Coficiente de friccion.

- Observacion por SEM de la zona desgastada.

Esta técnica mos permitié, observar en los especimenes, asi como en la
contraparte (anillos), cuales son los principales tipos de fallas que se produjeron,
a partir del andlisis de la morfologia y topografia de la zona desgastada vy la
huella en la contraparte.

Como muestran las Figuras 5.10 y 5.11. se observan fallas en las cipulas
de las ampollas de Ti del recubrimiento, asi como deformacion plastica y
surcado respectivamente, caso de la Figura 5.12
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Figura 5.10: Micrografia SEM, zona desgastada, cupulas de ampollas de Ti, M =
1000x.

Figura 5.11: Modo de falla en ctiipulas de ampollas de Ti, M = 4200x.
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Figura 5.12: Deformacion plastica y surcado, espécimen.

En el caso de la contraparte, tal como muestra la Figura 5.13, se observo la
manifestacion de deformacion plastica y surcado, pero ademas la presencia de
microcorte, Figura 5.14.

Figura 5.13: Deformacion plastica y surcado, contraparte
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Figura 5.14: Microcorte, contraparte.

La Figura 5.15, muestra comparativamente dos probetas en las que se realizo el
ensayo de desgaste, la de la izquierda corresponde al AISI-O1+TiN, mientras que la
de la derecha al AISI-M2+TiN. La Figura 5.16 se corresponde con micrografias de
las zonas de salida de las escaras en ambos especimenes. Las diferencias observadas
en cuanto a la severidad del desgaste. corroboran los resultados obtenidos desde el
punto de vista de dimensiones de la escara y por lo tanto de la tasa de desgaste.

Figura 5.15: Especimenes AISI-O1+TiN, AISI-M2+TiN.
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AISI-O1+TiN

AJSI-M2+TIN

Figurz 5.16:Zonas de szlida de las escaras de desgaste.
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Capitulo 6: Experiencias realizadas sobre acero tipo
AISI-M2, con modificaciones en algunos de los
ensayos.

Se realizaron nuevas experiencias sobre los substratos de acero tipo AISI-
M2. La preparacion de la superficie de los mismos, alcanzando un acabado
superficial por pulido hasta pafio con pasta de diamante de un micron. Se
introdujeron algunas modificaciones en el proceso de deposicion del
recubrimiento, lo cual garantizé un incremento significativo en cuanto a la
adherencia del mismo, ademds se ensayo al desgaste un espécimen cuyo
recubrimiento fue pulido con pario y pasta de diamante de un micrén.

6.1- Proceso de recubrimiento PVD,

Un lote compuesto por cinco muestras después de pulidas sus superficies
con pafo y pasta de diamante de un micron, se les ejecutd la preparacion
descrita en 3.1, destacindose que en esta oportunidad antes de realizar la
deposicion del recubrimiento, se realizo un proceso de limpieza por sputtering,
durante un tiempo de 45 minutos, con una presion de 15 mTorr de argén y una
tension de BIAS de -1000 V en el reactor de plasma.

6.1.1- Parametros del proceso.

Deposicion de intercapa de Ti:

- Presi6n inicial de cAmara..............cccooureeneee. <3 X 10 “Torr

= Comente a8 ATCO.....uinivinmimnniinriaian S0 A

- Tension de BIAS..........coccovivieviniieannennenn— 500 V

0T 01 e e R A RO r P £ 1) 1

- Espesor aproximado..... s < 03 A
Deposicion de Recubrimiento de TiN:

- Presion de trabajo de la Camara............... 3 x 10 *Torr

- Caudal de NitrOgeno.............cccevvvevereerernnn. 40 cm’/min.

=~ COITIONDR A8 AICD ...oovuisrisissmimsisssmisasssarssusns S0 B

- Tension de BIAS...........ccccciiviiivnieinnn. =300 V

- Distancia Substrato catodo...........cccceceeeee.. 20 cm

- Velocidad de rotacion del catodo............... 400 rpm

o UMD o s i s missaer s e e o YT,
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6.1.2- Caracterizacion de las propiedades mecénicas del recubrimiento.

Se utilizaron los métodos, medios y condiciones que fueron descritos en los
epigrafes 3.2 a 3.6 yen 4.5; en el caso particular de la adherencia, el valor de la
carga critica fue medido empleando el método de emision acustica, trazando la
pendiente hasta interceptar el eje de las (x), en la curva de la sefial de emision
acustica obtenida y en la cual se origina un stbito cambio, al producirse la falla
del recubrimiento, tal como muestra la Figura 6.1.

Figura 6.1: Medicion de la adherencia.

