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RESUMEN

TITULO: CARACTERIZACION DEL ACERO  AlSI SAE 4140 MODIFICADO
SUPERFICIALMENTE CON IONES DE TITANIO Y DE NITRURO DE TITANIO.

AUTORES: CARRENO DUARTE, Diego Fernando, SANTOS RODRIGUEZ, Oscar Fernando.

PALABRAS CLAVES: Acero AISI SAE 4140, MOSMET, Maodificacién Superficial, Implantacion

I6nica tridimensional, Fragilizacion por Hidrogeno, SCC, ANOVA.

DESCRIPCION:

La implantacion iénica tridimensional (3DIl), es una técnica de tratamiento superficial avanzada, la
cual es generada en el dispositivo MOSMET (modificacién de superficies metalicas), mediante

descargas hibridas (arco eléctrico y alto voltaje) a bajas presiones.

El presente estudio busca incrementar la resistencia a la corrosién en probetas fabricadas de acero
AISI SAE 4140 modificadas superficialmente con iones de Titanio (Ti) y Nitruro de Titanio (TiN)

sometidas a esfuerzos de tension bajo carga constante (SCC).

La modificacion superficial de especies metélicas (Ti) y no metélicas (N) en los sustratos de acero,
se realizé con descargas pulsadas de alto voltaje y de arco eléctrico a bajas presiones durante 4y 8
minutos de exposicidn. Con el objetivo de comprobar la efectividad de la implantacién i6bnica como
mecanismos de proteccion a la fragilizacion y agrietamiento bajo tensién, en presencia del ataque
por corrosion, se simulé un ambiente hidrogenado de acido sulfhidrico (H2S) mediante una solucién

de tiosulfato de sodio hidratado (Na,S,0,.5H,0), en condiciones de potencial y pH establecidos.

Una vez realizado el ANOVA, se obtuvo que las probetas sometidas al tratamiento superficial con
iones de TiN a 10 KV y 8 minutos, obtuvieran el mayor tiempo de duracién en la evaluacién del SCC

lo cual representa una mejor en la resistencia a la corrosion.

* Proyecto de Grado.

** Facultad de Ingenierias Fisico-Mecanicas. Escuela de Ingenieria Mecanica. Director: Expedito Lozano
Gomez. Codirector: Ely Dannier V-Nifio.
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ABSTRACT

TITLE: CHARACTERIZATION OF STEEL AISI SAE 4140 SURFACE-MODIFIED TITANIUM AND
TITANIUM NITRIDE IONS.

AUTHORS: CARRENO DUARTE, Diego Fernando. SANTOS RODRIGUEZ, Oscar Fernando.

KEY WORDS: AISI SAE 4140 steel, MOSMET, Surface treatment, Three-dimensional ion
implantation, Hydrogen Embrittlement, SCC, ANOVA.

DESCRIPTION:

The three-dimensional ion implantation (3DIl) is an advanced surface treatment technique, which is
generated in the MMS (modification of metal surface) dispositive, through hybrid discharges (electric

arc and high voltage) at low pressures.

This study seeks to increase corrosion resistance in samples made of AlISI SAE 4140 steel, surface
modified with titanium ions (Ti) and titanium nitride (TiN) subjected to tensile stress under constant
load (SCC).

Surface modification of metal species (Ti) and non-metallic (N) on the substrates was performed with
pulsed high voltage discharge and electric arc at low pressures for 4 to 8 minutes. In order to verify
the effectiveness of the ion implantation as protection mechanisms to embrittlement and stress
cracking in the presence of corrosion attack (SCC), a hydrogenated enviroment (H2S) was simulated
by a solution of sodium thiosulfate hydrated (Na,S,0,.5H,0), under established conditions of

potential and pH.

Once realized the ANOVA, was obtained that the specimens subjected to the surface treatment with
ions of TiN to 10 KV and 8 minutes, obtain a longer duration in the evaluation of SCC which represents

an improved corrosion resistance.

* Degree Project.

** Physical Mechanical Engineerings Faculty. Mechanical Engineering. Director: Expedito Lozano Gomez
Codirector: Ely DannierV-Nifio.
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INTRODUCCION

Los aceros expuestos en ambientes humedos presentan problemas de fragilidad
debido a que el hidrogeno en fase acuosa se disuelve y reacciona quimicamente
con los componentes del acero, debilitando significativamente sus propiedades
mecénicas Y fisico-quimicas, generando una corrosion del material. Este problema
frecuente ocasiona una falla en las piezas que son fundamentales en las maquinas

0 estructuras.

Los principales efectos observados en los ambientes acuosos son: el agrietamiento
inducido por hidrogeno y la corrosién bajo esfuerzos, que debido al pequefio
volumen atomico del hidrogeno difunde con facilidad en la red cristalina. De este
modo cualquier proceso que produzca hidrogeno atdbmico en la superficie del metal

podra ocasionar la absorcion y posteriormente la fragilizacion de la superficie.

Diversos estudios realizados para disminuir las problematicas causadas por el
hidrogeno, han establecido que los aceros inoxidables y las aleaciones a base de
cromo-niquel tienen alta resistencia a los dafios producidos por el hidrogeno, debido
principalmente a la baja movilidad que tiene este elemento en la estructura atomica
compacta que poseen este tipo de materiales. Sin embargo el alto costo de

fabricacion y mantenimiento, los hace poco viables para la industria.

Tratando de mitigar los altos costos y considerando que la proteccion debe darse
fundamentalmente en la superficie de las piezas, se utiliz6 una técnica de
tratamiento superficial avanzado que consiste en modificar la composicion y
estructura de las capas sub-superficiales mediante la implantacion de iones de
titanio y nitruro de titanio a profundidades tan reducidas como décimas de micras
en sustratos de acero AISI SAE 4140. Esta técnica tiene una doble ventaja que es
la de mantener las dimensiones de las piezas y garantizar una mayor adherencia

entre la especie ionizada con la superficie del metal.

19



La tecnologia 3DII proporciona una corriente idnica con energia suficiente para
modificar la superficie de sustratos metalicos produciendo cambios significativos en
las propiedades de los materiales, tales como: dureza, resistencia a la corrosion,

resistencia al desgaste, friccion, entre otras?.

La evaluacion del estudio se realizé mediante ensayos de SCC basados en la norma
estandar NACE TMO0177-96 y estadisticamente por el método ANOVA.

! SILVA PLATA. Miguel Angel. ESTUDIO DE LA IMPLANTACION IONICA TRIDIMENSIONAL (3DIl) EN
DESCARGAS A BAJA PRESION COMO PROTECCION DE ACEROS A LA PERMEACION DE HIDROGENO.
Trabajo de maestria. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de
Fisica. 2004. Pag. 16 -20.
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1. MARCO TEORICO

A continuacion se describen los fundamentos tedricos que se tuvieron presentes

para el desarrollo del presente estudio.

1.1 Corrosién

La corrosion es la pérdida o deterioro de las propiedades fisicas y/o quimicas de
cualquier tipo de material, sobre todo el hierro, al interactuar con su medio. Sucede
de una manera natural, transformandose el metal en un compuesto mas estable
formando un 6xido (reaccion anddica, donde ocurre la disolucion del metal), que es

la forma como él se encuentra en la naturaleza?.

1.1.1 Importancia de estudiar la corrosion

Con el estudio de la corrosiéon se puede predecir el comportamiento a largo plazo
de los metales basandose en ensayos relativamente breves. Sin embargo, para ello
se requiere un buen conocimiento de las variables implicitas en el proceso de la

corrosion.

Para estudiar la corrosion de un metal es necesario conocer la microestructura, la
composicién quimica, el medio corrosivo y el conocimiento electroquimico de las
fases que han de seguir los &tomos metalicos en su paso de la estructura metalica

hacia el medio corrosivo3.

2 hitp://www.utp.edu.co/~publiol7/temas_pdf/corrosion.pdf.
3 http://www.utp.edu.co/~publiol7.
21



1.1.2 Tipos de corrosion
Existen muchos tipos de corrosion presentes en la industria, los cuales se clasifican

a grandes rasgos en: corrosion generalizada y la corrosion localizada.

1.1.2.1 Corrosion generalizada o uniforme. El ataque se extiende en forma
homogénea sobre toda la superficie metalica y la penetracion media es igual en
todos los puntos. Esta es la forma més benigna de corrosion pues permite calcular
facilmente la vida util de los materiales corroidos (Ver Figura 1). La corrosion
atmosférica es el mejor ejemplo; otro ejemplo es el ataque de un acero por una

solucién acida®.

Figura 1. Corrosion generalizada.

Fuente: http://www.ingepint.cl/I-T-grados-corrosion.html.

1.1.2.2 Corrosion localizada. Es una forma de corrosion en donde la pérdida
de metal ocurre en areas discretas o localizadas. Este tipo de corrosion se subdivide

en macroscoépica y microscopica como se muestra en la tabla 1.

4 http://www.utp.edu.co/~publiol7.
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Tabla 1. Tipos de corrosion localizada.

Corrosion Macroscopica

Corrosion Microscopica

Uniforme Corrosion bajo tension

Galvanica Intergranular
Erosion Rozamiento

Hendidura Fatiga

Fisura y picado Ataque de hidrogeno

Fuente: http://www.textoscientificos.com/quimica/corrosion/tipos.

1.1.3 Corrosion bajo tensién (SCCP)

El SCC es un fenémeno por el cual un sélido, expuesto a la accion de ciertos medios
corrosivos, se fractura a valores de tension muy inferiores a los de disefio. Se
presentan como resultado de la accidén simultanea del medio corrosivo y de las
tensiones mecéanicas. Si se elimina alguno de estos dos componentes, medio

corrosivo o tensiones mecdnicas, la fisuracion por corrosion bajo tension se detiene.

La Figura 2 define las condiciones necesarias, pero no suficientes, para producir
SCC. La presencia de tensiones de traccion y de un medio ambiente agresivo no

son condiciones suficientes para que la fisuracion del metal se presente.

Se puede indicar que el SCC ocurre en cuatro etapas. La primera es la etapa de
incubacion, donde el material y el ambiente se encuentran interactuando de manera
compleja con los esfuerzos, en esta primera etapa usualmente requiere de un
periodo largo de tiempo. En la segunda etapa es cuando la fisura finalmente ocurre.

En la tercera etapa la fisura se propaga uniéndose con otras fisuras seguidas por

5> Por su nombre en inglés “stress corrosion cracking”.
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un crecimiento general y la cuarta etapa es la repentina propagacion de la fisura

resultando una fractura del material y en muchos casos rupturas.

Figura 2. Condiciones necesarias para producir SCC.

MEDIO
AMBIENTE

v

sCC

Fuente: Autores.

1.13.1 Variables que afectala presencia de SCC. La susceptibilidad al SCC
es una funcién de un gran numero de variables, las cuales afectan la resistencia a
la corrosion del material bajo esfuerzos en ambientes de H2S, de acuerdo con la
NACE, las variables més relevantes son:

> El efecto del pH: el incremento del ion hidrogeno a causa de la disminucion
del pH, aumenta la susceptibilidad del SCC al compararla con el pH mas neutro de
la misma concentracion del H2S. Un alto grado de fragilizacion se observa a ph’s
bajos, pero con el incremento del pH la fragilizacién por hidrogeno tiende a cero®.
En presencia de carbonatos, el efecto pH es menor con valores cercanos al neutro

(alrededor de 7), pero se agudiza su efecto cuando se aleja del neutro, luego

6 J. Woodtli, R. Kieselbach, Damage hydrogen embrittlement and stress corrosion cracking, Engineering Failure
Analysis, 2000, 427-450.
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significa que un pH é&cido forma acido carbonico y un pH basico forma peliculas
fragiles.

> La temperatura: es un factor importante en la determinacion de la
susceptibilidad de un material al SCC. Para el caso del SCC la susceptibilidad
incrementa cuando se eleva la temperatura, mientras que para el SSC (sulfide
stress cracking) la maxima susceptibilidad de un material ocurre alrededor de 25
°C. Para temperaturas menores 0 mayores a este maximo los aceros incrementan
su resistencia al SSC’.

> Efecto del esfuerzo: los componentes reales tipicamente contendran
defectos y detalles de disefio, tales como: ralladuras o hendiduras, cambios de
forma de la seccidn, soldaduras, picaduras por corrosion, etc., producen
concentracion de esfuerzos, y por tanto el esfuerzo umbral puede ser excedido
localmente aun en condiciones de esfuerzo nominal muy abajo. Los esfuerzos
residuales producidos por la soldadura son lugares criticos para que se presente el
SCC.

