DISENO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL DEL COMPORTAMIENTO DE
PIEZAS METALICAS DE MECANIZACION CON Y SIN RECUBRIMIENTO DE
TiN MEDIANTE UN PROCESO PVD, SOMETIDAS A DESGASTE.

RONALD LEANDRO MENA GALVIS
SERGIO GIOVANNY VILLAMIZAR SIERRA

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOMECANICAS
ESCUELA DE INGENIERIA MECANICA
BUCARAMANGA
2012



DISENO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL DEL COMPORTAMIENTO DE
PIEZAS METALICAS DE MECANIZACION CON Y SIN RECUBRIMIENTO DE
TiN MEDIANTE UN PROCESO PVD, SOMETIDAS A DESGASTE.

RONALD LEANDRO MENA GALVIS
SERGIO GIOVANNY VILLAMIZAR SIERRA

Trabajo de grado para optar al titulo de Ingenieros Mecanicos

Director
ISNARDO GONZALEZ JAIMES

Ingeniero Mecanico

Codirector
ARTURO PLATA GOMEZ

PhD en ciencias del ingeniero (Optica)

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOMECANICAS
ESCUELA DE INGENIERIA MECANICA
BUCARAMANGA
2012



Dios, a mis padres, hermanos, novia y amigos,
Colaboradores incondicionales,
guienes Con su apoyo y dedicacion,

Contribuyeron a que alcanzara esta meta.

RONALD LEANDRO MENA GALVIS



A Dios ante todo, a mi Madre, mi Padre,
Hermanos (entre ellos mi segundo Padre), mis Abuelos, Tios creyentes,
mi preciosa Novia, Amigos, Compafieros y demas Colaboradores,

quienes de una u otra manera me acompafaron en este increible camino.

SERGIO GIOVANNY VILLAMIZAR SIERRA



La realizacion de este proyecto fue posible gracias a la colaboracion del Ingeniero
Isnardo Gonzalez Jaimes quien con su apoyo traz6 el camino correcto para

alcanzar esta meta.

Al grupo de Optica y tratamientos de sefiales, especialmente al Dr. Arturo Plata
GOmez por su inmensa colaboracion en la ejecucidon de este proyecto. A Carolina
quien siempre estuvo ahi en los momentos fundamentales para conseguir nuestra

meta.

A Dannier y Fredy quienes con su aporte en el laboratorio del plasma

contribuyeron a una grata realizacion de este proyecto.

A mis padres Didégenes y Karoll Susana, quienes siempre creyeron en mi,
brindando todo su apoyo y amor para conseguir este resultado tan satisfactorio en

mi vida.

A mis hermanos Camilo y Liseth, quienes me acompafiaron durante toda mi

carrera brindandome siempre el carifio necesario para nunca rendirme.
A mi novia Ligia Marcela; Serch villa, el Niche, Rafael, Cesafa, Sebastian, Sergio
Ismael y todos aquellos amigos que siempre estuvieron presentes en las derrotas

y en los triunfos alcanzados, gracias por estar siempre ahi.

RONALD LEANDRO MENA GALVIS



Al Dr. Arturo Plata Gémez, la llave que nos abrié cantidad de puertas donde fuera

necesario para desarrollar nuestro proyecto.

A nuestro Director, el Dr. Isnardo Gonzalez Jaimes, por sus inmensos aportes,
comentarios, sugerencias, sus experiencias e historias compartidas y su gran

ensefianza durante toda la carrera, un verdadero maestro en la docencia.

A los profes Ely Dannier y Fredy y Carolina del Laboratorio de Fisica del Plasma,
autores del 50% del proceso experimental de la investigacion;, ademas por su

gestiéon por hacer posible presentar el proyecto en Francia.

A los profesores Carlos Borras y Expedito, por su aceptacion como calificadores

de nuestro trabajo de grado; inmenso apoyo.

A todos aquellos que durante mi permanencia en la Universidad me orientaron
como docentes, abriendo nuestro conocimiento para lo que viene de ahora en
adelante; tenemos los mejores maestros.

A mi hermano Alexander Villamizar, quién con su apoyo incondicional esta viendo
su suefio hecho realidad por medio de mi; mi madre, familia y compafieros

parceros de la U.

SERGIO GIOVANNY VILLAMIZAR SIERRA

10



CONTENIDO

INTRODUCCION

1.

1.1
111
1111
1.11.2
1.1.2
1121
1.1.2.2
1.1.2.3
1.1.3
1.14
1.15
1.2
121

MARCO TEORICO DE LOS PROCESOS DE RECUBRIMIENTO
RECUBRIMIENTOS INDUSTRIALES

Caracteristicas de los procesos de deposicion

Obtencion del metal reactivo

Grados de vacio y temperatura del proceso.

Variantes en los procesos

PVD.

CVD.

PECVD.

Requisitos del material a recubri
Propiedades del Ti

Propiedades del TiN

EL PROCESO PVD

Proceso hibrido de modificacion superficial en el Laboratorio de

Fisica y Tecnologia del Plasma-UIS

1.2.2
1.3
13.1
1311
1.3.1.2
1.3.2

Evaporacion por arco catodico
DESGASTE.

Tipos de Contacto entre Soélidos
Contacto unico

Contacto multiple

Tipos de Desgaste

r

11

pag.