Los resultados de las respectivas mediciones de las propiedades del
recubrimiento son mostrados en la Tabla 6.1.

Tabla 6.1: Resultados de caracterizacion de propiedades del recubrimiento.

Propiedades | Espesor | Adherencia | Rugosidad | Microdureza
(#). | Le). (1). HV (50).

Resultados 2.70 35 0.3 1585
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6.2- Caracterizacion del recubrimiento por Difraccion de Rayos X.

6.2.1-Medicion de macrotensiones.
Fueron medidos los valores de tensiones residuales, empleando la tecnica de

DRX, obteniéndose los valores que se muestran en la tabla 6.2

Tabla 6.2: Tensiones residuales.

| Muestra Tensiones residuales o (GPa). Parametro de red, a (A").
| M2 + TiN -6.70 4.2780

6.3- Anilisis de composicion por Microsonda Electronica.
Con las mismas condiciones que las descritas en la tabla 4.6, se obtuvieron

los perfiles de concentracion de Fe, Ti, v N. Dichos perfiles son los mostrados
por las Figuras 6.2, 6.3, y 6.4. En la parte superior de las mismas aparecen los
respectivos numeros de cuentas para cada uno de los elementos detectados, asi
como en la parte inferior, los valores de tension del haz de electrones utilizado y

las correspondientes magnificaciones.

SP 4SE+03 Crs

L

i.4
M= LATALN, O N R ey
.'I: e H = =

! i 4
I_ » ;
! e

12 ;| ol
i
*d
i
|

S.000p EEE 20 . 0h U 4000

Figura 6.2:Perfil de concentracion de Fe.
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Figura 6.3: Perfil de concentracion de Ti.
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Figura 6.4: Perfil de concentracion de N.
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6.4- Ensayos de desgaste.

Las condiciones con las cuales se desarrollaron estos ensayos fueron las
mismas que las descritas en 5.4. Los resultados corresponden a los ensayos
para el caso de los especimenes cuyo recubrimiento no fue pulido posterior

a la deposicion.

6.4.1-Caracterizacion de los ensayos de desgaste.

- Medicién del ancho y profundidad de la escara.

El procedimiento para dichas mediciones fue el mismo que el empleado
en 4.5.4.1, mostrandose los resultados correspondientes en la Tabla 6.3, de
manera comparativa con los obtenidos en el caso de los especimenes cuyos
substratos fueron recubiertos con terminacion superficial correspondiente al
papel # 600, asi como menor carga critica de adherencia.

Tabla 6.3: Resultados de Ensayos de Desgaste.

AISI-M2 +TiN
AISI-M2+TiN |(Acabado sustra
TIPO DE MUESTRAS (Acabado sustra | to: pafio y pasta
to papel #600). |diamante 1 p).
Ancho
maximo 0.57 mm. 0.50 mm
de escara. T
Ancho E  |PERFILOMETRO
simeétrico c 0.35 mm. 0.35 mm
de escara. N
Profundidad |
de escara. C 0.75 n 0.5
Ancho g
de escara. 0.35 mm. 0.34mm
! MICROSCOPIA
Profundidad - -
de escara.

La Figura 6.5, muestra el perfil de la escara, obtenido mediante el
perfilometro, en el mismo aparecen los parametros empleados en la medicion,
esto es: Longitud de referencia (L), Numero de muestreos en dicha longitud (N)
y los empleados para estimar la rugosidad, (Ry), (Rt), asi como la escala con la
cual se obtuvo dicho grafico.
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Figura 6.5: Medicion de ancho y profundidad de la escara.

- Coeficiente de friccion,

Se calcularon los valores del coeficiente de friccion, con los valores de
fuerza de friccion medidas durante el ensayo y el de la carga normal aplicada en
el desarrollo del mismo, a partir de lo cual se elaboro la grifica de los
resultados de dicho coeficiente vs unidades arbitrarias de tiempo, tal como se
observa en la Figura 6.6.
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R TiM}=0
Swirslrata Ra=0Xy
Them pedi sag
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Figura 6.6: Coeficiente de friccion.
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- Observacion por SEM, de la zona desgastada.

Permitio observar a partir del analisis de la topografia y morfologia de la
zona desgastada, en el espécimen, los tipos de fallas que con anterioridad
habiamos observado: las ctpulas de las ampollas de Ti, la deformacion plastica
y el surcado y debris adheridos. En estos dltimos (Figura 6.7) con el analisis
EDAX, se identifico que estaban compuestos por Ti. Debe destacarse que se
observé la presencia de desgaste por delaminacion, tal como muestra la Figura
6.8, a la salida de la escara de desgaste. El anilisis por EDAX identifico al
recubrimiento y al substrato.