1.1.4 Corrosion por hidrogeno

La fragilizacion por hidrégeno es el principal problema que ocasiona el hidrogeno
en solucion. Este dafio se presenta en diversos aceros, tanto de baja como de alta
resistencia mecanica. La falla involucra la pérdida de propiedades mecanicas
inducida por el hidrogeno que deriva en la iniciacion o propagacion de fracturas
mecanicas. Algunas de sus caracteristicas principales son:

v' La ductilidad del acero disminuye progresivamente con el aumento de

hidrégeno.
v' La resistencia a la fractura disminuye con el aumento del contenido de

hidrogeno en el acero.

7 ASTM G36 Practice for Performing Stress-Corrosion-Cracking Resistance of Metals and Alloys in a Boiling
Magnesium Chloride Solution.
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v La presencia del hidrégeno en el acero puede cambiar el tipo de fractura y pasar
de una morfologia tipicamente ductil a otra esencialmente fragil. Los efectos de
la fragilizacion ocurren principalmente en el intervalo de temperaturas entre
173% a 373% (-100°C a 100°C), con un efecto maximo a temperatura ambiente.

v' Lafragilizacion por hidrogeno ocurre solamente cuando el material es sometido

a esfuerzos de tension.

La fragilizacion por hidrégeno depende del tratamiento termo-mecénico y de la
microestructura del acero. Los aceros mas susceptibles son aquellos que han sido
endurecidos (microestructura martensitica). La deformacién en frio también

aumenta la sensibilidad a la fragilizaciéon por hidrégeno?.

La disminucion de tenacidad por presencia de hidrogeno se observa en numerosas
aplicaciones, tanto en aleaciones ferrosas como no ferrosas. La interaccion inicial
puede provenir de los procesos de uso en servicio. Esta caida de tenacidad es
fuente de grandes perjuicios econémicos y por ello es observada y estudiada en
industrias quimicas, petroquimicas y sistemas de generacion de energia. Este
problema afecta a los tres sistemas bésicos de cualquier industria que emplee el

hidrégeno: produccion, transporte/almacenamiento y utilizacion®.

1.14.1 Influencia de las inclusiones en el dafio por hidréogeno. Las
inclusiones no metdlicas juegan un papel fundamental en la susceptibilidad de los
aceros frente al dafio por hidrégeno. La forma, el tamafio, la coherencia con la
matriz, la distribucion y la densidad de la inclusion son factores que se deben tener

en cuenta en el dafio por hidrogeno.

Las Inclusiones de menor tamafio presentan menor interaccion con la matriz y

menor interaccion con el hidrogeno, las de formas alargadas son muy perjudiciales.

8 Fundamentos del dafio por hidrogeno en los aceros, disponible en internet:
http://ingenieria.uao.edu.co/hombreymaquina/revistas/36%202011-1/Articulo%2011%20-
%20lvan%20Uribe.pdf
% http://ingenieria.uao.edu.co/hombreymaquina/revistas/36%202011-1/Articul0%2011%20-
%20lvan%20Uribe.pdf.
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Los extremos de estas inclusiones actian como concentradores de esfuerzos, sitios

de baja energia revelan una mayor atraccion por el hidrégeno.

La influencia de la densidad de inclusiones esté relacionada con las caracteristicas
de la inclusion. Si es una inclusion que tiende a ser iniciadora de fisuras, se debe
disminuir al minimo su densidad. Si por el contrario se tienen 6xidos muy finos
coherentes, se puede desear una alta densidad para que sea capaz de retener
bastante hidrogeno y evitar que exista gran exceso de hidrogeno en la matriz que

pueda ir a lugares de alto esfuerzo que tiendan a iniciar fisuras.

1.14.2 Interaccién del hidrogeno con el acero. La presencia de hidrogeno
en solucién soélida en metales y aleaciones esta relacionada principalmente con el
pequefio tamafio atobmico de este elemento y su consecuente facilidad de difundir
en el estado sélido. No obstante, la presencia del hidrégeno en los aceros no es
deseada ya que altera considerablemente las propiedades de dureza, ductibilidad y
resistencia a la corrosion de estos materiales y puede llevarlos a la fractura.

Existen diversos factores que contribuyen para elevar o disminuir la solubilizacién
y/o difusién del hidrégeno en los aceros, entre los cuales sobresalen la temperatura,
la composicién quimica, la estructura y subestructura cristalina, el tiempo, el nivel
de tension, la presencia de gases y liquido, el medio ambiente, la concentracion del
hidrogeno en el acero, la presién, las propiedades fisicas y mecéanicas del material

las condiciones superficiales, entre otras?.

1.1.5 Corrosion por acido sulfhidrico (H2S)
La resistencia a la corrosion de aleaciones ferrosas en ambientes que contienen

H2S esta intimamente ligada al tipo de productos formados. La identificacion de

10 http://ingenieria.uao.edu.co/hombreymaquina/revistas/36%202011-1/Articul0%2011%20-
%20lvan%20Uribe.pdf.
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dichos productos constituye una herramienta Gtil para una mejor compresion de los

mecanismos de reaccion, del analisis de fallas y del control de la corrosion.

El acido sulfhidrico puede presentarse en el crudo, en las impurezas del gas natural
o como producto de la reduccion del ion sulfuro SO-?4. Ademas de la presencia de
H2S se encuentra el bioxido de carbono (CO2) que al combinarse con el agua (H20)
da origen a una solucién acida. Normalmente la corrosion del hierro en medios que
contienen H2S lleva a la formacion de capas de sulfuros de hierro (FexSy), las cuales
son un factor controlador de la reaccion de corrosion y el tipo de sulfuro de hierro

depende del pH o la concentracién del Hz2S.

La presencia de H2S y otros compuestos en los equipos de las refinerias, son la
razon principal de la absorcion del hidrogeno atémico H* en la red cristalina del
material, debido a que la velocidad de reaccion del hidrogeno molecular Hz es muy
lenta. Por tal motivo, para controlar el agrietamiento que produce el hidrégeno, se
debe conseguir una eliminacién o reduccion de este elemento o el aumento de la

cinética para la formacion del mismo.

La picadura como mecanismo corrosivo por H2S es redonda en su base, profunda
con paredes empinadas y bordes biselados. Normalmente es pequefia, aleatoria y
esparcida sobre toda la superficie del material. La corrosion por Hz2S también genera
escama de sulfuro de hierro. Otro mecanismo corrosivo es el agrietamiento por
hidrogeno, haciendo que la superficie de la fractura tenga un aspecto granular o
qguebradizo. En un inicio la grieta puede ser visible o no y una falla por fatiga puede
presentarse o0 no en la superficie de la fractura. Después del desgarramiento por
corte de una falla por agrietamiento a causa del hidrogeno la fractura es instantanea

debido a la perdida de ductilidad en el acero por absorcién del hidrogeno®.

11 vVALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE 4140 IMPLANTADO CON IONES
DE NITROGENO EN AMBIENTES HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 19-20.
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1.15.1 Solucién de Tiosulfato de sodio. Estudiar el efecto de la fragilizacion
por hidrogeno asociado a la presencia de H2S gaseoso en los aceros, exige que se
disponga de equipos e instalaciones de laboratorio de alto costo debido al grado de

toxicidad del H2S gaseoso, dificultando la seguridad para el trabajo en laboratorio.

Estudios de permeacion de hidrogeno realizados a aceros UNS — G41300 con
solucién de tiosulfato de sodio como electrolito, demostraron que esta solucién
favorece el aumento en la cantidad de hidrégeno que atraviesa la muestra de

ensayo.

Las soluciones de tiosulfato en condiciones favorables de potencial y de pH
permiten la generacion y estabilizacion de H2S en solucion. En el diagrama de
Pourbaix para el sistema H20-S203 se muestra el diagrama E-pH de la solucién

empleada en los ensayos?'?.

Para determinar la susceptibilidad de los materiales al H2O se han realizados
estudios con dos tipos de soluciones de tiosulfato de sodio, las cuales se reportan

a continuacion.

> Una de las soluciones estd compuesta por 20% de NaCl, 1*10-2 litros/mol de
Na2S20s3 (tiosulfato de sodio) y es utilizada para el estudio de materiales
resistentes a la corrosion con temperaturas cercanas a 80°C.

» La segunda solucion esta compuesta por 5% de NaCl, 0,5% de acido acético y
1*10°% moles/litro de Na2S203y es utilizada para el estudio de aceros de alta

resistencia y baja aleacion a temperatura ambiente3.

12\VARGAS GALVIS. Fabio. ESTUDIO DEL COMPORTAMIENTO DE RECUBRIMIENTOS TERMOROCIADOS
EXPUESTOS A AMBIENTES HIDROGENADOS .Tesis de posgrado. Bucaramanga: Universidad Industrial de
Santander. Facultad de ciencias. Escuela de Ingenieria Metallrgica. 2003. Pag.42-43

13 VALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE 4140 IMPLANTADO CON IONES

DE NITROGENO EN AMBIENTES HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 35.
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1.2 Modificacién Superficial

El uso poco eficiente de un sin nimero de aleaciones no ferrosas en las cuales se
requieren adicionarle a sus caracteristicas estructurales, propiedades de resistencia
al desgaste y corrosion, trae consigo el reemplazo prematuro de dichos materiales
y con ello un incremento considerable en los costos de los procesos productivos,
haciendo necesario el empleo de materiales de alto costo como lo son los aceros
inoxidables, o, la utilizacion de tratamientos de modificacidn superficial, ya que esta

es la regién mas sensible a las agresiones del entorno.

En comparacion con otras causas de deterioro de un material, los problemas que
afectan a la superficie (desgaste, friccion, corrosion, entre otros), requieren un
minimo consumo energético debido a que solo los 4tomos de unas pocas capas
superficiales y los enlaces que los unen entre si, son los que deben hace frente a

las fuerzas y ataques quimicos del entorno'4.

El estudio de la superficie ha progresado en la medida en que mejoran las técnicas
de microscopia y caracterizacion. Para métodos tradicionales (Metalizacion,
Nitruracion) se hablaba de décimas de milimetro. Hoy dia es posible para cada
problema decidir la profundidad a la que debe aplicarse el tratamiento. Muchos
tratamientos avanzados actian en espesores de décima de micra
(aproximadamente 100 capas atdmicas) con el objetivo de hacer modificaciones en

su superficie.

Por tal motivo se realizan constantemente investigaciones con el objetivo de
modificar la composicion y estructura superficial de los materiales por métodos
fisicos, donde se recurre de manera generalizada a la aplicacion de recubrimientos

superficiales con propiedades de resistencia a la corrosion y desgaste. Entre ellos

14 SILVA PLATA. Miguel Angel. ESTUDIO DE LA IMPLANTACION IONICA TRIDIMENSIONAL (3DIl) EN
DESCARGAS A BAJA PRESION COMO PROTECCION DE ACEROS A LA PERMEACION DE HIDROGENO.
Trabajo de maestria. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de
Fisica. 2004. Pag. 16 -20.
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se destacan las tecnologias de modificacion superficial mediante deposicion fisica
en fase vapor (PVD), bombardeo idnico, implantacion i6nica y la implantacion idnica

tridimensional (3DII), las cuales se describen a continuacion.

1.2.1 Deposicion fisica en fase vapor (PVD®)

Las técnicas de PVD estan basadas en la formacion de un vapor del material a
depositar, con el objetivo de que se condense sobre la superficie de un sustrato
para formar una o varias capas ultra delgadas que la recubren y protegen. El
proceso se realiza en atmoésfera controlada en alto vacio (10-5 mbar), para evitar la
interaccion del material en estado gaseoso con el aire; y a temperaturas de entre

150 y 500 °C, dependiendo de las caracteristicas a obtener en el recubrimiento.

En conclusion la PVD, consiste en evaporar un metal puro o aleacién por medios
fisicos, de forma que reaccione y forme un nuevo compuesto para luego depositarlo

sobre una pieza a recubrir.

En la mayoria de los casos se recubren aceros previamente endurecidos, por
tratamiento térmico, con peliculas delgadas de uno o mas materiales duros, que
pueden ser nitruro de titanio (TiN), uno de los primeros recubrimientos empleados
industrialmente; otros nitruros utilizados en esta técnica son el CraN® y el TiAINY’,
El proceso puede ser asistido por plasma para aumentar la velocidad de crecimiento
y mejorar las propiedades de la capa, en dicho caso se denomina PAPVD

(Deposicion Fisica en Fase de Vapor Asistida por Plasma)*®.