22

23
24
24
25
25
25
27
28
29
29
31
32

32
41
42
42
42
43
45



1.3.2.1 Desgaste por Adherencia

1.3.2.2 Desgaste por Abrasion

1.3.2.3 Desgaste por Ludimiento

1.3.2.4 Desgaste por Fatiga.

1.3.2.5 Desgaste por Erosion

1.3.2.6 Desgaste por Cavitacion

2. TECNICAS Y EQUIPOS DE ANALISIS PARA PROCESOS DE
DESGASTE

2.1 MAQUINA DE ENSAYO PIN ON DISK

2.2 MICROSCOPIA AUTOMATIZADA

2.3 REACTOR MOSMET

2.4 ESPECTROMETRO

2.5 BALANZA DE PRECISION

3. DISENO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL PARA MEDICION DE
DESGASTE

3.1 SELECCION DE MATERIALES

3.1.1 Despliegue de la funcién calidad (QFD)

3.1.1.1 Requerimientos del Consumidor

3.1.1.2 Organizacion de requerimientos

3.1.2 Planteamiento de alternativas

3.1.2.1 Seleccién del sustrato del Pin

3.1.2.2 Seleccion de material del disco

3.2 SELECCION DE PARAMETROS DE ENSAYO
3.2.1 Carga

3.2.2 Velocidad

3.2.3 Distancia

3.2.4 Ambiente

12

45
45
46
47
48
49

50
50
51
54
55
57

59
60
60
60
60
62
62
66
70
70
70
70
71



3.3 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

3.3.1 Geometria de las probetas

3.3.2 Equipos y materiales empleados

3.3.3 Caracterizacion inicial de las probetas

3.4 PROCESO DE DEPOSICION DEL TiN

3.4.1 Parametros del proceso

3.4.2 Caracterizacion inicial de las peliculas

4. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS
4.1 DESGASTE POR DESLIZAMIENTO

4.1.1 Desgaste masico

4.1.2 Andlisis espectrografico

4.2 ANALISIS ESTADISTICO DE RESULTADOS
4.2.1 Planteamiento de hipotesis

4.2.2 Andlisis de varianza (ANOVA)

4.2.3 Andlisis DUNCAN

4.3 DISCUSION DE RESULTADOS

4.4 PRESUPUESTO

5. CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA

ANEXOS

13

71
71
73
77
83
83
85

89
89
89
90
103
103
103
111
116
120

121

123

125



Figura 1.
Figura 2.
Figura 3.
Figura 4.
Figura 5.
Figura 7.
Figura 8.
Figura 9.

Figura 10.
Figura 11.
Figura 12.
Figura 13.
Figura 15.
Figura 16.
Figura 17.
Figura 18.
Figura 19.
Figura 20.
Figura 21.
Figura 22.
Figura 23.
Figura 24.
Figura 25.

LISTA DE FIGURAS

Esquema general del proceso PVD

Esquema general del proceso CVD

Esquema general del proceso PECVD

Tres etapas de integracion de una capa con recubrimiento PVD
Montaje de probetas en el catodo

Interaccion de iones con la superficie

Estado superficial de la muestra antes y después del Sputtering
Interaccion de iones de Ar con atomos de la red cristalina
Esquema de la aceleracion de particulas

Esquema general de la camara de descargas

Cémara de descargas

Registro de pulsos de corriente y voltaje

Contacto Unico

Contacto multiple

Desgaste por Adherencia

Desgaste por Abrasién

Desgaste por Ludimiento

Desgaste por Fatiga

Desgaste por Erosion

Desgaste por Cavitacion

Esquema de la maquina pin sobre disco

Maquina pin sobre disco

Microscopio de luz polarizada empleado

14

pag.

26
27
28
32
33
35
36
36
37
39
40
40
42
44
45
46
47
48
49
49
50
51
52



Figura 26.
Figura 27.
Figura 29.
Figura 30.
Figura 31.
Figura 32.
Figura 33.
Figura 34.
Figura 35.
Figura 36.
Figura 37.
Figura 38.
Figura 39.
Figura 40.
Figura 41.
Figura 42.
Figura 43.
Figura 44.
Figura 45.
Figura 46.
Figura 47.
Figura 48.
Figura 49.
Figura 50.
Figura 51.
Figura 52.
Figura 53.
Figura 54.
Figura 55.

Microscopio junto a elementos complementarios

Reactor MOSMET

Patrén de picos caracteristicos de una superficie por EDS

Balanza

Forma del Sustrato

Forma del Disco

Dimensiones del disco
Dimensiones del pin

Juego de lijas

Magquina de pulido automética
Acabado superficial tipo espejo

Probeta sin pulir en Microscopio

Probeta pulida a espejo en Microscopio

Sustrato atacado aumentado 25x
Sustrato atacado aumentado 50x
Estado superficial pin |

Estado superficial pin II

Estado superficial pin 11l

Estado superficial pin IV

Estado superficial pin V

Estado superficial pin VI

Estado superficial pin VII

Estado superficial pin VI

Estado superficial pin 1X

Estado superficial pin X

Estado superficial pin XI

Estado superficial pin XII
Caracterizacion inicial muestras 1

Caracterizacion inicial muestras 2

15

53
54
57
58
62
66
72
72
73
74
74
75
75
76
76
77
78
78
79
79
80
80
81
81
82
82
83
86
87



Figura 56.
Figura 57.
Figura 58.
Figura 59.
Figura 60.
Figura 61.
Figura 62.
Figura 63.
Figura 64.
Figura 65.
Figura 66.
Figura 67.
Figura 68.

Figura 69
muestras
Figura 70
muestras
Figura 71
muestras
Figura 72

muestras

Figura 73.

Caracterizacion inicial muestras 3

Muestras 1 a 100 m

Muestras 1 a 200m

Muestras 1 a 300m

Muestras 1 a 500 m

Muestras 2 a 100m

Muestras 2 a 200m

Muestras 2 a 300m

Muestras 2 a 500 m

Muestras 3 a 100m

Muestras 3 a 200 m

Muestras 3 a 300 m

Muestras 3 a 500 m
. Desgaste masico en funcion de la distancia deslizada para las
sin recubrimiento
. Desgaste masico en funcién de la distancia deslizada para las
recubiertas a energia de 5 KeV
. Desgaste masico en funcion de la distancia deslizada para las
recubiertas a energia de 10 KeV
. Desgaste masico en funcién de la distancia deslizada para las
recubiertas a energia de 5y 10 KeV

Comparacion de los tipos de tratamiento

16

88
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100
101
102

117

117

118

118
119



Tabla 1.
Tabla 2.
Tabla 3.
Tabla 4.
Tabla 5.
Tabla 6.
Tabla 7.
Tabla 8.
Tabla 9.

Tabla 10.
Tabla 11.
Tabla 12.
Tabla 13.
Tabla 14.
Tabla 15.
Tabla 16.
Tabla 17.
Tabla 18.
Tabla 19.
Tabla 20.
Tabla 21.
Tabla 22.
Tabla 23.