ERRALY I st o

Figura 6.7:Debris.Micrografia SEM.
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Figura 6.8: Delaminacion.
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- Observacion por SEM de la estructura del recubrimiento.

Fue empleada esta técnica con la finalidad de analizar la seccion transversal
de la superficie de fractura de la muestra recubierta con TiN. Observandose, tal
como muestra la Figura 6.9, la microestructura tipica para este tipo de
recubrimiento, con una estructura columnar muy densa. Al igual que en el caso
anterior, por medio de EDAX, pudo identificarse el recubrimiento y el substrato.

[ T D I o il s | g
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Figura 6.9: Estructura del recubrimiento
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- Analisis por TEM, de los debris.

El espécimen vy la contraparte fueron sometidos a un proceso meticuloso de
limpieza con acetona en cuba de ultrasonido y posteriormente con alcohol, para
eliminar de las respectivas superficies los debris formados durante el proceso
desgaste, después de concluido el ensayo, posteriormente fueron capturados y
colocados en grillas para ser analizados por medio de esta técnica. Las Figura
6.10, muestra la imagen de las particulas y el espectro correspondiente, asi como
la Figura 6.11 el diagrama de difraccion, los cuales fueron obtenidos mediante el
microscopio de transmision Phillips CM 200.

Eurii S aaonhl afd B i R
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Figura 6.10: Debris, TEM.

88



Figura 6.11: Diagrama de difraccion

6.4.2- Caracterizacion del ensayo de desgaste, del espécimen cuyo
recubrimiento fue pulido, con pano y pasta de diamante de 1p.

- Medicion del ancho y profundidad de la escara.

El procedimiento empleado, fue el descrito en 4.5.4.1, en la Tabla 6.4 se
muestran los resultados obtenidos, comparativamente con los del AISI-M2+TiN
cuyo substrato fue pulido hasta pafio con pasta de diamante de un micron. La
Figura 6.12 se corresponde con el perfil de la escara, obtenida mediante el

empleo del Perfilometro.
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Figura 6.12: Medicion del ancho y profundidad de la escara.
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Tabla 6.4: Resultados de Ensayos de Desgaste.

TIPO DE MUESTRAS

AISI-M2 +TiN
(Acabado sustra
to pafio y pasta
diamante 1 p).

AISI-M2+TiN

(Acabado del

recubrimiento:

pafio y pasta

diamante 1u). |

Ancho
maximo
de escara.

Ancho
simetrico
de escara.

Profundidad
de escara.

PERFILOMETRO

0.50 mm

0.40mm

0.35 mm.

0.25mm

05

0.35u

Ancho
de escara.

®vE0—Z0m

Profundidad
de escara.

-

e

- Coficiente de ficcion.

Finalmente se calcularon los valores del coeficiente de friccion, con los
valores de fuerza de friccion medidas durante el ensayo y el de la carga normal
aplicada en el desarrollo del mismo, a partir de lo cual se elaboro la grafica de
los resultados de dicho coeficiente vs unidades arbitrarias de tiempo, tal como se

observa en la Figura 6.13.

MICROSCOPIA

0.34mm

0.42mm

Figura 6.13

e
Temspa &)

8000

Mg

: Grafico del coeficiente de friccion.
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Capitulo 7: Analisis y discusion de los resultados.

7.1- Caracterizacion del substrato.

En correspondencia con las verificaciones realizadas en (5.1.3-5.1.5), en
substratos que fueron elegidos aleatoriamente, se verifico la existencia de
similitud en las mismas desde el punto de vista de la estructura cristalina,
macrodureza, fases presentes y tensiones residuales.

Para el caso del material "as received", se observo la estructura caracteristica
para el mismo en estado laminado y recocido, esto es presencia de los carburos
primarios, gruesos y separados; secundarios, mas finos y eutectoides muy finos,
que entran en fondo sorbitico badsico. Dicha estructura coincide con las
publicadas por la literatura especializada en Metalografia y microestructura, para
este tipo de material y en las condiciones explicadas[5], [43]. De manera similar
ocurrio después de haber sido sometido al tratamiento térmico, en este caso se
observoé una disminucion en la cantidad de los carburos secundarios, asi como la
presencia de los denominados carburos masivos, los cuales permanecen en la
estructura sin cambios durante los diferentes ciclos térmicos. estos son los mas
duros de todos, proporcionando al material la necesaria resistencia al desgaste.

El valor de la macrodureza que fue medido después del tratamiento térmico
fue de 63 HRe, coincidiendo con el que se establece por la literatura
especializada para este tipo de material en similares condiciones, de TT, esto es
(62-64) HRc [5], [43 ], [44 1, [45].