15 Por su nombre en inglés “Physical vapor deposition”.

16 Nitruro con base cromo.

17 Nitruro de titanio aluminio.

18 http://metalactual.com/revista/24/procesos_pdv.pdf.
31



1.2.2 Bombardeo i6nico

Un creciente niumero de tratamientos avanzados estan basados en el bombardeo
i6nico. Los iones no son otra cosa que atomos cargados eléctricamente,
normalmente mediante el arranque de sus electrones. Esto es necesario para poder

acelerarlos y direccionarlos mediante campos eléctricos y magnéticos.

Dependiendo de la energia con la que los &tomos llegan a una superficie se puedan
dar tres procesos diferentes: si la energia es muy baja (hasta decenas de
electronvoltios) los iones se depositan en la superficie, formandose un recubrimiento
(pelicula delgada); si la energia es mayor (centenas de electronvoltios) predomina
un proceso de pulverizacion de la superficie conocido como sputtering
(desprendimiento de los 4&tomos de una superficie por efecto de colision de iones
con los 4tomos del blanco), el cual puede ser util para limpieza superficial o para

evaporar materiales en procesos de recubrimiento.

Finalmente, a energias mayores de 5 KeV hasta algunos MeV (rango interesado en
esta investigacion), los iones penetran dentro de la superficie solida incrustandose
a una profundidad de muchas capas atomicas por ejemplo, los iones de nitrégeno
acelerados con un potencial de 100 KeV se mueven en el vacio a una velocidad de
1170 Km/s y al chocar contra una superficie de acero se incrustan alcanzando
profundidades de hasta 0.2u (micras). Este proceso se conoce como implantacion

ionica® (Ver Figura 3).

19 VALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE 4140 IMPLANTADO CON IONES
DE NITROGENO EN AMBIENTES HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 26-29.
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Figura 3. Efectos del bombardeo i6nico dependiendo de la energia'y

aceleracion de los iones.
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Fuente: VALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE
4140 IMPLANTADO CON IONES DE NITROGENO EN AMBIENTES
HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad Industrial
de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 28.

1.2.3 Implantacion ionica

La implantacion ionica es una de las técnicas que existen para el tratamiento
superficial de materiales asistidos por plasma, el método consiste en generar una
descarga de alto voltaje a bajas presiones con el propésito de implantar iones en

los metales, en semiconductores y ceramicos.

La idea basica de la implantacion idnica consiste en que los iones extraidos de un
blanco, mediante una fuente, sean dirigidos hacia una superficie o substrato, con
energia suficiente para que puedan atravesar la superficie y depositarse en una
zona muy cercana a esta, experimentando una gran cantidad de fendmenos durante

su recorrido.
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Desde el punto de visto quimico, las superficies modificadas pueden desarrollar una
serie de mecanismos protectores, por la modificacibn que se presenta en las
propiedades mejorando la adherencia de los 6xidos formados por el proceso, o ya
sea aumentando la formacion de capas pasivas, que prolongan la vida atil de los
materiales metalicos que se enfrentan tanto a la corrosion electroquimica como a la

corrosion originada por las altas temperaturas en ambientes himedos.

La implantacion idnica en las superficies produce deformaciones de estructura y
composicién del material a tratar, provocando un aumento de la resistencia al

desgaste, friccion y corrosion?.

1.2.4 Implantacién iénica tridimensional (3DII2%)

La técnica 3DII, la cual se fundamente en una descarga pulsada (pulso de voltaje
de forma rectangular) de alto voltaje a baja presion, se plantea como una alternativa
a las técnicas de modificacion superficial generadas por plasma. Las propiedades

especificas de este tipo de descarga son las siguientes:

» La descarga se enciende y se mantiene bajo la diferencia de potencial entre los
electrodos en un rango que va desde 10 hasta 100 keV aproximadamente.

» La descarga es auto-sostenida, es decir, no necesita de un plasma de soporte.

A\

El voltaje de mantenimiento de la descarga coincide con el voltaje de encendido.
» La descarga tiene estructura estacionaria durante todo el periodo después de
su formacion (periodo de mantenimiento de la descarga) con una capa catédica
de poco espesor donde se cae practicamente todo el voltaje aplicado. Esta capa

adquiere la forma del catodo.

20 VALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE 4140 IMPLANTADO CON IONES
DE NITROGENO EN AMBIENTES HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 30-33.
21 Por su nombre en inglés “Three Dimensional lon Implantation”.
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El plasma generado en este tipo de descarga se comporta como una fuente de iones
que adquiere una alta energia (decenas de keV), proporcional al potencial
suministrado en la zona de caida catédica hacia la superficie de la muestra. De esta
forma se tiene una implantacion perpendicular a la superficie, con un flujo de iones
cuasimonoenergeérticos (igual energia). Esto resulta ser muy importante si se tiene
en cuenta que la méaxima dosis retenida por una muestra implantada esta
determinada por el angulo de incidencia de los iones. Ademas el rango de bajas
presiones (menos de 4 Pa) disminuye significativamente la posibilidad de

contaminacion de las muestras??.

22 REYES CORZO, Martha, ESTUDIO EXPERIMENTAL DE LA RESISTENCIA A LA CORROSION DE UN
ACERO AL CARBONO AISI SAE 1020 IMPLANTADO CON IONES DE TITANIO VIA PLASMA, Trabajo de
grado metallrgico Bucaramanga universidad industrial de Santander, facultad de fisicoquimicas pag. 27-28.
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

A continuacion se describe el material de ensayo y los equipos utilizados para la
evaluacion de la modificacion superficial de sustratos de acero AISI SAE 4140

mediante ensayos de stress corrosion cracking.

2.1 Material Seleccionado en el Experimento

Las muestras para los ensayos se elaboraron a partir de un de acero de baja
aleaciéon con el fin de mejorar significativamente sus propiedades mecanicas
(dureza y resistencia a la corrosion), mediante la técnica de modificacion superficial
3DII. Por esta razon se eligio un acero AlSI SAE 4140 bonificado, el cual es un acero
de aleacion de cromo-molibdeno. En la Tabla 2, se presenta la composicion quimica

de este acero de baja aleacion.

Tabla 2. Composicion quimica del acero AISI — SAE 4140.

Composicion quimica | % de composicién

C 0.38-0.43
Mn 0.75-1.00
Cr 0.80-1.10
Mo 0.15- 0.25
Si 0.15- 0.35

P max 0.04

S max 0.05

Fuente: http://www.sumiteccr.com/Aplicaciones/Articulos/pdfs/AlS1%204140.pdf.
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El acero AISI SAE 4140 en estado bonificado posee una resistencia a la traccion de
880-1000N/mm?, la cual lo hace apto para aplicaciones de la industria petroquimica,

aeronautica, automotriz, electrénica, entre otras.

2.1.1 Propiedades del acero AISI SAE 4140
A continuacion se mencionan en forma general, algunas de las propiedades mas
importantes del acero AISI SAE 4140.

» Posee buenas caracteristicas de estabilidad en caliente hasta 400 °C. es decir,
conserva la dureza y resistencia a alta temperatura por el cromo y manganeso.

» Son menos susceptibles al fragilizado, debido al revenido por el cromo y
molibdeno.

» Buena penetracién de temple y posee buenas caracteristicas de ductilidad y de
capacidad para soldarse por todos los métodos Convencionales. Debido a los
porcentajes de manganeso y molibdeno.

» Muy versatil y apto para esfuerzos de fatiga y torsion.

» Muy resistente a la traccion, y a la flexion.

2.1.2 Aplicaciones del acero AISI SAE 4140

Dentro de las aplicaciones mas sobresalientes que presenta este tipo de acero en
la industria se tienen:

> Piezas de transmision, ejes, ciguefiales, cilindros de motores, bielas, rotores,
arboles de turbinas a vapor, ejes traseros, etc.

> Parte de maquinaria y repuestos de dimensiones medianas con grandes
exigencias en las propiedades ya mencionadas y también ciertos elementos para la
construccion de motores como engranajes, pernos, tuercas, cafiones de armas para
caceria.

> Recipientes sujetos a presion, partes estructurales de los aviones, ejes de los
automoviles y para aplicaciones semejantes.
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> En la industria petrolera es muy usado en la fabricacion de taladros, brocas,

barrenos, tubulares, partes de bombas, vastagos de piston.

También es muy utilizado en piezas forjadas como herramientas, llaves de mano,

destornilladores?3.

2.1.3 Preparacion de las probetas

Se elaboraron probetas en acero AISI SAE 4140, de forma cilindricas con extremos
roscados y cintura en la parte central. Su tamafio y forma estan estandarizados por
la norma NACE Standard TM0177-96. En la Figura 4 se aprecian las dimensiones

que presenta la probeta a ensayar.

Figura 4: Dimensiones de las probetas en acero AISI SAE 4140

A Rah bbby to-»o-....nn..-nv-...u¢<u

Fuente: Autores.

Ademas de las probetas implantadas, también se ensayaron probetas no
implantadas, con el proposito de realizar un estudio comparativo de la superficie, y
en todos los casos el montaje se realiz6 teniendo en cuenta las recomendaciones

de la norma.

Z http://Iwww.dimetales.com/joomla/index.php/productos/aceros/aceros-maquinaria.
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2.2 Reactor para la modificacion superficial de metales (MOSMET)

El reactor MOSMET actualmente se encuentra ubicado en el laboratorio de fisica
del plasma de la Universidad Industrial de Santander y se utiliza para la modificacion
superficial de materiales metélicos mediante dos procesos simultdneos o

independientes (implantacion y/o deposicion de especies metalicas y no metalicas).

2.2.1 Generalidades

En la realizacién del proceso de implantacion iénica de especies metalicas, es
necesario modificar el dispositivo JUPITER?4, instalando un sistema de arco
eléctrico que genera una descarga capaz de evaporar un catodo metalico (Ti)
produciendo una atmosfera (Ti, TiN) la cual es ionizada por medio de una descarga

pulsada de alto voltaje (en un rango de 5 a 40 kV) a bajas presiones.

2.2.2 Componentes del reactor MOSMET

En la Figura 5 se presenta los elementos del reactor MOSMET, el cual esta
constituido por cinco bloques béasico a saber: (1) sistema de vacio, (2) cAmara de
descargas, (3) generador de pulsos de alto voltaje, (4) sistema de control general y
(5) sistema de control de arco eléctrico. A continuacion se describe cada uno de
estos bloques.

1. Sistema de vacio: consta de una bomba turbomolecular tipo 01AB-1500-04,
que introduce un caudal de 720 litros/s de nitrdgeno, la cual trabaja en serie con una
bomba rotativa logrando asi una presién en la camara del orden de 10™* Pa.

2. Camara de descargas: esta fabricada de acero inoxidable AISI 304 con un

grosor de 0.5 cm. La construccion de los acoples, puertas y el espesor de las

24 Por su nombre en ingles. “Joint Universal Plasma and lon Technologies Experimental Reactor”.
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paredes de la cAmara garantizan la proteccion contra los rayos X durante el trabajo

del equipo con pulsos hasta de 100 kV.

Figura 5. Componentes del reactor MOSMET.

Fuente: Autores.

3. Generador de pulsos de alto voltaje: genera pulsos de forma rectangular
hacia el catodo produciendo asi un flujo de iones casi mono energéticos. La amplitud
de estos pulsos puede variar entre 5 — 60 KeV con una frecuencia de repeticion de
1Hz a 60 Hz. La duracion de los pulsos puede variar de 80 ps a 2500 ys y consumir
una potencia media de 2,5 KW.

4. Sistema de control: el control de todos los niveles de vacio puede realizarse
desde el tablero de forma manual o automaticamente. El suministro del gas de
trabajo se hace a través de un regulador piezoeléctrico (dosificador) de doble canal
el cual junto con el sistema de vacio permite regular suavemente y mantener estable
la presién de trabajo en el rango de 10 Pa a 20 Pa (7.6x10° Torr a 0,15 Torr). El
gas que llega al regulador se somete a una limpieza final para disminuir al maximo
las impurezas de oxigeno, de biéxido y monoéxido de carbono, de éxidos de
nitrégeno y de vapores de agua hasta un nivel inferior a 0.1 ppm.

5. Sistema de control de arco eléctrico: El sistema se encuentra conformado

por un vaporizador de arco equipado con magnetos permanentes y alternos
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(solenoides), un sistema de control electronico que garantiza el funcionamiento de
la descarga y una fuente de alimentacion eléctrica de alta corriente XMT Miller
Electric Mfg Co. El sistema de control asegura el funcionamiento de la descarga de

arco eléctrico en un régimen de pulsos con periodo variable?>.

2.2.3 Montaje de las probetas en el reactor MOSMET
El procedimiento a seguir en el montaje de las probetas para ser modificadas
superficialmente es el siguiente.