LISTA DE TABLAS

Propiedades fisicas del Ti

Propiedades fisicas del TiN

Matriz de calidad

Composicion quimica Acero rapido M2.
Composicion quimica Acero rapido M35.
Composicion quimica Acero rapido M42
Evaluacion de las opciones del material del PIN
Composicion quimica acero inoxidable.
Composicion quimica Acero SAE 1020.
Composicion quimica Acero SAE 1045.
Evaluacion de las opciones del material del Disco
Recubrimiento grupo 1

Recubrimiento grupo 2

Recubrimiento grupo 3

Control masico de las muestras.

Control de desgaste masico de las muestras.
Registros generales de un analisis unifactorial
Andlisis de varianza

Desgaste masico a 100 metros

Analisis de varianza a 100 metros

Seleccion del F tabla

Desgaste masico a 200 metros

Analisis de varianza a 200 metros

17

Pag.

30
31
61
63
63
64
65
66
67
67
69
84
85
85
89
90
104
105
106
106
106
107
107



Tabla 24.
Tabla 25.
Tabla 26.
Tabla 27.
Tabla 28.
Tabla 29.
Tabla 30.
Tabla 31.
Tabla 32.
Tabla 33.
Tabla 34.
Tabla 35.
Tabla 36.

Desgaste masico a 300 metros
Analisis de varianza a 300 metros
Desgaste masico a 400 metros
Andlisis de varianza a 400 metros
Desgaste masico a 500 metros
Analisis de varianza a 500 metros
Andlisis Duncan a 100 metros
Andlisis Duncan a 200 metros
Analisis Duncan a 300 metros
Analisis Duncan a 400 metros
Andlisis Duncan a 500 metros
Célculo de factores caracteristicos de la resistencia al desgaste

Presupuesto.

18

108
108
109
110
110
111
112
113
114
115
116
119
120



LISTA DE ANEXOS

pag.

Anexo A. Valores F para a = 0,05 125
Anexo B. Valores DUNCAN para a = 0,05 126

19



RESUMEN

TITULO: DISENO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL DEL COMPORTAMIENTO DE PIEZAS
METALICAS DE MECANIZACION CON Y SIN RECUBRIMIENTO DE TiN
MEDIANTE UN PROCESO PVD, SOMETIDAS A DESGASTE

AUTOR: Ronald Leandro Mena Galvis
Sergio Giovanny Villamizar Sierra

PALABRAS CLAVES: Acero rapido, recubrimientos de Ti y TiN, Desgaste, Implantacion Iénica,
Modificacion superficial.

DESCRIPCION:

El comportamiento ante el desgaste de pines de acero rapido (HSS M2) modificados
superficialmente con Ti y TiN se investiga mediante ensayos Pin On Disk, contra discos de SAE
1045, bajo condiciones especificas. El proceso de deposicién sobre el sustrato fue realizado en el
reactor MOSMET, y la influencia de la variacibn de sus parametros operativos para cada
tratamiento, sobre las propiedades antidesgaste finales de las probetas, es objeto de estudio.

Las condiciones de desarrollo del ensayo, tales como carga de contacto, distancia y velocidad de
deslizamiento se mantuvieron constantes a lo largo de todas las pruebas. El desgaste masico de
los tratamientos fue registrado periddicamente durante el ensayo, y al final, fueron comparados los
resultados empleando herramientas estadisticas y graficas en funcién de la distancia de
deslizamiento acumulada. La pérdida progresiva de las especies implantadas y depositadas se
observo y evalué usando un Espectroscopio que funciona con la técnica de difraccién de rayos X
(DRX).

Las muestras sometidas al proceso de implantacién de TiN con energia de 5 y 10 [KeV] mostraron
mejoras significativas en la resistencia al desgaste respecto a los demas tratamientos, aunque las
probetas con modificacion superficial de Ti a 5 [KeV] y las de 10 [KeV] se comportaron
considerablemente mejor que las no tratadas.

" Proyecto de Grado
Facultad de Ingenierias Fisico-Mecanicas. Escuela de Ingenieria Mecanica. Isnardo Gonzéalez Jaimes
(Director). Arturo Plata Gomez (Codirector)
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ABSTRACT

TITLE: EXPERIMENTAL DESIGN AND DEVELOPMENT OF THE BEHAVIOR OF METAL
PARTS MACHINING COATING WITH AND WITHOUT USING A PROCESS PVD TiN,
UNDER WEAR

AUTHOR: Ronald Leandro Mena Galvis
Sergio Giovanny Villamizar Sierra

KEYWORDS: HSS steel, Ti and TiN coatings, Implantation, Superficial modification
DESCRIPTION:

The behavior of pin wear of high speed steel (HSS M2) modified with Ti and TiN surface is
investigated using pin on disk testing against SAE 1045 discs, under specific. The deposition
process on the substrate was performed in the reactor MOSMET, and the influence of changes in
its operating parameters for each treatment on the wear properties of the specimen end is under
study.

Development conditions of the assay, such as contact load, sliding distance and speed were held
constant throughout all wear. The treatments mass was recorded periodically during the test, and
ultimately, the results were compared using statistical and graphical tools according to the sliding
distance. The progressive loss of the implanted species and deposited was observed and evaluated
using a spectroscope technique works with the X-ray diffraction (XRD).

The samples subjected to the process of implantation of TiN with energy of 5 and 10 [KeV] showed
significant improvements in wear resistance over other treatments, although the specimens with
surface modification of Ti 5 [KeV] and 10 [KeV] behaved significantly better than untreated ones.

" Degree Project
Physical-Mechanical Engineerings Faculty. Mechanical Engineering. Director: Ing. Isnardo Gonzalez Jaimes.
Codirector: Dr. Arturo Plata Gomez
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INTRODUCCION

Con el paso del tiempo, los desarrollos tecnolégicos han permitido realizar
diversos procesos de modificacion superficial, con el fin de satisfacer necesidades,
adaptando caracteristicas fisicas y quimicas a un sustrato, dando como resultado
una especie de material compuesto, en el cual el recubrimiento aporta la
propiedad de resistencia al desgaste y el material base continla como

responsable de las propiedades mecéanicas.