Los valores de tensiones residuales que fueron medidos antes de realizar la
deposicion, es decir sobre los substratos virgenes, con pulido mecanico hasta
papel de carburo de silicio # 600, fueron del tipo compresivo y su valor
promedio o = - 672.731£14 MPa, valores similares son reportados por P.Perillio
[46], medidas sobre dicho acero, con el mismo método de medicion.

En las cuatro muestras que se utilizaron para la identificacion de los tipos de
fases presentes por el método de DRX, se encontraron las caracteristicas para
este tipo de material [5]: Fase Fea., la cual presenta estructura cibica de cuerpo
centrado; fase Fe;W;C, correspondiente al carburo tipo M, C, el cual precipita
posterior al revenido como particulas muy finas en la Martensita evitando su
engrosamiento a elevadas temperaturas y constituyendo la base del
endurecimiento secundario y garantizando el endurecimiento al rojo; ademas se
identifica la fase CV, correspondiente al carburo tipo MC, los mas duros de
todos y que suministran la resistencia al desgaste.

Una razonable homogeneidad en cuanto a los aspectos anteriormente
analizados, se observé en las muestras verificadas, de manera que puede
asegurarse que los resultados de los ensayos posteriores no se vieron afectados
por diferencias significativas en los substratos.

91



7.2- Propiedades mecanicas del recubrimiento.

Con las condiciones especificadas en 5.2 y 6.1, se llevo a cabo el proceso
de recubrimiento, obteniéndose los resultados que aparecen resumidos en las
Tablas 5.3 y 6.1.

Los valores de espesores del recubrimiento obtenidos 2.06 y 2.7 micrones,
estan acordes con las condiciones del proceso, pero ademas corresponden con
los optimos reportados por Posti y Nieminen 2-3 micrones, [8], para
recubrimiento de flanco cortante de una herramienta de corte, en funcion de la
longitud de maquinado, para el caso de proceso de corte interrumpido. Figura
8 N

ﬁ.. ; "2 a L] 5 s T
Coating Tickneas on the fank facs, h (pm)

Figura 7.1:Espesor de recubrimiento vs longitud de maquinado.
Segun Posti y Nieminen [8].

Sin embargo, no tuvimos el mismo éxito con la adherencia, pues para las
muestras cuya superficie fue pulida hasta obtener acabado superficial con
Ra=0.05 p, correspondiente al papel de carburo de silicio # 600, se obtuvo
como se muestra en la Tabla 5.2, valores en la carga critica, similares a los
obtenidos para el acero AISI-O1, Tabla 4.4, ain cuando este ultimo presenta
menor dureza 57.5 HRc y distinta composicion quimica. Lo anterior constituyo
una de las razones por la cual se introdujeron modificaciones que permitieron
incrementar la carga critica de adherencia hasta 35 N. Para esto, como se explico
en 6.0, se realiza el pulido de las muestras hasta alcanzar acabado superficial
Ra= 0.03p, correspondiente a pafio con pasta de diamante de un micrén. De
acuerdo con A. F Jankowski [10], esto garantiza la obtencion de un
recubrimiento menos poroso, es decir con menos espacios vacios entre las
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columnas, lo que trae como consecuencia una pelicula mucho mas densa y por
lo tanto propiedades mecanicas superiores.

En este sentido debe tenerse en cuenta ademas la influencia de este
parametro en las tensiones generadas en el film, las que a su vez estan
intimamente relacionadas con la adherencia del recubrimiento, de acuerdo con
los resultados reportados por G. Palasantzas [11]. Este muestra que con la
disminucion del factor de rugosidad (H) (exponente fractal) y el incremento de
la relacion o/, (o: amplitud de rugosidad, £ longitud de correlacion lateral), las
tensiones medidas en la interface decrecen. Figuras 7.2 y 7.3.

||! et

[ s,

JFigura 7.3: Dependencia de las tensiones internas de H y o/e.

Otro aspecto importante lo constituyo, el haber sometido el substrato, a un
proceso de limpieza por Sputtering con Argon y tension de BIAS negativa,
pomiéndose de manifiesto las condiciones explicadas en relacion con los efectos
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de la limpieza y el potencial de referencia del substrato en (2.2.1), que son
reportadas por D.M. Mattox [13], [18], [19].

Con relacion a la rugosidad superficial del recubrimiento, se observe que
con la introduccion de las modificaciones del proceso de deposicion se logra
mejorar la misma desde 0.5 a 0.3 micrones, valor que coincide con el reportado
por Wilson. S y A.T. Alpas [47].