» Realizar el proceso de limpieza de los sustratos, para lo cual se recomienda

aplicarles acetona, segun como se indica en la Figura 6.

Figura 6. Limpieza de las muestras.

Fuente: Autores.

% JAIMES OCHOA. Carlos Javier. ESTUDIO DE LAS CARACTERISTICAS VOLTIO-AMPERICAS Y
PECULIARIDADES DE FUNCIONAMIENTO DE UN VAPORIZADOR DE ARCO EN VACIO. Trabajo de
maestria. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander: Facultad de ciencias. Escuela de Fisica. 2013.
Pag. 25-27.
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» Ubicar verticalmente las probetas a implantar sobre un soporte de acero (ver
Figura 7 a) y luego colocarlas en el catodo de la cdmara de descarga del

reactor MOSMET como se muestra en la Figura 7 b.

Figura 7. Ubicacion de las muestras en la caAmara de descargas. En el porta

muestra (izquierda), en la camara de descarga (derecha).

Fuente: Autores.

Realizado el montaje anterior, se cierra la camaray se procede a ejecutar el proceso

de implantacion.

2.2.4 Parametros de implantacién

El proceso de modificacion superficial inicia después de haber realizado una
limpieza (sputtering) de la cAmara de descarga y de las probetas con descargas
eléctricas de alto voltaje a bajas presiones en atmosfera de gas inerte. El proceso
de implantacion ionica en las muestras se realiz6 para cuatro condiciones, dos
condiciones son referente a la especie ionizada (Ti y TiN) y las otras dos
corresponden al tiempo de exposicion de las superficies (4 y 8 minutos). Los

pardmetros establecidos son reportados en las Tablas 3 y 4.
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Tabla 3: Parametros establecidos para la implantacién con Ti.

Proceso de limpieza (Sputtering)

Atmosfera de la descarga eléctrica Argon
Voltaje de la descarga eléctrica 5 KV t=15min
Presién de descarga 1.8-2.0Pa

Proceso de implantacién iénica

Especie implantada Ti

Voltaje de la descarga eléctrica 10 KV

Frecuencia del pulso de descarga 30 Hz t=4 min
Duracién del pulso de descarga 0.25ms y
Presion de descarga 0.137 - 0.142 Pa t=8 min
Voltaje del arco eléctrico 16.5-175V

Corriente del arco eléctrico 150 A

Fuente: Autores.

Tabla 4. ParAmetros establecidos para la implantacion con TiN.

Proceso de limpieza (Sputtering)
Atmosfera de la descarga eléctrica Argon
Voltaje de la descarga eléctrica 5KV t=15min
Presion de descarga 1.8<Pa<2.0

Proceso de implantacién iénica
Especie implantada TiN
Voltaje de la descarga eléctrica 10 KV
Frecuencia del pulso de descarga 30 Hz t=4 min
Duracion del pulso de descarga 0.25ms y
Presion de descarga 1.00 - 1.20 Pa t=8 min
Voltaje del arco eléctrico 16.5-175V
Corriente del arco eléctrico 150 A

Fuente: Autores.
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2.2.5 Cantidad de probetas a implantar
El nimero de probetas modificadas superficialmente con iones de Tiy TiN fueron
doce (12) en total. Se utilizaron tres probetas para cada uno de los cuatro

parametros de tratamientos establecidos.

2.3 Proceso de Modificacién Superficial

A continuacion se explicara detalladamente todas las secuencias que se realizan

durante la implantacién de iones de especies metalicas y no metalicas.

> Encendido del reactor: El primer paso consiste en encender el tablero de
control.

> Proceso de bajo vacio con la bomba mecanica NZ: Encendida la bomba
mecénica, se procede a activar la valvula V1 la cual realiza un vacio en la linea de
tuberia y luego se activa la valvula V3 para hacer el vacio en la cAmara de descarga
hasta una presion de 6 Pa. En la Figura 8 se muestra el esquema del sistema de

vacio mediante la bomba mecanica.

Figura 8. Proceso de vacio primario mediante la bomba mecanica.

Fuente: Autores.

44



> Proceso de alto vacio con la bomba turbomolecular: Se comienza por
oprimir la valvula V3 para asi cerrarla, luego se oprime V2 y nuevamente V3, ya que
se necesitan de estas dos valvulas para poder comenzar a trabajar la bomba
turbomolecular; se abre la valvula de intercomunicacion VT e instantaneamente se

cierra la valvula V3 como se aprecia en la Figura 9.

Figura 9. Proceso de activacion de valvulas para encender la bomba turbo

molecular.
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Fuente: Autores.

Luego de esta secuencia se activa el interruptor de encendido BKI1 ver Figura 10.
El bombillo que se encuentra encendido en la Figura 10 a), es el que me indica que
la bomba empezé a crear alto vacio; el alto vacio (aprox. 0,024 Pa) se consigue
aproximadamente a los 40 minutos y se puede apreciar en el reactor cuando se

enciende el segundo bombillo tal como se ve en la Figura 10 b).
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Figura 10. Proceso de alto vacio. Iniciando el alto vacio (izquierda),

indicacion de alto vacio en la camara de descarga (derecha).

Fuente: Autores.

> Proceso de limpieza y sputtering: Después de alcanzar el alto vacio se
inicia el proceso de limpieza de la camara (minimizando las particulas de aire) y el
sputtering (limpieza superficial) sobre la superficie de la probeta. Estos dos procesos
son simultaneos y se realizan durante 15 minutos (ver Figura 11).

El proceso de limpieza se lleva a cabo introduciendo gas de argon desde el cilindro
hacia la cdmara (ver Figura 12) y manteniendo una presiéon de descarga entre 1,8y
2,0 Pa (ver Tabla 3y 4).

Figura 11. Proceso de sputtering.

Fuente: Autores.
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Figura 12. Apertura de la vélvula de argon.

Fuente: Autores.

Después realizar el sputtering se espera hasta que la cAmara de descarga alcance
nuevamente el alto vacio; luego introducimos nitrégeno hasta obtener la presiéon de
descarga indicada en las Tablas 3 y 4, dependiendo de si se desea implantar titanio

0 nitruro de titanio.

Después de encendida la fuente de alto voltaje se procede a cambiar el voltaje de
la fuente, en este caso a 10 KeV ya que es el valor definido para el proceso de
implantacion iénica, como se muestra en la Figura 13.

Figura 13. Proceso de implantacion i6nica con voltaje a 10 KeV.

Fuente: Autores.
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> Encendido de la fuente de arco eléctrico: Inicialmente se establece una
corriente de arco eléctrico, en este estudio fue de 150 A, que al encender la fuente
(XMT Miller) genera un arco eléctrico sobe el catodo que lo evapora hasta obtener
una atmosfera controlada de la especie metalica, la cual es ionizada al generar la
descarga eléctrica de alto voltaje al oprimir el boton START ubicado en el tablero
del sistema de control, donde los iones que se van a implantar son acelerados hacia
la superficie de la probeta. El proceso es monitoreado con los pulsos de corriente y

voltaje que se visualizan en el osciloscopio (ver Figura 14).

Figura 14. Fuente de arco eléctrico (izquierda) y registro de los pulsos de

voltaje y corriente en el osciloscopio (derecha)
Tek i Trig'd M Pos: 530,005
+

Pulso de corriente CC]

Pulso de'\'[ldltaje

CH2 500mY M 250us
17-Ene-14 21:23

Fuente: Autores.

Realizada la modificacion superficial de las probetas, se realiza una inspeccion
visual donde se aprecia el cambio ocurrido en la superficie, las implantadas con
titanio (Ti) presentan un color plateado, mientras que las implantadas con nitruro de
titanio (TiN) presentan un color dorado, de igual forma se observan que la superficie

es mas brillantes respecto a las probetas sin tratamiento (ver Figura 15).
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Figura 15. Superficie de las probetas.

a) Probeta sin tratamiento.

b) Probeta implantada con Ti a 10kV — 4min.

S

C) Probeta implantada con Ti a 10 kV — 8min.

d) Probeta implantada con TiN a 10kV — 4min.

-

e) Probeta implantada con TiN a 10 kV — 8min.

——— e

Fuente: Autores.
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2.4 Evaluacion de los Ensayos de Corrosion

Los ensayos de corrosion bajo esfuerzo de tension a carga constante (SCC) utiliza
la técnica de los anillos tensores, basados en la norma NACE standard TM0177-96
(Laboratory Testing of Metals for Resistance to specific Forms of Enviromental
Cracking in H2S Environments), la cual tiene como proposito evaluar el
comportamiento y la efectividad de la implantacion iGnica como mecanismo de
proteccion a los dafios causados por el hidrégeno, tales como la fragilizacion y el
agrietamiento, en condiciones simultdneas de esfuerzos de tension y de ambiente

corrosivo altamente hidrogenado?®.

En la realizacion de los ensayos de corrosion se utilizaron cuatros equipos, cada
uno de estos compuestos por un anillo tensor el cual es el encargado de lograr la
deformacion de las muestras, una celda de PVC, un tornillo el cual es utilizado para
hacer la compresion en el anillo, un comparador de caratula para medir la
deformacion; y sus respectivos acoples. De esta manera, se pueden ensayar cuatro

probetas simultaneamente.

Las probetas estuvieron inmersas en una solucibn acuosa de alto ambiente
hidrogenado (como medio corrosivo) a un pH de 2,99. La solucién fue preparada
con un 5% en peso de NaCl, 1*10 mol/litro de tiosulfato de sodio hidratado
(Naz2S203 5H20) y 0.5% de acido acético. Todos los reactivos utilizados en la
solucion son de grado analitico. La técnica de ensayo utilizada se describe a

continuacion:

2.4.1 Ensayo de corrosion bajo esfuerzos
Los ensayos de corrosion bajo tension se llevaron a cabo mediante la utilizacion de
unos anillos tensores los cuales deforman lentamente una muestra disefiada

previamente segun la norma NACE standard TM0177-96 sin entallas previas, hasta

26y ALBUENA NINO, Ely Dannier. COMPORTAMIENTO DEL ACERO SAE 4140 IMPLANTADO CON IONES
DE NITROGENO EN AMBIENTES HIDROGENADOS. Trabajo de Grado Fisico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad de Ciencias. Escuela de Fisica. 2004. Pag. 45.
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conseguir la ruptura. Por las caracteristicas presentadas, este tipo de prueba ha
sido utilizada para estudiar la susceptibilidad de los materiales a la fragilizacion por

hidrogeno.

Mediante este tipo de ensayo se estudia la susceptibilidad de los materiales a dafios
como la fragilizacion por hidrégeno, evaluando los datos obtenidos por medios
estadisticos como lo es el ANOVA en el cual se podra analizar cuantitativamente
parametros como la carga maxima, el porcentaje de elongacion, energia absorbida
hasta la fractura y el porcentaje de reduccion de area; o por criterios cualitativos
basados en la presencia o ausencia de grietas secundarias en la fractura fragil

producida.

2.4.2 Materiales y accesorios del sistema de SCC
El mecanismo que cumple la funcién de colocar bajo un esfuerzo de tension a la
probeta se ha como fundamental, es un anillo tensor de acero de tuberia API5L X65

donde sus caracteristicas se encuentran en las Tablas 5y 6.

Tabla 5. Propiedades quimicas

Composicién quimica (% en peso)
c 0.095
MN 1.49
P 0.018
s 0.002
Si 0.23
Al 0.044
Nb+Ti+V 0.1 % max
N 0.005

Fuente:http://www.steeltubesindia.net/api5Ix65pipe/pipe_type_api5Ix65_psl2_carb

onsteel_pipe.html.
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Tabla 6. Propiedades fisicas.

Limite elastico | Cargaderotura

API5L Grado

PS MPa | PSI MPa

X65 65000 | 448 | 77000 530

Fuente:http://www.steeltubesindia.net/api5Ix65pipe/pipe_type api5Ix65 psl2_carb

onsteel_pipe.html.

El sub-conjunto conformado por las celda de PVC y sus respectivos accesorios (ver
Figura 16), es sobre la cual se deposita la solucion encargada de simular un

ambiente hidrogenado.

Figura 16. Celda de PVC (izquierda) y accesorios (derecha).

Fuente: Autores.

Otro elemento fundamental para llevar a cabo el montaje es el comparador de
caratula, el cual permite medir de forma directa la deformacion del anillo y de forma
indirecta la fuerza aplicada a este, en la Figura 17 se presenta el anillo, la base y el

comparador de caratula como subconjunto ensamblado.
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Figura 17. Anillo tensor con su comparador de caratula

Fuente: Autores.