La obtencion y caracterizacion de las propiedades aportadas por el re cubrimiento
tales como resistencia al desgaste y dureza, son centro de investigaciones que
buscan optimizar las técnicas de tratamiento de superficies ya desarrolladas,
incursionar en nuevas metodologias, ingresar al @mbito industrial, ademas de dar
importancia a modificaciones secundarias en la pieza tratada, tales como fines

estéticos, propiedades eléctricas, magnéticas y de resistencia a la corrosion.

La presente investigacion busca transferir un material (Ti) o compuesto (TiN) a la
superficie de un acero herramental (HSS M2), para evaluar posibles mejoras en
sus propiedades antidesgaste, al someter la zona tratada a condiciones de
desgaste contra un acero comercial, empleado en procesos de mecanizado
convencionales; todo lo anterior realizado con equipos disponibles en la

Universidad Industrial de Santander.

Con un adecuado tratamiento estadistico de los resultados experimentales, se
indaga si la variacién en los mismos es realmente significativa, abriendo puertas a

futuros trabajos investigativos.
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1. MARCO TEORICO DE LOS PROCESOS DE RECUBRIMIENTO

1.1 RECUBRIMIENTOS INDUSTRIALES

Desde hace décadas se concentran estudios en desarrollar técnicas de
recubrimiento sobre piezas metdlicas, con el objetivo principal de obtener la

mayor dureza superficial posible y resistencia al desgaste™.

La combinacion de propiedades entre capa y sustrato da origen a una especie de
material compuesto, en el cual las propiedades relacionadas con el desgaste se

atribuyen al recubrimiento y las propiedades mecanicas al elemento base.

Profundas investigaciones sobre mecanismos de desgaste dejaron a un lado la
idea de obtener la mayor dureza posible y generaron el objetivo de desarrollar
capas de buen comportamiento tribolégico para que asi produzcan bajo

coeficiente de rozamiento.

Las técnicas de recubrimiento amplian continuamente sus aplicaciones, buscando
qgue el producto final tenga las mejores propiedades posibles en cuanto a dureza,
coeficiente de friccion, tenacidad, resistencia a la corrosién y hasta propiedades
eléctricas, oOpticas y magnéticas; la combinacion de tales propiedades, centro de

diversas investigaciones, se compacta en el término Ingenieria de Superficies.

De la variedad de técnicas de deposicion existentes, las técnicas PVD (Deposicion
fisica en fase de vapor), PECVD (Deposicion quimica en fase de vapor asistida

! VERMESAN, G. NEGREA, G. L’ Ingenierie des surfaces: un nouveau concept de realisation de

pieces mecaniques. Traitement Thermique vol 331, 2001. p. 45-49
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por plasma) y CVD (Deposicion quimica en fase de vapor), son las de mayor

acoplamiento en el &mbito industrial.

1.1.1 Caracteristicas de los procesos de deposicion. A continuacién se

describen las principales caracteristicas de los procesos de deposicion.

1.11.1 Obtencion del metal reactivo. Las técnicas PVD consiguen
evaporar e ionizar el reactivo en su estado de metal puro, por medios fisicos. Sus
diversos métodos difieren en el sistema de evaporacién, siendo los mas
empleados en el &mbito industrial el ion-plating, evaporacién por arco catodico y

sputtering.?

Las técnicas CVD emplean como metal reactivo compuestos gaseosos o liquidos
de facil evaporacion, que se descomponen facilmente a la temperatura del
proceso. La formacién del compuesto ocurre gracias a las reacciones de

compuestos gaseosos proporcionados de manera precisa en el reactor.

Las técnicas PECVD trabajan con reactivos gaseosos que se descomponen al
activar un plasma generado sobre las piezas a recubrir, el cual ioniza los
compuestos y da lugar a las reacciones durante el proceso, a temperaturas

moderadas.

> RODRIGUEZ, R. Recubrimientos de baja friccion para componentes de automocioén y Utiles de
deformacion metdlica, Superficies vol 15, 2003. p. 34-36.
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1.1.1.2 Grados de vacio y temperatura del proceso. Los procesos PVD
requieren usar camaras de alto vacio (hasta 10-5 mbar), llegando durante el
proceso a presiones de 10-3 mbar; en cuanto a temperatura depende de la
aplicacion del recubrimiento, ya sean ceramicos de alta dureza (480°C a 550°C),
fines decorativos (50°C a 60°C) o de baja friccion (temperaturas inferiores a
480°C).

En las técnicas CVD el proceso se desarrolla a presion atmosférica, aunque
actualmente se trabaja en condiciones de baja presién (LPCVD), oscilando entre
250 y 600 mbar y a muy altas temperaturas (950°C a 1000°C).

En procesos PECVD la presion de reactivos es superior que en las técnicas PVD,
con valores entre 0.5 y 4 mbar, dependiendo del tipo de gases empleados en el
proceso; si se trata de recubrimientos duros, la temperatura del proceso se acerca
a los 600°C y para aplicaciones de bajo coeficiente de friccibn se encuentra

alrededor de 450°C y hasta menor.

1.1.2 Variantes en los procesos

1121 PVD. La técnica ion plating consiste en que la evaporacion del metal
reactivo se lleve a cabo gracias al calentamiento de un haz de electrones sobre un

crisol que contiene el metal.

Si la evaporacion del metal se logra desplazando un arco eléctrico sobre el mismo,

se denomina evaporacion por arco catodico (CAE por sus siglas en inglés).
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La pulverizacion catédica, también conocida como sputtering, bombardea con un

haz de iones de gas inerte (Argén) el material a evaporar.®
Una vez generados los iones, se introduce en la camara el gas a bajas presiones

gue se espera que reaccione para formar compuestos, que luego se depositan en

las piezas por la accién de un campo eléctrico. Ver figura 1.

Figura 1. Esquema general del proceso PVD

Gas
A" e reactivo

Plasma \ R Substrato

de vacio I ma

Bomba recubrimiento

Fuente: Autores.