Con una carga de (50g), fue posible la observacion de la impronta en los
especimenes durante la medicion de la microdureza, los valores medidos fueron
(1723.5Hv) y (1585 Hv). La Figura 7.4 corresponde con los reportados por
P.Perillio [46], para TiN depositado por proceso CVD sobre substratos de acero
M2. Para el mismo valor de carga, nuestros resultados coinciden con la
experiencia del substrato previamente nitrurado y son superiores al de la
experiencia del substrato sobre el que previamente se deposito, una intercapa de
Ti;

2 =—a—TiN solbre nilrurada
i —o— TN sobre Tl
S
b
4 | \\\

Carge (3

Figura 7.4:Medicion de microdureza TiN depositado sobre M2 (CVD).
Segtn P. Perilio [46]

7.3 - Tensiones residuales posterior al proceso de deposicion.

Los valores de tensiones residuales fueron medidos posteriormente al
proceso de deposicion obteniéndose los valores -5.10 y -6.70 Gpa que aparecen
en las Tablas 5.4 v 6.2

Dichos resultados corroboran lo planteado por D.Rickerby [20], en relacion
con la obtencion de tensiones de compresion relativamente altas en el film,
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como resultado del impacto de particulas energéticas, al someter al substrato a
un potencial de referencia negativo respecto del plasma (Tension de BIAS).

También Yamamoto. S. e Ichimura. H. [48], reporta la dependencia entre la
tension de BIAS y las tensiones internas del film de TiN, depositado sobre acero
M2, encontrando que, en la misma medida en que se incrementa la tension de
BIAS, ocurre lo mismo con las tensiones internas al aplicar el valor de tension
de -100V: las tensiones internas comienzan a decrecer. Como las mismas estan
relacionadas con defectos puntuales, clusters y bordes de cristalitas que se
generan durante la deposicion [11], [48] y dado que la tension de BIAS
determina la concentracion de los mismos, se atribuye entonces a dicha causa la
relajacion de tensiones mencionada.

Los valores de tensiones internas reportados por Yamamoto.S. e Ichimura.
H. [49], son de aproximadamente -5 Gpa para una tension de BIAS (-200, -400)
V, Figura 7.5; la empleada en este trabajo fue de -300V. Ademas, fueron
medidos valores de tensiones residuales similares a las obtenidas en este trabajo.
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Figura 7.5: Dependencia de las tensiones internas de la tension de BIAS.
Segun Yamamoto y col. [49]

7.4- Identificacion de fases posterior a la deposicion.

Empleando nuevamente la técnica de DRX, se realizo la identificacion de las
fases presentes, esta vez sobre la superficie recubierta. De acuerdo con el
difractograma se encuentra TiN, la cual presenta estructura fcc. Debe
destacarse que Yamamoto. S. e Ichimura. H. [48], reportan que films de TiN
depositados sobre acero HSS, mostraron tener la estructura del NaCl. La misma
de acuerdo con las tablas de Cristalografia [50], libre de tensiones, posee
parametro de red a = 4.2442 A’. En nuestro trabajo fueron medidos los
siguientes valores para el parametro de red a = 4.2654 A" y
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a=4.2780 A", como muestran las Tablas 5.4 y 6.2, los cuales estan afectados
por la presencia de las tensiones residuales asi como de la precision de la
medicion efectuada.

Otras fases que fueron identificadas fueron las correspondientes a la ferrita y
la cementita. Estas presentan estructura (bcc), perteneciendo evidentemente al
substrato, dado que la penetracion de la radiacion Ka del Cu es de 3-5 p.

7.5-An:lisis de la composicion por Microsonda Electronica.

En ambos casos 5.3.3 y 6.3, el analisis de los perfiles de concentracion
correspondientes nos muestran que durante el proceso de deposicion, las
interfaces TiN/Ti y Ti/Fe, sufrieron modificaciones, como resultado del proceso
de difusion de N, Ti, Fe, hacia y desde el interior del substrato, lo que trae como
consecuencia, la formacion posterior en las mismas de diferentes compuestos.

A partir de estos resultados y de acuerdo con M.Ohring [14], se obtiene
entonces en nuestro caso una interface por difusion, esto es debido a la difusion
de las especies del recubrimiento en el material del substrato y viceversa,
caracterizandose por una transicion gradual de las propiedades en ambos
materiales y generalmente por una alta adherencia.

De acuerdo con lo anterior se establece la necesidad de realizar el estudio de
las interfaces mediante microscopia electronica de transmision a alta resolucion,
con la finalidad de verificar la formacion en la misma de compuestos de Ti-O-
Fe, existen algunos trabajos similares, tal como el realizado por R.N Bolster y
col. [51], sobre films de TiN depositado sobre Si, por el método IBAD (lon-
Beam-Assisted Deposition).