Para llevar a cabo el montaje final, es necesario tener en cuenta todos los
accesorios de los anillos tensores: tuercas, rodamientos, acoples, tornillo de

compresion; los cuales se ven en la Figura 18.

Figura 18. Accesorios de los anillos tensores.

Tuerca de ajust

Tuerca de
desplazamiento Acople

Tornillo de ajuste

———

Tornillo de carga Rodamiento

Fuente: Autores.
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2.4.3 Sub-ensambles y ensambles

Inicialmente se hace una limpieza y lijado superficial a la probeta para eliminar
oxidos e impurezas y asi evitar factores que afecten el experimento, después se
acondiciona para introducirla en la celda de PVC, y simultaneamente se va

ensamblando la base y el comparador de caratula al anillo (ver Figura 19).

Figura 19. Sub-ensamble de la celda y la probeta

Fuente: Autores

Después de ensamblar la celda con la probeta, se acopla al anillo roscando la
probeta en el acople ubicado en la parte inferior del anillo. Después se colocan los
accesorios de la parte superior del anillo, fijando el tornillo compresor por medio de
una tuerca apoyada sobre un rodamiento radial que se ubican sobre el anillo (ver
Figura 20), finalmente se ajusta el comparador de caratula (utilizando como medida
de referencia el cero) que permite determinar la medicién de la deformacion.
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Figura 20. Ensamble final de un anillo tensor.

Comparador de
caratula

celda de
corrosion

Anillo tensor

Muestra de
ensayo

Fuente: Autores.

Finalizado el ensamble de los anillos tensores, se procede a adicionar la solucion
de tiosulfato de sodio dentro de las celdas de PVC, establecer una diferencia de
potencial entre la solucion y la probeta de -600 mV y girar el tornillo de carga para
deformar cada uno de los anillos segun los valores de deformacién encontrados y
reportados en el siguiente capitulo (ver Figura 21).
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Figura 21 Montaje final de anillos tensores para las pruebas de SCC.

Fuente: Autores.
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3. CALIBRACION DE LOS ANILLOS TENSORES

En el capitulo anterior dio a conocer detalladamente los elementos utilizados en el
montaje de las pruebas de SCC. Como en estas pruebas la carga se aplica de
manera indirecta a través de la deformacion del anillo, queda entonces por
especificar el procedimiento para calibrarlos y asi poder iniciar la realizaciéon de las
pruebas segun la norma estandar NACE TM0177-96. A continuacion se presentaran
de manera detallada los célculos y procesos necesarios para llevar acabo dichas

pruebas y obtener los datos experimentales.

3.1 Calibracion de los Anillos Tensores

La calibracion de los anillos, cual fue realizada en el ICP?, se hace con el fin de
establecer la constante elastica de los mismos y poder establecer la relacion entre
la carga aplicada y la deformacion producida, donde se obtuvieron los datos de
deformacion para cada carga aplicada. En la Figura 22 se ilustran los valores de las
deformaciones en funcién de la carga con el fin de observar el comportamiento en

cada uno de los anillos.

27 Por su abreviatura “Instituto Colombiano de Petrdleo”
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Figura 22. Curvas de calibracion de cada uno de los anillos tensores

utilizados.
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Anillo 4
Deformacion Vs Carga
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Fuente: Autores.

3.2 Determinacion del Limite Elastico del Material

Con el propdsito de conocer el limite elastico o esfuerzo de fluencia real del acero
AISI SAE 4140 utilizado para la fabricacién de las probetas que se utilizaron en el
presente estudio, se hizo necesaria la fabricacion de la probeta estandar

correspondiente para el ensayo a tension, la cual se muestra en la Figura 23.

Figura 23 Dimensiones de la probeta para el ensayo a tensién

®. 0,645 mm
\ 4
A N
i—— 50 mm. —»

le— 205,5 mm.

\4

Fuente: Autores.

En la Figura 24 se observa la curva esfuerzo - deformacion a partir de los datos
obtenidos por la prueba, la cual indica un esfuerzo de fluencia Sy =871,8 MPay una
resistencia ultima Su = 1025.6 MPa.
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Figura 24. Curva esfuerzo — deformacion.
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Fuente: Autores.

3.3 Calculos de la Deformacién a Aplicar
Obtenido el esfuerzo de fluencia del acero AISI SAE4140, se calcula la fuerza que

se debe aplicar a la probeta, que es igual al 70% de la fuerza equivalente del
esfuerzo ya indicado anteriormente. Entonces:

Faplicar = Frota1 *0,70 (Ecuacion 1)
Sabiendo que
F . 2
0 =— (Ecuacion 2)
At

Donde o el esfuerzo de fluencia, F la Fy,:q; Y A; €l @rea transversal, se tiene:
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Frota = 0% A¢ (Ecuacion 3)
Donde:
A = thz[mm] (Ecuacién 4)
A= %32 [mm]
A; = 7,068 [mm?] = 7,068*10°[m?]
Sabiendo que:
S, = 871,8 [Mpa] = 871,8*10°[pa] = 871,8*10°[N/m?] (Ecuacién 5)
Con los datos requeridos para calcular Fr,:,;, S€ obtiene que:
Frocal = 871,8 + 10° [--] £ 7,068 + 10~6[m?] = 6,6162[KN] (Ecuacién 6)
y por Gltimo, Fyp,jicqr €S igual a:
Faplicar = 6,6162%0.70[KN] = 4,6313 [KN] (Ecuacién 7)

Encontrado el valor de F,,;;.qr Y reemplazandolo en las ecuaciones reportadas en
las curvas de calibracion de cada anillo (ver figura 22), se determinan los valores de
las deformaciones aplicada a cada uno de los anillos, donde y es la variable de

desplazamiento y x es la variable de carga, luego el valor de deformacién para cada

anillo es:
> Anillo 1.
y =0,173x 4+ 0,011 (Ecuacion 8)
y = 0,76 [mm]
> Anillo 2.
y = 0,155x + 0,006 (Ecuacion 9)
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y = 0,67 [mm]

» Anillo 3.
y = 0,157x 4+ 0,051 (Ecuacion 10)
y = 0,73 [mm]
» Anillo 4.
y =0,16x + 0,071 (Ecuacion 11)
y = 0,76 [mm]

Con los valores de deformacion encontrados para cada anillo se procede a evaluar
la superficie no modificada y modificada con iones de Tiy TiN mediante los ensayos
de SCC. Finalizada la prueba, la cual es determinada segun la norma estandar
NACE TM0177-96, se realizo la recopilacion de los datos obtenidos (de tiempo y
deformacion) para asi llegar a las conclusiones pertinentes que seran establecidas
segun la estadistica ANOVA, reportada en el siguiente capitulo.
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4. ANALISIS ESTADISTICO

En este capitulo se analizaran y se discutiran los resultados del tiempo de duracion
de las probetas obtenidos de los ensayos de SCC por medio de la herramienta
estadistica ANOVA.

4.1 Experimento Unifactorial Completamente Aleatorizado

La evaluacion de las probetas de acero AISI SAE 4140, modificadas y no
modificadas superficialmente y sometidas a SCC, es realizada con el experimento

unifactorial completamente aleatorio.

A continuacién se presentaran los resultados obtenidos después de llevar a cabo
las pruebas de corrosion bajo esfuerzos de carga constante, a los diferentes grupos
de tratamientos, incluidas las probetas no tratadas superficialmente con el fin de

validar o rechazar las hipétesis que se plantearan méas adelante (ver Tabla 7).

Tabla 7. Datos obtenidos del experimento de SCC.

Tiempo Deformacion Tiempo Deformacion Tiempo Dechrrnmn?]cién
Tratamiento [h] [mm] [h] [mm] [h]
superficial
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
Sin 9 0.02 9 0.025 9 0.015
Tratamiento
Ti, 4 min 48 0.015 46 0.023 4 0.025
Ti, 8 min 148 0.02 158 0.02 149 0.023
TiN, 4 min 212 0.022 235 0.03 230 0.023
. . 0.02
TiN, 8 min 408 0.023 396 0.025 394

Fuente: Autores.

Los requerimientos para desarrollar un experimento totalmente aleatorio son:
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» Una variable independiente o factor.
» Varios niveles o tratamientos de la variable independiente.
» Ningun ruido.

» Aplicacién aleatoria de los tratamientos.

4.1.1 Deformacion de las muestras

Con el fin de tener un adecuado control de los datos obtenidos al momento de
realizar las pruebas de SCC, se procedio a tabular la deformacién presentada en
cada probeta, teniendo en cuenta el tratamiento realizado (ver Tabla 8).

Tabla 8. Deformacién de las muestras.

Tratamiento Deformacion [mm] DeS\{laC|on
Superficial estandar
P Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 [mm]
Sin tratamiento 0.020 0.025 0.015 0.050

Ti, 4 min 0.015 0.023 0.025 0.0432
Ti, 8 min 0.020 0.020 0.023 0.0141
TiN, 4 min 0.022 0.025 0.015 0.0419
TiN, 8 min 0.023 0.025 0.012 0.121

Fuente: Autores.

4.1.2 Fracturade la probetas

De los ensayos de SCC realizados a las probetas, es de interés para el experimento
unifactorial completamente aleatorizado el nimero de horas registradas hasta la
fractura. Los valores obtenidos del nimero de horas en ensayo de SCC en funcion
de la fractura son reportados en la Tabla 9 y a partir de ellos se realiza la evaluacion

del experimento.
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Tabla 9. Tiempo de duracion en horas de las probetas en horas.

Tratamiento Tiempo de Duracion [h] Desviacion
Superficial Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 eStﬁ?]dar
Sin tratamiento 9 9 9 0
Ti, 4 min 48 46 A1 594
Ti, 8 min 148 158 149 450
TiN, 4 min 212 235 230 988
TiN, 8 min 408 396 204 6.18

Fuente: Autores.

4.1.3 Planteamiento de hipotesis

El problema a solucionar se basa en el aumento de la resistencia a la corrosion y
por ende la vida util de las piezas utilizadas en la industria petrolera. Esto se
consigue al someter las muestras utilizadas segun la norma NACE TM0177-96, a

las condiciones de implantacién establecidas en el capitulo anterior.

Las hipotesis para el experimento unifactorial completamente aleatorizado se
establecen con el fin de observar la varianza o invariancia de los resultados de
interés al comparar las probetas blancas y las implantadas; y asi poder validar o no

dichas hipétesis. En este experimento se plantean las siguientes hipotesis:

> HO: con un nivel de significancia de 0=0.05, todas las modificaciones
superficiales daran el mismo resultado en la resistencia a la corrosién de las
probetas.

> H1: con un nivel de significancia de a=0.05, por lo menos una de las
modificaciones superficiales dara un resultado diferente en la resistencia a la

corrosion de las muestras.
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4.1.4 Andélisis de varianza (ANOVA)

Suponga que se tienen a tratamientos o niveles diferentes de un solo factor que
quieren compararse. La respuesta observada de cada uno de los a tratamientos es
una variable aleatoria. Los datos apareceran en la Tabla 10. Una entrada de la Tabla
10 (por ejemplo, yi) representa la observacion j-ésima tomada bajo el nivel del factor

o tratamiento i. habrd, en general, n observaciones para el tratamiento i-ésimo?®.

Tabla 10. Arreglo tipico de un experimento completamente aleatorizado.

Tratamiento (nivel) Observaciones Totales | Promedios
1 Y11 Y12 Yin Y1 Y1
2 Y21 Y22 Yon V. Ya.
a Ya1 Va2 Yan Ya. Ya.
y ¥.

Fuente: Douglas C. Montgomery. Disefio y analisis de experimentos. México:
Limusa, 2004. pag.62.

En donde y; es la suma de observaciones de cada tratamiento i, ver Tabla 10.

Vi = Xi=1Yij (Ecuacion 11)
y, es el promedio de las n observaciones de cada tratamiento i.
Y. == (Ecuacion 12)
y. es la suma de todas las observaciones realizadas.
Y. = Xie1 Xj=1Yij (Ecuacion 13)

y es el promedio del nimero total de observaciones realizadas.

Douglas C. Montgomery. Disefio y andlisis de experimentos. México: Limusa, 2004. pag. 63.
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V.= yﬁ (Ecuacion 14)

Dénde:

El modelo estadistico o modelo de los efectos sirve para describir las observaciones

del experimento, dicho modelo se describe con la siguiente ecuacion.
Yij = L+ T+ &;j (Ecuacion 15)

Donde y;; es una variable aleatoria que denota la observacion ij-ésima, u es un
pardmetro comun a todos los tratamientos llamado la media global, 7; es un
parametro asociado con el tratamiento i-ésimo llamado el efecto del tratamiento i-

ésimo, y ¢; es un componente del error aleatorio.p + t; + &j;.