El uso de las técnicas de evaporacion por arco eléctrico y de haz de electrones se
ha centrado en aplicaciones que buscan producir recubrimientos duros con buena
resistencia al desgaste, con compuestos como TiN, TiCN, AITIN y CrN aplicados

como capas en diversas formas.

¥ GARCIA, J. RODRIGUEZ, R. Recubrimientos PVD, Deformacién Metélica vol 267, 2002. P. 88-93
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La versatilidad de los equipos PVD permiten desarrollos e investigaciones

continuas.

1.1.2.2 CVD. Sus variantes tienen que ver principalmente con los equipos,
que incluyen un sistema de cloracidon. Al alcanzar temperaturas cercanas a los
1000°C en la camara, se favorece la disociacion, formando los compuestos que se

depositan sobre la pieza. Ver Figura 2.

Figura 2. Esquema general del proceso CVD

activacion gases: - térmica
- plasma
- fotones

Subproductos
(Sistema de Yacio)
Gases
—_— E—

Substrato Recubrimiento

Fuente: Autores.

Los gases reactivos pueden originar nitruros, carburos, carbonitruros, éxidos y

boruros del metal precursor (Ti por ejemplo).
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Se destaca la gran adherencia al sustrato lograda con sus altas temperaturas
debido a los fendmenos de difusion. Su mayor inclusion industrial se encuentra en

aplicaciones de matriceria en procesos de conformado.’

1.1.2.3 PECVD. Sus variantes se refieren al sistema que genera el plasmay
a la obtencion de una buena difusion de gases; industrialmente el plasma es
generado por radio frecuencia (RF) o por diferencias de potencial; la camara es
llevada a condiciébn de vacio y los gases y la pieza son calentados a la
temperatura necesaria del proceso, entonces el generador de plasma activa los

reactivos, formando compuestos que se depositan sobre la superficie. Ver figura 3.

Figura 3. Esquema general del proceso PECVD
Plasma activated high-rate deposition

substrate
_] chemical reaction
ionized and excited particles ~J
ah : . s sag @
( plasma zone ) <~ ] ‘oneahon
A 4 ~._ — excitation

gas [ >
neutral non-excited particles

| evaporation

evaporator

Fuente: Autores

* CARRERAS, L. MONTALA, F. BUENO, S. Recubrimientos CVD para la estampacion de chapas
de alta resistencia, Deformacion Metdlica vol 267, 2002. P. 84-87.
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Al tratar con piezas conductoras, se focalizan los iones mediante un campo

eléctrico, aunque el proceso también permite materiales no conductores.

Se diferencia de los demas procesos por su facilidad de poder realizar
tratamientos termoquimicos de nitruracién ibnica antes del recubrimiento
cerdmico. Tecnologia pionera en tratamientos duplex, aunque actualmente los

procesos PVD también lo hacen.

Su inclusién en el dmbito industrial se debié en gran parte a la obtencion de

recubrimientos de baja friccibn usando metano como gas reactivo.

1.1.3 Requisitos del material a recubrir. Toda técnica de recubrimiento
requiere una detallada preparacion y limpieza de la superficie a tratar para facilitar

la adherencia pelicula-sustrato.

Es importante considerar que el estado superficial antes de aplicar el proceso
debe ser el deseado luego del mismo. Otro factor fundamental es la temperatura
de la pieza en el proceso, pues el sustrato no debe perder propiedades por tal

efecto.

Generalmente se trata con aceros como sustratos, por sus aplicaciones como
herramientas de corte, matrices de fabricacion y demas, en los cuales el
enfriamiento posibilita distorsiones, por lo cual tratar con aceros aleados es
conveniente, ademas de que sus altos contenidos en cromo mantienen la dureza

en temperaturas de hasta 550°C.

1.1.4 Propiedades del Ti. Es un metal de color blanco plateado y brillante. La

estructura electronica del titanio se encuentra incompleta en la capa “d”

29



permitiendo que el titanio forme soluciones solidas con muchos elementos
sustitucionales. Presenta dimorfismo, es decir, en sus aleaciones muestra dos
estructuras cristalinas que dependen de la temperatura; a bajas temperaturas
cristaliza en forma hexagonal compacta (fase alfa) y por encima de 885.2 °C
cristaliza es una estructura cubica centrada en el cuerpo; debido a este
comportamiento tiene excelente resistencia a la corrosion ya que soporta el ataque
de los acidos inorganicos, de la mayoria de organicos y del cloro humedo.

Reacciona muy rapidamente con el oxigeno, nitrdgeno, hidrogeno y carbono.

Otras propiedades que presenta este metal es su alto punto de fusion, lo que
facilita el trabajo en condiciones de alta temperatura; ademas tiene bajos
coeficientes de conductividad y dilatacién térmica y bajo modulo de elasticidad

convirtiendo al Ti en un metal excelente para uso industrial®. Ver Tabla 1.

Tabla 1. Propiedades fisicas del Ti

COMPOSICION Ti

NUMERO ATOMICO 22
PESO ATOMICO 47,9 [g/mol]
RADIO COVALENTE 1,32 [A]
PRIMER POTENCIAL DE IONIZACION 6,83 [eV]
PUNTO DE FUSION 1668 [°C]
PUNTO DE EBULLICION 3260 [°C]
a(HCP) para T< 882
°C
ESTRUCTURA CRISTALINA B(BCC) para T > 882
°C
TEMPERATURA DE TRANSICION a-8 882,5 [°C]
DENSIDAD 4,54 [g/lcm?]
CAPACIDAD CALORIFICA 523 [J/Kg* °C]
CONDUCTIVIDAD TERMICA 19,2 [W/m* °C]
COEFICIENTE DE EXPANSION TERMICA 8,41 x 10 ° [/°C]
MODULO DE ELASTICIDAD 105 [Gpa]

Fuente: LIU, Xuanyong; CHU, Paul; DING, Chuanxian.