7.6- Estructura del recubrimiento.

Como se observo en la Figura 6.9, como consecuencia del proceso de
deposicion utilizado, se obtiene una microestructura tipica, o sea una estructura
columnar, muy densa y en correspondencia con las condiciones que se
utilizaron. Debe destacarse que Yamamoto. S. e Ichimura. H. [48], estudiaron la
morfologia de los films de TiN depositado sobre substratos, sometidos a
tensiones de BIAS en el rango de 50-400 V, encontrando cambios apreciables en
la morfologia con el incremento de la tension de BIAS, para valores muy bajos,
<-200 V, se encontraron poros en las estructuras de los depositos. Sin embargo
la morfologia cambia a una microestructura mucho mas densa, a mas alta
tension de BIAS, > -200 V.

Un aspecto también importante, que se tuvo en consideracién, al menos
desde el punto de vista cualitativo, fue el relacionado con la homogeneidad, en
las dimensiones y distribucion de los carburos del substrato, lo cual se encontrd
que es bastante homogénea. Hulfman. L. [52], en estudios realizados sobre el
papel del substrato en la nucleacion de las fases del film, encuentra que los
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carburos MC, actian precisamente como centros de nucleacion y crecimiento
(epitaxial local), del recubrimiento.

7.7- Analisis de los ensayos de desgaste.
- Ancho y profundidad de la escara.

Como se observa en las Tablas 5.4, 6.3 y 6.4, los valores de los anchos
y profundidades de las escaras que fueron medidos disminuyeron en las
distintas muestras ensayadas, en la misma medida en que fue mejorado el
acabado superficial, ya sea del substrato o del propio recubrimiento, es
decir la disminucién se verifica comparativamente con el AISI-M2 sin
recubrir en el siguiente orden: AISI-M2 + TiN (substrato pulido hasta
papel # 600), AISI-M2 +TiN (substrato pulido con pafio y pasta de
diamante de un micron), AISI-M2 +TiN (recubrimiento pulido con pafio y
pasta de diamante de un micron). Debe destacarse que las condiciones con
las cuales se desarrollaron los ensayos para todas las muestras fueron las
mismas.

De la geometria del contacto entre el anillo y el bloque, durante el

desarrollo del ensayo de desgaste puede obtenerse [41]:

V = D*/8 [2 sin'b/D - sin”'b/D]

Donde:

V: volumen de la escara de desgaste.
D:diametro del ring.

b: ancho de la escara.

t: ancho del block.

Ademas a partir de la Tasa de desgaste [21], puede obtenerse:
K=V/NL

Donde:
K: coeficiente de desgaste; V: volumen de la escara; N: carga normal
aplicada; L: distancia recorrida.

La rugosidad que determina el area real de contacto es una variable
implicita en estas dos ecuaciones. Puede asegurarse entonces que ocurrira
el decrecimiento en el coeficiente de desgaste K, en funcion precisamente
de las condiciones de acabado superficial de cada una de las muestras que
fueron analizadas, esto es:

-AISI-M2 (sin recubrir), Ra = 0.05 p (superficie del substrato).

-AlISI-M2 + TiN (acabado del substrato hasta papel #600), Ra = 0.5 p
(recubrimiento).
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-AISI-M2 + TiN (acabado del substrato hasta pano y pasta de diamante de
un micrén), Ra = 0.3 u (recubrimiento).

-AISI-M2 +TiN (acabado del recubrimiento con paiio y pasta de diamante
de un micron), Ra = 0.23 p (recubrimiento).

- Coeficiente de friccion.
Diferencias en cuanto a los valores de este parametro son verificadas,
pudiéndose observar en los graficos de las Figuras 7.6 y 7.7.
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Figura 7.6: Comparacion de coeficientes de friccion para distintas
condiciones de acabado superficial y carga critica de adherencia.
F =film, S= substrato
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Figura 7.7: Comparacion del coeficiente de friccion para diferentes
condiciones de acabado superficial del recubrimiento.