En la Tabla 11 se observa la disposicién general de los datos en un analisis de
varianza cuyo objetivo final es calcular el factor Fcy compararlo con un factor Frque
sale de la Tabla estadistica ANOVA con significancia de a=0.05, para validar o

rechazar las hipotesis.

Tabla 11. Tabla de andlisis de varianza para el modelo con un solo factor y
efectos fijos.

Sumade Grados de Cuadrado
Fuente de variacion Fc
cuadrados libertad medio
MS ;
Entre los tratamientos SSrratamientos a-1 MSrratamientos | Fo = %
E
Error (dentro de los tratamientos) SSg N-—-a MSg
Total SSr N-1

Fuente: Douglas C. Montgomery. Disefio y analisis de experimentos. México:
Limusa, 2004. pag.65.
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N es el numero total de observaciones o en este caso es el numero total de
muestras, a es el nUmero de tratamientos y n es el nimero de réplicas de cada

tratamiento.
N=axn (Ecuacioén 16)

SSy la sumatoria de cuadrados de los 15 valores tabulados menos el cociente entre

la suma de totales al cuadrado y N.

vi; .,
SSr =X, X1yl — -~ (Ecuacion 17)

SStratamienTos, €S la sumatoria de los cuadrados de los totales de cada tratamiento.

1 2 Y2 .
SSTRaTAMIENTOS = n ?:1 Yi =y (Ecuacion 18

SSk es la diferencia entre los valores antes calculados.
SSE = SST _— SSTRATAMIENTOS (Ecua(:'én 19)

En la Ecuacion 20 se tiene el cociente entre la suma de cuadrados de los
tratamientos y la diferencia entre (a-1) que no es otra cosa mas que los grados de

libertad del tratamiento.

SSTRATAMIENTOS

(Ecuacioén 20)
a—-1

MS7raramiENTOS =

Y por ultimo se ve la relacién entre la suma de cuadrados del error y diferencia entre

(N-a) que simplemente es el grado de libertad del error.

MSg = SSE. (Ecuacion 21)
N-a

Con las ecuaciones anteriores obtenemos los datos obtenidos del experimento, con
el fin de realizar el andlisis estadistico, se dispone de la Tabla 12 donde se muestran
los resultados obtenidos al contabilizar el tiempo de duracién de las diferentes
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muestras. En la Tabla 12 se observa la suma de los totales asi como la suma de los

promedios.
Tabla 12. Datos del tiempo total de cada muestra
Tratamiento Duracion [h]
Total | Promedio
superficial Muestral | Muestra2 | Muestra 3
Sin tratamiento 9 9 9 27 9
Ti, 4 min 48 46 41 135 45
Ti, 8 min 148 158 149 455 152
TiN, 4 min 212 235 230 677 226
TiN, 8 min 408 396 394 1198 399
2492 166

Fuente: Autores.
En el experimento totalmente aleatorizado siempre se tiene en cuenta los siguientes

aspectos.

> VARIABLE INDEPENDIENTE: Tratamiento superficial aplicado a las
muestras.
> VARIABLE DEPENDIENTE: Tiempo de duracion de las muestras.

En este experimento el nimero de tratamientos a es igual a 5 y el numero de

observaciones por tratamiento n es igual a 3.

A continuacion tenemos la Tabla del ANOVA (ver Tabla 13), como se menciond
antes nos ayuda a encontrar Fc, con el fin de compararlo con el Frde la Tabla de

significancia a=0.05.
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Tabla 13. Analisis de varianza experimento completamente aleatorio.

Fuente de Grados de Suma de
02 Fc FT
variacion libertad cuadrados
Tratamientos 4 292499.733 | 73124.933 | 1480.262 | 3.478
Error 10 494 49.4
Total 14 292993.733

Fuente: Autores.

Hallado el valor de Fc, el paso a seguir es buscar el estadistico Frde la Tabla 14,
en la cual se entra en las filas con el grado de libertad del denominador o del error
y en las columnas con el grado de libertad del numerador o de los tratamientos; para

Su comparacion.

Tabla 14.Valores del estadistico Fr para el analisis ANOVA.

ALFA =0,05 Grados de Libertad del Numerador
1 2 3 4 5 6 7

1 161,45 199,5 | 215,71 | 224,58 | 230,16 | 233,99 | 236,77
2 18,513 19 19,164 | 19,247 | 19,296 | 19,329 | 19,353
3 10,128 | 9,5521 | 9,2766 | 9,1172 | 9,0134 | 8,9407 | 8,8867
4 7,7086 | 6,9443 | 6,5914 | 6,3882 | 6,2561 | 6,1631 | 6,0942
5 6,6079 | 5,7861 | 5,4094 | 5,1922 | 5,0503 | 4,9503 | 4,8759
6 5,9874 | 5,1432 | 4,7571 | 4,5337 | 4,3874 | 4,2839 | 4,2067
7 5,5915 | 4,7374 | 4,3468 | 4,1203 | 3,9715 | 3,866 | 3,7871
8 5,3176 4,459 | 4,0662 | 3,8379 | 3,6875 | 3,5806 | 3,5005
9 51174 | 4,2565 | 3,8625 | 3,6331 | 3,4817 | 3,3738 | 3,2927
10 | 4,9646 | 4,1028 | 3,7083 | 3,478 | 3,3258 | 3,2172 | 3,1355
11 | 4,8443 | 3,9823 | 3,5874 | 3,3567 | 3,2039 | 3,0946 | 3,0123
12 | 4,7472 | 3,8853 | 3,4903 | 3,2592 | 3,1059 | 2,9961 | 2,9134

Fuente: Autores.

Como Fc da mayor que Fr, entonces H1 se admite y por tanto se concluye que los
tratamientos superficiales si tienen efecto en el aumento de la resistencia a la

corrosion.
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4.1.5 Discusion de resultados
En la Figura 25 se observa el comportamiento del tiempo de duracion de las
muestras para cada tratamiento trabajado, donde se hace evidente el mejor

tratamiento.

Figura 25. Promedios de duracion de tiempo en el experimento.
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Fuente: Autores.

Al comparar los datos graficados con respecto a las muestras sin implantar, se tiene
qgue las muestras tratadas con Ti a 4 minutos mejoraron 5 veces el tiempo de
duracion, en las de Ti a 8 min mejoraron aproximadamente 17 veces el tiempo de
duracion, en las de TiN a 4 min mejoraron aproximadamente 25 veces el tiempo de
duracion y en las de TiN a 8 min mejoraron aproximadamente 44 veces el tiempo

de duracion.

4.2 Evaluacion con un Experimento Factorial
El objetivo de realizar un experimento factorial en esta fase del proceso, se debe a
la necesidad de investigar todas las combinaciones posibles de los niveles de los

factores, para determinar si existe interaccion entre los factores.
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Los requerimientos para desarrollar un experimento factorial son:

» Dos 0 més variables independientes o factores.
» Varios niveles para cada factor.
» Ningun ruido.

» Aplicacion aleatoria de los tratamientos.

Los experimentos factoriales son la Unica forma de descubrir interacciones entre

variables.

4.2.1 Tiempo de duracién de las probetas

De la evaluacion de las muestras, es de interés para el experimento factorial el
tiempo de duracion de las probetas. En la Tabla 15 se muestra el tiempo obtenido
por cada probeta, estos valores son los de interés para el desarrollo del

experimento.

Tabla 15.Tiempo duracion [h], durante la evaluacion de las probetas.

Material Implantado
Tiempo de
Ti TiN
exposicion
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
4 minutos 48 46 41 212 235 230
8 minutos 148 158 149 408 396 394

Fuente: Autores.

4.2.2 Planteamiento de hipotesis

El problema a solucionar se basa en incrementar la resistencia a la corrosion en
probetas tratadas superficialmente y evaluadas mediante (SCC), expresado en el
tiempo de duracion de las probetas (en horas), teniendo en cuenta el tipo de material

implantado y el tiempo de exposicidén de la muestra.
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Se establecen las hipotesis para el experimento factorial con el fin de observar la
varianza o invariancia de los resultados de interés al comparar las condiciones de

implantacion de las probetas, con el fin de validar o no dichas hipotesis.
Hipotesis experimento factorial.
v' Factor A

Ho: con nivel de significancia de a=0.05, Todos los tiempos de exposicion de las

muestras daran el mismo resultado en la resistencia a la corrosion.

H1: con nivel de significancia de a=0.05, por lo menos un tiempo de exposicion de

las muestras dara un resultado diferente en la resistencia a la corrosion.
v Factor B

Ho: con nivel de significancia de a=0.05, todos los tipos de material implantados

daran el mismo resultado en la resistencia a la corrosion.

H1: con nivel de significancia de a=0.05, por lo menos un tipo de material implantado

dara un resultado diferente en la resistencia a la corrosion.
v" Interaccién AB
Ho: con nivel de significancia de a =0.05, no hay interaccion entre factores.

H1: con nivel de significancia de a =0.05, existe interaccion.?®

4.2.3 Analisis de varianza (ANOVA)
Por disefio factorial se entiende que en cada ensayo o replica completa del

experimento se investigan todas las combinaciones posibles de los niveles de los

2 Oscar Mauricio Gémez, Miguel Leonardo Patifio. EVALUACION DEL DESGASTE DE UNA BROCA EN
ACERO RAPIDO (HSS) MODIFICADA SUPERFICIALMENTE CON IONES DE NITROGENO Y TITANIO
USANDO LA METODOLOGIA ANOVA. Trabajo de Grado Ingeniero Mecénico. Bucaramanga: Universidad
Industrial de Santander. Facultad Fisico-Mecanicas. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2013. Pag. 98.
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factores. Por ejemplo, si el factor A tiene a niveles y el factor B tiene b niveles, cada

replica contiene todas las ab combinaciones de los tratamientos®°.

Para el caso general de un experimento factorial, sea yik la respuesta observada
cuando el factor A tiene el nivel i-esimo (i=1,2,..., a) y el factor B tiene el nivel j-
esimo (j=1,2,..., b) en la réplica k-esima (k=1,2,..., n).En general, en el experimento
factorial de dos factores, como el de este trabajo, los datos apareceran como se
muestra en la Tabla 16.

El orden en que se hacen las abn observaciones se selecciona al azar, por lo que

este disefio es un disefio completamente aleatorizado3.

Tabla 16.Arreglo general de un disefio factorial de dos factores.

Factor B
1 2 b
1 Vi1, Y112, = Viin | Y121, V122, - Y12n Y1b1, Y1b2s > Yibn
Factor 2 Y211, Y212) 2 Y21n | Y221, Y2225 +» V22n Y2b1,¥Y2b2s -+»¥Y2bn
A
a Ya11)Ya12, - Yain Ya21:Ya22) - Yazn Yab1>Yab2s ++»Yabn

Fuente: Douglas C. Montgomery. Disefio y analisis de experimentos. México:
Limusa, 2004. pag.178

Para realizar el arreglo general de un disefio factorial de dos factores se aplican
cada una de las siguientes ecuaciones. En la siguiente ecuacion se observa el total
de cada una de las observaciones bajo el nivel i-esimo del factor a, o, en otras

palabras la suma total de cada fila si se trabaja con el arreglo anterior.

30 Douglas C. Montgomery. Disefio y andlisis de experimentos. México: Limusa, 2004. pag. 170.
31 Douglas C. Montgomery. Disefio y analisis de experimentos. México: Limusa, 2004. pag. 177.
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Yi. = Nbe1 Dk=1Vijk i=1,2..,a (Ecuacién 22).

y; es el promedio de las observaciones bajo el nivel i-esimo del factor a, o, la media

de las filas.

V=2 i=12.,a (Ecuacién 23).

La ecuacion que se presenta a continuacion denota el total de observaciones bajo
el nivel j-esimo del factor b, o en otras palabras la suma total de cada columna si se

trabaja con el arreglo anterior.

V) = 2ie1 Xk=1Yijk i=1,2,..,b (Ecuacion 24).

y j.es el promedio en el nivel j del factor b, o, en otras palabras la media de las

columnas.
Yj = =L i=1,2,..,b (Ecuacion 25).
yijes el total de las observaciones de cada nivel de los factores.
Vij = Zk=1Yijk i=1,2,..,a; j=1,2,..,b (Ecuacion 26).