® E. Moll and E. Bergmann, Surface and Coatings Technology, 1989, p. 483-509
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1.1.5 Propiedades del TiN. Es un compuesto quimicamente estable e inerte,
tiene una combinacion de enlaces io6nicos, covalente y metalicos debido a su
estructura intersticial, permitiendo combinar las propiedades fisicas de los
ceramicos Yy las eléctricas de los metales. El TiN es apto para prevenir problemas
de desgaste abrasivo o adhesivo en herramientas de mecanizado, punzones y
recubrimiento mas empleado

matrices. Debido a sus propiedades es el

industrialmente®. Ver tabla 2

Tabla 2. Propiedades fisicas del TiN

COMPOSICION TiN

PROCESO PVD TEMPERATURA 2950 °C
ESPESOR Rangos de 0,25 a 5 [pm] DE FUSION
Rangos de 200 a
Se ajusta de manera 450 °C. Proceso
uniforme al sustrato. No se | TEMPERATURA | estandar de 400
UNIFORMIDAD produce acumulacion en las | DE DEPOSICION °Cy ofrece el
esquinas. mejor
recubrimiento.
Entre 2500 y 3000 [Kg/mm?] | RESISTIVIDAD N
DUREZA Equivale a 85 [HRC] ELECTRICA 25 [HOhm*cm]
Union metallrgica con el Altamente inerte a
ADHESION sustrato no se descascara. RESISTENCIA los &cidos, bases
L 9 QUIMICA ;
Implantacion en la superficie. y disolventes
COEFICIENTE DE | Baja friccion contra el acero. COEFICIENTE DE —6 1/ o
FRICCION Entre 0,05 a 0,4 EXPANSION 9.4 X10 “[/°C]
' ' TERMICA
Es una excelente superficie
antiadherente contra la CONDUCTIVIDAD 0,046
ANTIADHERENCIA mayoria de los otros TERMICA [Cal/s*cm*°C]
materiales.
No es toxico. Usos
TOXICIDAD dispositivos médicos, DENSIDAD 5,22 g/lcm®
quirargicos y alimentos.
RESISTENCIA A Comienza a oxidarse a ESTRUCTURA FCC (Cubica
LA 600°C en el aire. Mas CRISTALINA centrada en las

® JEREZ ACEROS, Martha; MORANTES MONCADA, Luz. Determinacién de la dureza mediante el
método de indentacion instrumentada de muestras de acero H13 depositadas con multicapas de

Ti/TIN mediante el proceso de evaporacién por arco catédico. Bucaramanga, 2011,

Universidad Industrial de Santander. Facultad de Ciencias.
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COMPOSICION TiN

TEMPERATURA | resistente en una atmésfera caras)
inerte
COEFICIENTE DE MODULO DE
POISSON 0.25 ELASTICIDAD 600 [Gpa]
CALOR DE
FORMACION 80750 [Cal/mol]

Fuente: BRYCOAT. Advanced Metallurgical Coatings. <www.brycoat.com/pvd-tin-chart.htm|>

1.2 EL PROCESO PVD

Las principales etapas presentadas en la produccion de capas de recubrimiento en

procesos PVD se muestran en la figura 4.

Figura 4. Tres etapas de integracién de una capa con recubrimiento PVD
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Fuente: Autores

1.2.1 Proceso hibrido de modificacion superficial en el Laboratorio de Fisica
y Tecnologia del Plasma-UIS. Para la modificacién superficial de las probetas,
se realiz6 el montaje en la camara del reactor MOSMET, ubicando primero el

porta-muestras de acero en el catodo, el cual queda cubierto por el aislador
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ceramico, y luego insertando las tres muestras a tratar en los agujeros del disco,
como se aprecia en la figura 5.

Es muy importante la buena manipulacibn de las probetas, para evitar su

fragilizacion, ademas de minimizar efectos negativos en la investigacion.

porta-muestras

aislador ceramico

Fuente: Autores

Realizado el montaje anterior, se cierra la cadmara y se enciende el panel de
control para accionar las bombas que generan el vacio necesario para un éptimo

funcionamiento del equipo. Ver figura 6.
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Figura 6. Panel de control del reactor MOSMET

Fuente: Autores

Se acciona la valvula que regula el flujo de Argon, gas inerte empleado en éste
caso para un proceso previo de limpieza que consiste en ionizar el gas y
bombardearlo contra la superficie a recubrir, con el fin de disminuir la rugosidad y

eliminar impurezas de la misma.

Dependiendo de la energia con que se aceleren los iones contra la superficie,
pueden presentarse alguno de los tres procesos ilustrados en la figura 7.’

En el caso 1, la energia de los iones no es suficiente para penetrar la superficie, y
por tanto, se deposita en la misma a manera de pelicula. La relacion entre el
namero de electrones arrancados por ion que cae es conocida como el coeficiente

de emision electronica secundaria vy, y caracteriza tal proceso.

" VALVUENA NINO, Ely Dannier. Comportamiento del acero SAE — 4140 implantado con iones
nitrogeno en ambientes hidrogenados. Bucaramanga, 2004, 76p. Universidad Industrial de
Santander. Facultad de Ciencias.
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Figura 7. Interaccion de iones con la superficie
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Fuente: Autores

En el caso 2, conocido como sputtering, la energia cinética de las particulas que
inciden es suficiente para arrancar uno o mas atomos de la red cristalina del
material del catodo. Proceso caracterizado por el coeficiente de emision S,

relacion entre el numero de &tomos arrancados de la superficie por ion
bombardeado.

En el caso 3, los iones se implantan en capas sub-superficiales, formando parte de
ella. Dicho proceso se caracteriza por la dosis D, definida como el nUmero de

iones implantados a cierta profundidad bajo unidad de éarea de la superficie
tratada.

Para los tres tratamientos realizados a las probetas en la presente investigacion,
previamente, todas las muestras fueron sometidas a un proceso de Sputtering,
con el fin de eliminar impurezas superficiales y disminuir la rugosidad de las
mismas, para garantizar que los iones a implantar penetren una mayor

profundidad y se distribuyan de manera homogénea (no se dispersen),
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condiciones superficial mostrada en la Figura 8, a) antes del Sputtering y b)

después del mismo.

Figura 8. Estado superficial de la muestra antes y después del Sputtering

Gt @ G & @
JANd]

Superficie de la muestra

b)

Fuente: Autores

La Figura 9 muestra la interaccion de los iones de Argon con los atomos
superficiales de la muestra al impactarla, generando desplazamientos,

liberaciones y chisporroteos principalmente.