Pudo observarse de acuerdo con la Figura 7.6, que con el incremento de la
carga critica de adherencia asi como la mejora del acabado superficial, se
disminuyo el valor del coeficiente de friccion. En la Figura 7.7 se observa sin
embargo un ligero incremento del coeficiente de friccion para el caso del
espécimen cuyo recubrimiento fue pulido en relacién con el que no lo fue. Lo
anterior se atribuye a la presencia de oxidos de hierro en la zona de contacto de
dicha muestra con el anillo durante el desarrollo del ensayo, los cuales fueron
detectados durante la observacion por microscopia oOptica de la escara de
desgaste, inmediatamente después de concluido éste, tal como muestran las
Figuras 7.8 y 7.9. Lo anterior se debe a que durante el pulido del recubrimiento,
realizado manualmente, no se pudo controlar la profundidad del mismo.
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Debe destacarse que se corrobora que el coeficiente de friccién, no es una
propiedad de los materiales en contacto y si de las superficies de estos, pues
mantuvimos los materiales, se utilizo la misma maquina y condiciones de
ensayos, encontrandose variaciones en dicho parametro, como resultado de
variaciones en el acabado superficial y en la carga critica de adherencia del
recubrimiento.

Existe correlacion del comportamiento de los debrnis con todo lo
anteriormente analizado. El mayor desprendimiento se produjo siempre al inicio
del proceso en aquellas muestras con peor acabado superficial, siendo ademas
las que presentan mayores valores y variaciones de dicho parametro durante el
desarrollo del proceso, asi como mayores dimensiones del ancho y profundidad
de la escara y por lo tanto de la tasa de desgaste.

Se ha demostrado que la medicion del coeficiente de friccion por
deslizamiento entre superficies metalicas, con acabados como los que
generalmente se emplean en construccion de maquinarias, muestra un transitorio
de rapida variacion cuando el ensayo es realizado al aire, variando en funcion de
la velocidad relativa, la carga y la lubricacion. De acuerdo con N.P.Suh [23], en
este proceso pueden distinguirse hasta seis etapas.

Nosotros encontramos coincidencias en nuestro trabajo, tanto desde el punto
de vista de las condiciones, como de los resultados descritos por la Teoria de la
Génesis de la Friccion: El elemento estatico, es el de mayor dureza (bloque con
el recubrimiento de TiN), mientras que el elemento en movimiento es el mas
blando, en este caso el anillo.

Se observo en todos los ensayos un valor elevado del coeficiente de friccion
al inicio, con posterioridad el coeficiente de friccion comienza a disminuir,
alcanzando finalmente el estado estacionario, lo cual corresponde con las etapas
5 y 6, del modelo de Suh y colaboradores en la GF.

De esta manera podemos decir que, en un principio, las asperezas del
recubrimiento de TiN son gradualmente removidas produciéndose un acabado
espejo de la superficie, la fuerza de friccion como consecuencia decrecera,
debido a un decrecimiento en el surcado y la deformacion plastica de las
asperezas, pues la dureza y el pulido del TiN impiden que las particulas del
desgaste penetren en la superficie del recubrimiento. Alcanzada cierta magnitud
(extension del pulido), en la superficie del TiN, ocurrird lo mismo con la
superficie del anillo. Como consecuencia la fuerza de friccién permanecerd
constante, alcanzandose entonces el estado estacionario. La superficie
desgastada, no se alisa completamente, pues como un resultado del desgaste por
delaminacion, van a existir depresiones en la misma.

- Caracterizacion por SEM de la zona desgastada y la contraparte.

Este tipo de analisis cualitativo de la morfologia de la zona desgastada en el
espécimen y la contraparte, conjuntamente con el de EDAX, garantizd poder
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explicar y corroborar muchos de los aspectos que en relacion con las
caracteristicas del proceso de friccion se pusieron de manifiesto, permitiendo de
esta manera completar la informacion en relacion con el fenomeno del desgaste.

El analisis de la morfologia superficial de la zona de desgaste, mostrd, como
se observa en las Figuras 5.10 y 5.11, que las primeras zonas de falla, lo
constituyen, las cipulas de las ampollas de Ti del recubrimiento. Lo anterior
trae como consecuencias en primer lugar, el contacto temprano del substrato con
la contraparte; pero ademas la incorporacion de particulas duras (debris), en la
zona de contacto, esto es (T10 y Ti-Fe).

La Figura 6.7, muestra precisamente debris que fueron observados en la
zona de desgaste. No presentan forma esférica como puede apreciarse, sino mas
bien de hojuelas finas uniformes. Consideramos probable que dichos debris sean
de ilmenita, oxido ternario de estructura rombohedrica, (FeTiO;), pues
I.L.Singer y colaboradores lo reportan identificado en [6], durante trabajos de
investigacion de desgaste de TiN, contra acero, en aire.

Otra de las manifestaciones tipicas, que como habiamos analizado tiene
lugar durante el contacto, contribuyendo con las restantes al desarrollo del
desgaste, son la deformacion plastica y el surcado. Se manifiestan como
resultado de interaccion de las crestas de las microasperezas y de particulas del
desgaste duras con las superficies. Aspectos como los anteriores son mostrados
por la Figura 6.12.