Al igual que para el caso del experimento completamente aleatorizado, para el
factorial también existe un modelo de los efectos que sirve para describir las
observaciones que se presentan en el mismo. Tal modelo se describe con la

siguiente ecuacion.

i=12..,a
Yy =M+ T+ B+ (TB)y + €k {j =12, b} (Ecuacion 27).
k=1,2,..,n
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Donde p es el efecto promedio global;ries el efecto del nivel i-esimo del factor A (de
las filas); Bj es el efecto del nivel j-esimo del factor B (de las columnas); (tB)ijes el

efecto de la interaccion entre tiy B, y €k €S un componente del error aleatorio.

En la Tabla 17 se observa la disposicién general de los datos en un analisis de
varianza para un experimento factorial, cuyo objetivo final es calcular el valor Fc
para cada factor y la interaccién de los mismos, con el fin de compararlos con el
estadistico Ft que se obtienen de la tabla estadistica ANOVA con significancia de

a=0.05, para validar o rechazar cada una de las hipotesis planteadas.

Tabla 17. Tabla de andlisis de varianza para el disefio factorial de dos factores.

Fuente de Suma de Grados de )
L . Cuadrado medio Fc
variacion cuadrado libertad
Tratamientos SSy _ MS,
A SSA a—1 MSA_a—]_ FC—M—SE
Tratamientos SSp _ MSp
B SSB b_]. MSB_b—l FC_MSE
., SSap MS,p
Interaccion SSas (a—DB-1) MS,p = m Fr = MS
- - E
SSg
Error SSe ab(n - 1) MSg = m
Total SSt abn — 1

Fuente: Douglas C. Montgomery. Disefio y andlisis de experimentos. México:
Limusa, 2004. pag.181

SSr, es la sumatoria de cuadrados totales de los factores de los 12 valores.

2

SSr = L&y X TRy v — = (Ecuacion 28).
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SS,, es la sumatoria de los cuadrados del factor A.

2

SS, = i @ y2 _ ayTn (Ecuacion 29).

SSg, es la sumatoria de los cuadrados del factor B.

2

_1yp 2 YL
SSp = anzf:ly'f' abn

(Ecuacién 30).

La ecuacion que se tiene a continuacion representa la suma de cuadrados de los

subtotales, valor necesario para calcular la suma de cuadrados de las interacciones.

vz

g (Ecuacion 31).

_1 b 2
SSsubtotates = n ?:1 Zj:l Yij. —
La siguiente ecuacion entrega la suma de cuadrados de las interacciones.

SSap = SSsubtotales — 554 — SSB (Ecuacion 32)

Por ultimo la suma de cuadrados del error es igual a la suma de cuadrados total

menos la suma de cuadrados de las interacciones y cada factor.
SSE = SST - SSAB — SSA — SSB (EcuaCién 33)

En la Tabla 17 se presentan las ecuaciones de cada uno de los cuadrados medios,
asi como las ecuaciones que nos permiten calcular cada uno de los Fc, valor por el

cual hemos hecho todo este recorrido.

En la Tabla 18, se organizan cada uno de los datos obtenidos en la evaluacién de

las probetas implantadas, con el fin de realizar el analisis estadistico.
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Tabla 18. Valores del tiempo de duracion de las probetas implantadas y evaluadas

en el SCC.
Material Implantado
Tiempo de Ti TiN
. Tiempo
Exposicién t1 t2 t3 tprom tl t2 t3 torom Tiempo PromeF:jio
Total [h] h]
(h] | [h] | [h] | f[h] (h] | [h] | [h] (h]
4 minutos 48 46 41 45 212 | 235 | 230 226 271 135.33
8 minutos 148 | 158 | 149 152 | 408 | 396 | 394 399 551 276
Tiempo Total [h] 197 Tiempo 625 822
Total [h]
Tiempo Promedio [h] 98 Tiempo 312.5
Promedio [h]

Fuente: Autores.

Para llevar a cabo el experimento factorial hay que tener en cuenta lo siguiente:

Variables independientes.

v' Factor A: tiempo de exposicién de la muestra.

v Factor B: tipo de material implantado.

v' Variable dependiente: Duracion de tiempo de las probetas.

La cantidad de niveles y replicas por cada factor lo podemos ver en forma clara en
la Tabla 19.

Fuente: Autores.

Tabla 19.Cantidad de niveles por factor y réplicas por factor.

Niveles del factor A | a | 2
Niveles del factorB | b | 2
Numero de replicas | n | 3
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En la Tabla 20 se muestra el ANOVA para el experimento factorial, el cual nos
permite encontrar el valor de Fc, con el fin de compararlo con los Fr obtenidos de la

Tabla 21, de significancia a=0.05.

Tabla 20: Analisis de varianza experimento factorial.

Fuente de | Grados de Sumade o? Fe Fr
variacion libertad cuadrados
Factor A 1 58949.083 58949.083 954.495 5.318
Factor B 1 137602.083 | 137602.083 | 2228.373 | 5.318
Interaccion 1 3366.75 3366.75 54,522 5.318
Error 8 494 61.75
Total 11 200402.917

Fuente: Autores.

Para hallar el valor de Fr, a partir de la Tabla 21, se entra en las filas con el grado
de libertad del denominador o del error y en las columnas con el grado de libertad

del numerador o de los tratamientos.

Tabla 21. Valores del estadistico Fr para el analisis ANOVA.

ALFA=0,05 Grados de Libertad del Numerador
1 2 3 4 5 6 7

161,45 | 199,5 | 215,71 | 224,58 | 230,16 | 233,99 | 236,77
18,513 19 19,164 | 19,247 | 19,296 | 19,329 | 19,353
10,128 | 9,5521 | 9,2766 | 9,1172 | 9,0134 | 8,9407 | 8,8867
7,7086 | 6,9443 | 6,5914 | 6,3882 | 6,2561 | 6,1631 | 6,0942
6,6079 | 5,7861 | 5,4094 | 5,1922 | 5,0503 | 4,9503 | 4,8759
5,9874 | 5,1432 | 4,7571 | 4,5337 | 4,3874 | 4,2839 | 4,2067
5,5915 | 4,7374 | 4,3468 | 4,1203 | 3,9715 | 3,866 | 3,7871
5,3176 | 4,459 | 4,0662 | 3,8379 | 3,6875 | 3,5806 | 3,5005
5,1174 | 4,2565 | 3,8625 | 3,6331 | 3,4817 | 3,3738 | 3,2927
10 | 4,9646 | 4,1028 | 3,7083 | 3,478 | 3,3258 | 3,2172 | 3,1355
Fuente: Autores.

O |0 N 0|~ |W(N |-

Como se observa en la Tabla 20 (ANOVA), el Fc de los factores y de las
interacciones es mayor al factor de Fisher Fr; por lo tanto se rechaza la hipoétesis
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HO y se concluye que los factores tienen un efecto significativo en el aumento de la

resistencia de la corrosion y que ademas existe interaccion entre ellos.

4.2.4 Discusion de resultados
En este caso la existencia de solo dos niveles por factor, impide la realizacion del
analisis Duncan, en vez de este proceso se procede a evaluar las medias de cada

nivel y elegir la de mayor promedio como la mejor caracteristica dentro del factor.
FACTOR A.

En la Tabla 22, se muestran los datos de los promedios del tiempo de duracion que

alcanzaron las probetas para el factor del tiempo de exposicidon de la muestra.

Tabla 22. Valores promedios del tiempo de duracion de las probetas para el
tiempo de exposicion.

Tiempo de exposicién | Promedio

4 minutos 45

8 minutos 152

Fuente: Autores.

Como se observa en la Tabla 22, el promedio del tiempo de 8 minutos es mayor que
el de 4 minutos, por tal motivo se dice que el tiempo de 8 minutos es el que ofrece

mejor resistencia a la corrosion.
FACTOR B.

En la Tabla 23, se muestran los datos de los promedios del tiempo de duracion que

alcanzaron las probetas para el factor del material implantado en la muestra.
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Tabla 23. Valores promedios del tiempo de duracion de las probetas para el tipo
de material implantado.

Material Implantado Ti TiN

Tiempo Promedio [h] | 226 | 399

Fuente: Autores.

Como se observa en la Tabla 23, el promedio para la implantacion con el material
TiN es mayor que el de la implantacion con Ti, por tal motivo se dice que la
implantacion con nitruro de titanio es la que ofrece mejor resistencia a la corrosion

a las probetas de SCC.
INTERACCION AB

Sabiendo ya que existe interaccion entre los factores, el paso a seguir es analizar
es si la interaccion afecta de forma positiva 0 negativa los factores; esto se observa
en la Tabla 24.

Tabla 24. Interacciéon entre los factores utilizando el valor medio de ellos.

Factor B
Factor A : :
T | TIN ' promedio total [h]
4 minutos 45 | 226 135
8 minutos 152 | 399 280
Promedio total[h] | 98 | 313

Fuente: Autores.

Como se puede ver en la Tabla 24, los dos factores interactian de forma positiva,
ya que en las filas observandola de izquierda a derecha aumentan el tiempo de
duracion de las muestras, por otro lado si se observa de arriba hacia abajo, también
aumenta el tiempo de duracion de las muestras y por ende la resistencia a la

corrosion de ellas.
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5. CONCLUSIONES

v Realizados los tratamientos superficiales, y finalizado el experimento, se
determind que todas las probetas fabricadas de acero AISI SAE 4140 incrementaron
significativamente la resistencia al agrietamiento y a la corrosion, producido por un
ambiente hidrogenado. En promedio las probetas tratadas con Ti incrementaron su
tiempo de duracién en un 989% con respecto a las probetas sin tratamiento, y las
probetas tratadas con TiN incrementaron su tiempo de duracion en 3433%.

v La implantacion realizada con iones de Nitruro de Titanio (TiN), y con tiempos
de exposicion de 4 y 8 minutos, presentaron en promedio un incremento del 224%
su tiempo de duracién, respecto al tiempo de de duracion de las probetas tratadas

con iones de Titanio.

v Realizadas las modificaciones superficiales con implantacion de Titanio (Ti)
y con tiempos de implantacién de 4 y 8 minutos, se concluy6 que estas tuvieron un
incremento aproximadamente 238% su tiempo de duracion con respecto al tiempo
de duracion de las probetas implantadas a 4 minutos, en la evaluacién de las
pruebas de SCC.

v Con respecto al tiempo de duracion del proceso, las probetas implantadas
con TiN durante 8 minutos presentaron un incremento de su tiempo de duracion del

80%, con respecto al tiempo que duraron las probetas tratadas durante 4 minutos.

v El tiempo de duracién del proceso tuvo una interaccion positiva con respecto
al tipo de implantacién aplicado. Sin embargo, esta interaccion fue mas fuerte en la
implantacion con Ti que en la implantacion con TiN, debido a que ésta implantacion
ofrece una resistencia a la corrosion muy superior a la del Ti.

v A través de la herramienta estadistica se confirmd y valido la efectividad de

la implantacion hibrida como tratamiento que favorecio evidentemente la resistencia
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a la corrosion. Se evidencié por este medio que la implantacién con TiN, debido a
que al ser un compuesto presenta enlaces iénicos mas fuertes, resulto ser mas

eficaz que la implantacion con Ti, que presenta enlaces metalicos mas deébiles.

v Finalmente, se espera que por medio de proyectos como este, se sigan
fortaleciendo los vinculos entre las Escuelas de Ingenieria Mecéanica y Fisica, y que
se siga promoviendo la interaccion entre diferentes escuelas, con el fin de

desarrollar proyectos cada vez mas interesantes.
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6. RECOMENDACIONES

v Al inicio del presente trabajo, se presentaron algunos inconvenientes con
respecto a la calibracion de los anillos, ya que al ser nuevos y por ende nunca
habian sido calibrados, se debié haber repetido el ensayo de calibracion hasta que
los anillos presentaran la misma deformacién y recuperacion a medida que las
cargas fuesen variando, para asi dar por hecho que el material habia superado la
fase de histéresis, pero como no fue asi y ya habia sido complicado conseguir el
favor de la calibracion en el ICP, fue necesario que poco a poco, a prueba y error

se corrigiera la calibracion.

v Otra dificultad a tener en cuenta, fue que al inicio de las primeras pruebas se
tuvieron ciertos problemas, el primero fue que al montar las muestras ademas del
esfuerzo de tension, se estaba aplicando un esfuerzo torsional adicional y esto
estaba ocasionando que las probetas sufrieran fracturas en el mismo montaje o al
poco tiempo de montarlas totalmente, asi que no se adiciono la fuerza por medio
del tornillo tensor sino por la tuerca asegurando el tornillo; el segundo problema fue
en el montaje de las muestras a implantar, ya que al roscarlas en el porta muestras
también se le estaban adicionando esfuerzos adicionales, lo conveniente fue

montarlas con paciencia y sin forzarlas.

v Otra informacion adicional para tener en cuenta y que no fue documentada a
lo largo del libro, fue que se debe hacer un monitoreo constante al pH de cada doce
(12) horas ya que este tiende a elevarse después de ese lapso de tiempo, a la
deformacion y al contacto de la corriente, esto hard que se minimicen errores e

incertidumbres.

v Para un estudio a futuro, se podria orientar ya no a un analisis estadistico
sino a un estudio mas detallado mediante técnicas de microscopia electrénica,

espectroscopia foto electronica de rayos X, Espectrometria de masas de iones
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secundarios (SIMS), para observar entre otras cosas los modos de fractura en las

probetas.
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ANEXO A. Estudio de la probeta utilizada para los ensayos de corrosion

A continuacion se presenta el modelamiento realizado con el software Solidworks,
version 2012, a las probetas utilizadas en los ensayos de SCC. En la tabla 24 se
presentan las cantidades fisicas con sus respectivas unidades que se tuvieron en

cuenta para el modelamiento y en la Figura 26 la representacion grafica de la
probeta de estudio.