Figura 9. Interaccion de iones de Ar con atomos de la red cristalina
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Fuente: Oxford Vacuum Science. <www.oxford-vacuum.com>
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Inicialmente, el reactor empleado en el proceso era conocido como JUPITER
(Joint Universal Plasma and lon Technologies Experimental Reactor), en el afio
1996, cuyo funcionamiento es basado en 3DIl (Three Dimensional lon
Implantation), técnica para tratamiento superficial avanzado mediante descargas
pulsadas de alto voltaje a bajas presiones, condiciones que garantizan una
implantacion ortogonal y homogénea en la superficie de trabajo.

La fuente de alto voltaje es una fuente DC que genera pulsos cuasirectangulares
con duracion y frecuencia establecidos de manera estandar para ofrecer una
descarga autosostenida, de 0.25ms y 30Hz respectivamente.

En dicho reactor, la superficie de las muestras actia como catodo y las paredes
del equipo como anodo, ademas, ante la existencia de un gas como medio en la
camara y las descargas pulsadas de alto voltaje, se produce la orientacién y

aceleracion de particulas (se ionizan), como se muestra en la figura 10.

Figura 10. Esquema de la aceleracion de particulas

Plasma anddico

Plasma catédico

U= Potencial total

= Carga de la particula Regién de

P = Diferencia de potencial caida del e~

suministrado

AV suministrado = AV acelerador
condicién de cuasimonoenergia

|TL\.CP—D Jv Region de caida

Fuente: Autores
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La condicion de que a mayor diferencia de potencial en las descargas pulsadas
disminuye la regiéon de caida que no es mas que el espacio de aceleracién de los
iones, ofrece certeza de obtener una distribucidn cuasimonoenergética en las

particulas, y por tanto, una penetracion uniforme en el material a tratar.

En el afio 2005, cuando toma importancia el mundo de los nanos, se hizo
necesario actualizar la tecnologia disponible para la modificacion de superficies de

metales y asi poder producir recubrimientos sobre las mismas.

Se trata de aprovechar el equipo adecuando un sistema que genere descargas de
arco eléctrico, con buena eficiencia, para lograr la evaporacion de metales que se

deseen depositar, ofreciendo uniformidad en la formacion de peliculas.

Se implementa asi el sistema tipo magnetrén, afadiendo al equipo existente una
bobina que genere un campo eléctrico, cuya corriente catodica sirva para evaporar

el metal; el equipo mejorado toma ahora el nombre de Reactor MOSMET.

En la figura 11 se aprecia un esquema de la disposicion general de la camara de
descargas, en la cual se destaca la presencia de dos catodos, el primero para la
descarga de arco eléctrico y el segundo para descarga de alto voltaje, ademas de
la bobina tipo magnetron con sus respectivos parametros de operacion para

generar la atmosfera en la camara.
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Figura 11. Esquema general de la camara de descargas

100150 [A]
20-28 [V]
Bobinatipo
magnetron
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(paredes de la camara) —
e—
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: voltaje
Aislador
ceramico

Fuente: Autores

La descarga de arco eléctrico se enciende para obtener la evaporaciéon del Ti, y si
no se enciende la descarga de alto voltaje, el Ti se depositara en la pieza caliente
por efectos difusivos; segun estudios recientes sobre el reactor MOSMET, para
que el proceso de difusion ofrezca éptimas condiciones de adherencia pelicula-
sustrato, la temperatura de la superficie a tratar debe estar aproximadamente en
4500C.®

La disposicidn fisica de los catodos y el &nodo se muestra en la Figura 12.

® ORTIZ, Laura. Efecto de la temperatura en la deposicién y la caracterizacion de peliculas de TiN
sobre acero H13 obtenidas por evaporacion catddica de plasma. Bucaramanga, 2011, 71p.
Universidad Industrial de Santander, Facultad de ciencias.
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Figura 12. Camara de descargas
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S

Fuente: Autores

Al permitir funcionar simultaneamente los sistemas de descarga de alto voltaje y
de arco eléctrico, se obtiene un proceso Unico en materia investigativa, conocido
como hibrido, el cual ofrece como resultado iones implantados e iones
depositados en la superficie a mejorar, dicho proceso es el empleado en la
modificacién superficial de las probetas en el desarrollo del presente proyecto.

En la Figura 13 se observan los pulsos de voltaje y corriente durante un proceso

de descarga.

Figura 13. Registro de pulsos de corriente y voltaje.

Fuente: Autores
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1.2.2 Evaporacién por arco catodico. Las fuentes de evaporacion han sido
clasificadas segun el tipo de calentamiento empleado para transformar el metal de
estado sélido a su fase de vapor; el Reactor MOSMET emplea la evaporacion por
arco catodico donde se produce un arco voltaico de alto amperaje generado sobre

la superficie del catodo, que es ionizado y evaporado.

La diferencia de voltaje que hay entre el sustrato y la camara del reactor hace que
los iones sean focalizados, acelerados y proyectados; el campo magnético
direcciona los iones hacia la pieza a recubrir. La figura 14 muestra la distribucion
de elementos en el reactor, que componen el sistema de evaporacién por arco

eléctrico CAE ( Cathodic Arc Evaporation).

Figura 14. Esquema del funcionamiento del sistema de arco eléctrico
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Fuente: Informe final, proyecto 321 de 2005, Grupo de fisica y tecnologia del plasma, Universidad
Industrial de Santander.
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1.3 DESGASTE.

1.3.1 Tipos de Contacto entre Sélidos. Hay un area aparente entre la interfaz
de las superficies aunque las puntas de las asperezas son el area de contacto
real; sila carga es baja y el material tiene un alto valor de fluencia, el contacto
serd elastico, en el caso opuesto la interfaz fluira plasticamente. En interfaz
cinemética de la mayoria de las condiciones tribolégicas parece presentarse
ambas formas del comportamiento y tanto la friccion como el desgaste en los

materiales dependen de la naturaleza del area real de contacto de las superficies.