Por ultimo en cuanto al espeécimen, el desgaste por delaminacion también
pudo ser observado, tal como muestra la Figura 6.8.

Las manifestaciones caracteristicas que fueron observadas en el caso
particular de la contraparte o anillo, fueron la deformacion plastica y surcado,
Figura 5.13, asi como el microcorte, Figura 5.14.

- Analisis por TEM de los debris.

Procediendo de la forma que se describe en 3.12, pudo obtenerse la
micrografia que muestra la Figura 6.10 (M= 40000 X) de los debris formados en
la zona de desgaste durante la realizacion de los ensayos. Aparentemente
constituyen un conglomerado uniforme de pequefios cristalitas, los que dan
lugar a una hojuela fina y uniforme. El patrén de difraccion que se obtiene para
los mismos, Figura 6.11, coincide con el reportado por [.L.Singer y col. [6]. De
acuerdo con los mismos, el indexado se corresponde con una estructura
rombohedrica de grupo espacial con parametros de red a = 5.03 A" yc=13.74
A’ y la comparacion con datos standard de difraccion de rayos X, indicé mayor
correspondencia con la hematita (x-Fe,03), que con Ti,0; que posee el mismo
grupo espacial, no obstante ocasionalmente se detectaron manchas de reflexion
de un grupo cristalino diferente y que fueron generalmente identificadas como
rutilo (T10;). Como la difraccion de electrones indica una sola fase, sugiere que
los debris generados por deslizamiento de acero contra TiIN  en aire estan
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formados fundamentalmente por particulas del oxido ternario ilmenita junto con
la hematita (FeTiOs/aFe;0;).

- Analisis de la composicion quimica de la zona de contacto de la contraparte
mediante XPS.

En la superficie de la huella, como la mostrada por la Figura 5.13 y que es el
resultado del contacto de la contraparte con el bloque, se realizo el analisis de
composicion quimica, en correspondencia con el procedimiento descrito en 3.11,
como resultado del mismo se detecta la presencia de Fe asi como dicho
elemento y Ti, en estado combinado con O [53]. Lo anterior esta en
correspondencia con los obtenidos por I.L.Singer y col [6], los cuales reportan
que la zona de contacto de la contraparte de acero que deslizé contra el TiN en
aire, contenia pequefas hojuelas de Fe, cubiertas por una fina capa de oxido de
Ti, asi como también debris densos de ilmenita (FeTi0;).
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Capitulo 8: Conclusiones.

I- Las tensiones residuales del recubrimiento fueron de compresion en el rango
de -5, a -7 Gpa. Dichas tensiones son propias del proceso de deposicion y no son
influidas por las tensiones residuales del substrato.

2-La adherencia del recubrimiento es una funcion del acabado superficial, asi
como de la limpieza (sputtering) y otros factores del proceso de deposicion, al
cual fue sometida la superficie del substrato.

3- La rugosidad tiene efecto en la generacion de un gradiente funcional mas
uniforme a lo largo de toda la superficie, garantiza un frente plano de
crecimiento del recubrimiento, pero tiene un efecto sobre las tensiones
residuales (Palasantzas). Una menor rugosidad puede incrementar tensiones de
compresion del recubrimiento, favoreciendo la resistencia a la fatiga superficial,

4- Las variaciones bruscas del coeficiente de friccion dan cuenta de la dinamica
de debris (generacion y expulsion), en la zona de desgaste.

5- La rugosidad final del recubrimiento, tiene efecto en la tasa de desgaste
(ancho de escara y profundidad de la misma).Con el incremento del acabado
superficial disminuyo la tasa de desgaste.

- SUGERENCIAS PARA PROXIMOS TRABAJOS.

I-Incrementar en una hora el tiempo de limpieza (sputtering), con Ar y tension
de BIAS de -1000 V del substrato, con la finalidad de continuar incrementando
la carga critica de adherencia del recubrimiento.

2-Se recomienda estudiar el acabado superficial, asi como las tensiones
residuales del substrato, después de haber sido sometido al proceso de sputtering
por Ar y tension de BIAS de -1000 V, por tiempos de 30 minutos y de una hora.

3-Realizar analisis del comportamiento del proceso de desgaste (Verificacion de
la tasa y caracterizacion de los mecanismos de desgaste operantes), después del

incremento de la adherencia.

4-Verificacion de los resultados y comportamiento obtenidos en herramientas de
corte, utilizando condiciones de ensayos similares a las de trabajo de las mismas,
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