Tabla 25. Cantidades fisicas.

Unidades
Parametro Métrico (MKS)
Longitud/Desplazamiento mm
Temperatura Kelvin
Velocidad angular rad/seg
Presion/Tension N/m”2

Fuente: Solidworks, version 2012.

Figura 26. Probeta de referencia.

Fuente: Autores.
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En la Tabla 25 se reportan las propiedades del acero AISI SAE 4140 utilizado para
la fabricacion de las probetas de estudio.

Tabla 26. Propiedades del Acero AISI SAE 4140 bonificado.

Parametro Valor
_ Isotrépico elastico
Tipo de modelo lineal

Limite elastico 8.7e+008 N/m”2

Limite de traccion 5.7e+008 N/m”2

Modulo elastico 2.05e+011 N/m"2

Coeficiente de 0.285
Poisson
Densidad 7850 kg/m”3

Fuente: Solidworks, version 2012.
En la Figura 27 se representan las cargas y sujeciones de las probetas de estudio.

Figura 27. Cargas y sujeciones. a) Geometria fija, b) fuerza normal de las
probetas.
A) Geometria fija B) Fuerza normal -6000 N

4

Fuente: Solidworks, versién 2012.

93



Para dar marcha la simulacién se debe iniciar con un pre-proceso que consiste en
la generacion de la malla (ver Figura 28) para asi dividir la pieza en un conjunto
continuo de pequefios nodos, el comportamiento de estos nodos estara dado por
unas ecuaciones que a su vez regiran nuestra pieza completamente y por medio del
método de elementos finitos convertira las ecuaciones en un problema matricial

que permitird obtener una solucion numérica aproximada.

Figura 28. Creacion de la malla de las probetas.

Fuente: Solidworks, versién 2012.

En la Tabla 26 y en la Figura 29 se muestra la minima y maxima tension de Von
Mises conocida también como la teoria de la energia de distorsion maxima, esta
teoria expone que un material ductil comienza a ceder en una ubicacién cuando la

tension de von mises es igual al limite de tension.
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Tabla 27. Resultados del estudio de esfuerzos de las probetas.

Nombre Tipo Minimo [N/m~2] | Maximo [N/m”2]
VON: Tensién de von Mises | 1.10801e+007 9.21988e+008

Tensiones

Fuente: Solidworks, versién 2012.

Figura 29. Resultado de esfuerzos de las probetas.

won Mises (MNAm"2)

921 8877120

l G46.075.7200

_FT0ABs.F2E 0

. B94.260.800,0
- B18.331.808,0
. 542 442 580,0
. 4665339200
. 3906249250

. 314.7135.968,0

. 236807 .005,0

1628980320
I 56,989,056 ,0
11.080.080,0

— ¥ Limite eldstico: 960.000.000,0

Fuente: Solidworks, version 2012.

Se prosigue con la simulacion (ver Figura 30), en este caso estatica, sometiendo a
la probeta a una carga constante y aumentandola gradualmente hasta llegar al

esfuerzo ultimo del material.
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Figura 30. Resultado de desplazamientos de las probetas.

URES (mm)
2 480e-001

l 22748001
. 20678001

. 1.860e-001

. 16538-001

. 1.4472-001

. 1.2408-001

. 1.0332-001

. 8.2675-002

- 6.201e-002

4.134e-002
I 2.067e-002
1.000e-030

Fuente: Solidworks, version 2012.

Como resultado de esta simulacion se obtuvieron los siguiente resultados lo cuales

se muestran en la Tabla 27.

Tabla 28. Resultados obtenidos de la modelamiento.

Carga (KN) Defo(:nmn?)cic’)n Esfuerzo (MPa)

0 0 0

1 0,0413 143,66
2 0,0867 282,026
3 0,124 423,039
4 0,1653 564,052
5 0,2067 705,005
6 0,248 846,078
7 0,2894 987,091

Fuente: Autores.
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ANEXO B. Estudio de probeta para ensayos de tension.

Con el fin de corroborar la tendencia a la de formacion del acero AISI SAE 4140, se
simulo la prueba de tension descrita en el Capitulo 3 (inciso 3.2). En la tabla 29 se
exponen las cantidades fisicas con sus respectivas unidades que se tuvieron en
cuenta para el modelamiento y en la Figura 31 se muestra la probeta a estudiar.

Tabla 29. Unidades de realizacion del estudio de las probetas de traccion.

Sistema de unidades | Métrico (MKS)
Longitud/Desplazamiento mm
Temperatura Kelvin
Velocidad angular Rad/seg
Presion/Tension N/m”2

Fuente: Solidworks, version 2012.

Figura 31. Modelo de la probeta para ensayo de tension.

Fuente: Solidworks, version 2012.
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En la Tabla 30 se indican las propiedades del acero AISI SAE 4140 utilizado para la

fabricacion de la probeta para este estudio.

Tabla 30. Propiedades del material utilizado para elaborar las probetas de

traccion.

Nombre Acero 4140 bonificado
Tipo de modelo Isotrépico elastico lineal
Limite elastico 8.7e+008 N/m~2

Limite de traccion 5.7e+008 N/m”2
Modulo eléastico 2.05e+011 N/m”2
Coeficiente de Poisson 0.285
Densidad 7850 kg/m”"3

Fuente: Solidworks, versién 2012.
En la Figura 32 se presentan las sujeciones y cargas de la probeta.

Figura 32. Cargas y sujeciones de las probetas de traccién
A) Geometria fija B) Fuerza normal -10000 N

Fuente: Solidworks, version 2012.

Para empezar la simulacién se debe iniciar con un pre-proceso que consiste en la
generacion de la malla (ver Figura 33) para asi dividir la pieza en un conjunto

continuo de pequefios nodos, el comportamiento de estos nodos estara dado por
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unas ecuaciones que a su vez regiran nuestra pieza completamente y por medio del
método de elementos finitos convertira las ecuaciones en un problema matricial

qgue permitird obtener una soluciébn numerica aproximada.

Figura 33. Creacion de la malla de las probetas de traccién

Fuente: Solidworks, version 2012.
En la Tabla 31y en la Figura 34 se muestra la minima y maxima tensién de Von
Mises conocida también como la teoria de la energia de distorsion maxima, esta

teoria expone que un material ductil comienza a ceder en una ubicacion cuando la

tensién de von mises es igual al limite de tension.

Tabla 31. Resultados del estudio de esfuerzos de las probetas de traccion.

Nombre Tipo Minimo [N/m”2] Maximo [N/m"2]

Tensiones VON: Tensién de von Mises 4.03086e+007 3.7829e+008

Fuente: Solidworks, version 2012.
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Figura 34. Resultado de esfuerzos de las probetas de traccion.

Fuente: Solidworks, version 2012.

El siguiente paso de la simulacién, es adicionar la carga constante a la probeta (caso
estatico) y aumentandola gradualmente para observar la tendencia a la

deformacion.

Figura 35. Resultado de desplazamientos de las probetas de traccion.

Fuente: Solidworks, version 2012.
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ANEXO C. Estudio de los anillos tensores.

Tratando de corroborar la calibracion de los anillos tensores, obtenidas y descritas
en el Capitulo 3 (inciso 3.1), se simulo la calibracion donde en la Tabla 32 se
exponen las cantidades fisicas con sus respectivas unidades que se tuvieron en
cuenta para el modelamiento y en la Figura 36 se muestra el anillo a estudiar.

Tabla 32. Unidades de realizaciéon del estudio de los anillos tensores.

Sistema de unidades | Métrico (MKS)
Longitud/Desplazamiento mm
Temperatura Kelvin
Velocidad angular Rad/seg
Presion/Tension N/m"2

Fuente: Solidworks, version 2012.

Figura 36. Modelo de los anillos tensores.

Fuente: Solidworks, versién 2012.
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En la Tabla 33 se reportan las propiedades acero comercial Api 5L Grado x65
utilizado para la fabricacién de los anillos tensores.

Tabla 33. Propiedades del material del anillo tensor.

Nombre Api 5L Grado x65
Tipo de modelo Isotrépico elastico lineal
Limite elastico 448 N/m”2
Limite de traccion 531 N/m"2
Modulo eléastico 2.1e+011 N/m”"2
Coeficiente de Poisson 0.28
Densidad 7800 kg/m”3

Fuente: Solidworks, versién 2012.

En la figura 37 se representan las cargas y sujeciones del anillo.

Figura 37. Cargas y sujeciones en el anillo tensor
A) Geometria fija B) Fuerza normal 10000 N

Fuente: Solidworks, versién 2012.
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Para dar marcha a la simulacion se debe iniciar con un pre-proceso que consiste en
la generacion de la malla (ver Figura 38) para asi dividir el anillo en un conjunto
continuo de pequefios nodos, el comportamiento de estos nodos estara dado por
unas ecuaciones que a su vez regiran el anillo completamente y por medio del
método de elementos finitos convertira las ecuaciones en un problema matricial

que permitird obtener una solucion numérica aproximada.

Figura 38. Creacion de la malla en el modelo del anillo tensor.

Fuente: Solidworks, versién 2012.

En la Tabla 34 y en la Figura 39 se muestra la minima y maxima tensién de Von
Mises conocida también como la teoria de la energia de distorsion maxima, esta
teoria expone que un material ductil comienza a ceder en una ubicacion cuando la

tensién de von mises es igual al limite de tension.
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Tabla 34. Resultados del estudio de esfuerzos en el anillo tensor.

Nombre Tipo Minimo [N/m~2] Maximo [N/m”"2]

Tensiones | VON: Tension de von Mises 2.79682e+006 3.3844e+008

Fuente: Solidworks, version 2012.

Figura 39. Resultado de esfuerzos en los anillos.

won Mises (MAn®2)

460.687.712,0

I 422.574.560,0
W
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. 3463451920
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. 232.005.540,0
. 195.895.4720

- 155.782.2858,0

. 117.669.096,0
¥9.535.920,0
414427440

3.329.562,0

—Limite elbstico: 448.0

Fuente: Solidworks, versién 2012.

Se prosigue con la simulacion (ver Figura 40), en este caso estatica, sometiendo a

al anillo a una carga constante y aumentandola gradualmente.
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Figura 40. Resultado de desplazamientos en los anillos.

URES (mm)
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Como resultado de esta simulacion se obtuvieron los siguiente resultados lo cuales

Fuente: Solidworks, versién 2012.

se muestran en la Tabla 35.

Tabla 35. Resultados de deformacién en la simulaciéon del anillo tensor

carga KN | deformacibn mm Esfuerzo
0 0 0
1 0,11 28,7
2 0,2043 57,4
3 0,365 86,085
4 0,472 114,78
5 0,5015 143,475
6 0,6018 172,17
7 0,7021 200,865
8 0,8025 229,56
9 0,9028 258,255
10 1,003 286,95

Fuente: Autores.

105



ANEXO D. Tablas Andlisis Experimento Unifactorial Completamente Aleatorizado
utilizando Excel.

X 9 = ANOVA ALEATORIO SCC - Microsoft Excel L=
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o ) 5 o e -
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o 0 148 158 149 455 | 151,666667
i
10 10KV; 4min
’ 212 235 230 677 | 225,666667
1 TiN
12 20KV; 8 min
’ 408 396 394 1198 | 299,333333
13 TN
14 . |
1 Sin Tratamiento 9 ) [ 27 5
1 Tratamientos 4 292499,7333 | 73124,9333 | 148026181 | 3478
17 _
Error 10 494 494
18
19
Total 14 292993,7333
20
21
2
23
24 s
A4 » M| PROMEDIOS | ANOVA . tabla anova . #J [T u ] 0]
Listo |

Fuente: Autores.
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