1.3.1.1 Contacto unico. Considérese el caso de un cuerpo hemisférico duro
gue se desliza sobre una superficie blanda y lisa bajo la accién de una carga (W);
tanto el punzén como la superficie plana son lisas y libres de ondulaciones®.Ver

figura 15.

Figura 15. Contacto Unico

Superficie lisa y plana

Fuente: Autores.

® MARTINEZ CERVANTES, Norma; VERGARA CAMACHO, Fernando. Ciencia de los materiales
Il. 2008, Pag. 95-99. Instituto politécnico nacional. Escuela superior de ingenieria mecanica y
eléctrica
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Dependiendo de la carga del punzon, indentara elasticamente un area circular de
diametro 2a, en un analisis HERTZ (1896) demostr6é que para un contacto elastico
el esfuerzo de compresion o, cualquier distancia radial “r’ al centro del area

indentada esta dado por:

[N

r Ecuacion 1.

Esto significa que si no excede el punto de fluencia del material blando al maximo
esfuerzo de compresion se localiza en el centro del circulo de contacto, decayendo
hasta cero en el borde cuando r=a. La variacioén del esfuerzo de compresion a
través del didametro de indentacion mostrado en la figura siendo W la carga

aplicada, se tiene:

Ecuacidon 2.

El analisis Hertziano también demostré que el esfuerzo mas alto omax Se aplica en
el interior del material a una distancia 0,5*a por debajo de la superficie del punto

de contacto; teniendo

o =031lomax Ecuacion 3.

1.3.1.2 Contacto multiple. Las superficies de ingenieria, como el caso de un
punzén hemisférico que presione una superficie blanda nunca son perfectamente

lisas. La esfera tendra asperezas y estos a su vez estaran cubiertas de micro
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asperezas. En lugar de que el area de contacto sea en el punto central como se
indico en la figura anterior, la esfera descansara sobre unas cuantas asperezas de

la superficie plana, como se muestra en la figura 16.

EXER

Figura 16. Contacto multiple

Fuente: Autores

Archad demostré que si se consideran las asperezas y se toma en cuenta la
rugosidad de estas protuberancias y si este analisis se realiza en forma sucesiva
se llega a una etapa en la cual el area de contacto elastico es casi proporcional a

la carga aplicada.

El contacto de los soélidos esta controlado por tres parametros topograficos, la
densidad superficial de las asperezas, su radio medio y la desviacion de las
alturas de las crestas. Ademas de las propiedades mecanicas de los metales, lo

que ha dado el concepto de indice de plasticidad.
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1.3.2 Tipos de Desgaste

1.3.2.1 Desgaste por Adherencia. Se define como el proceso que produce
perdida del material entre las superficies que interactian como resultado de estar

en contacto como lo muestra la figura 17.

El desgaste por este mecanismo es severo y puede presentarse en la cadena
cineméatica de una maquina, siempre que no exista lubricacion adecuada en la

interface de dos cuerpos en contacto.

En este caso, el movimiento relativo puede ser por deslizamiento unidireccional de
vaivén, o bien por la interaccion que ocurre bajo carga en contacto oscilatorio de
pequefia amplitud. Se sabe que los picos superficiales que coinciden, fluyen
plasticamente y forman fuertes uniones endurecidas por el trabajo. A medida que
estos se rompen bajo la traccion tangencial impuesta a los sélidos estas van

perdiendo material.

Figura 17. Desgaste por Adherencia

Elemento 2

W% Funtos de contacto
T e <

Elemento 1

Fuente: Autores

1.3.2.2 Desgaste por Abrasion. Cuando un cuerpo duro se desliza sobre una

superficie blanda, al aplicar el esfuerzo normal se graba en éste una serie de
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surcos, lo que se conoce como desgaste por abrasion entre dos cuerpos. Ver

figura 18.

Las particulas sueltas que entran en contacto con las superficies deslizantes
actian como esmeriles y el proceso de eliminacion de metal se conoce como
desgaste por abrasion de tres cuerpos. Las particulas duras pueden ser residuos
metalicos atrapados como resultado del rozamiento o bien, capas de Oxido

desprendidas.

Figura 18. Desgaste por Abrasion

J’ Carga

Recorrido

—
N =T — Particulas desprendidas
"l—E

Abrasiuvo > J

Pieza desgastada

Fuente: Autores.

1.3.2.3 Desgaste por Ludimiento. En la mayoria de los elementos mecéanicos
o estructurales, hay muchas superficies que se deslizan con una pequefa
amplitud la cual se puede deber a la vibracion de las maquinas produciendo un

movimiento oscilatorio, por ejemplo una junta bridada.
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El resultado de esto es el ludimiento o desgaste por vibracién: que se define como
el proceso de desgaste entre dos superficies que tienen un movimiento oscilatorio

relativo y de pequefia amplitud. Ver figura 19.

La magnitud de desgaste por ludimiento o vibracibn se puede evaluar por la
pérdida de peso de una muestra respecto al nimero de oscilaciones.

Figura 19. Desgaste por Ludimiento

Fuente: Autores.

1.3.2.4 Desgaste por Fatiga. Probablemente el modo predominante de los
tipos de desgaste son por desprendimiento de material de las superficies por
fatiga, ya sea que la naturaleza del movimiento sea unidireccional o de vaivén. La
falla se presenta en contactos lubricados, en baleros de rodillos o de bola, en
engranes, levas y mecanismos impulsores de friccibn. Donde la pérdida de

material es por desprendimiento de capas superficiales y por picaduras.

Se considera que las grietas por fatiga aparecen debajo de la superficie de un
punto en el que el coeficiente cortante es maximo; puede lograrse una mejoria en

la vida de estos elementos si se trabaja una carga de contacto baja.
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El método preferido en la industria es producir componentes con una profundidad
Optima de capa endurecida junto con un buen acabado superficial que puede

obtenerse por carburacion o nitruracion. Ver figura 20.

Figura 20. Desgaste por Fatiga

- 4 "
tension ,’ compresi on

, -
Grietas

Fuente: Autores.

1.3.2.5 Desgaste por Erosién. Se define como el proceso de eliminacion de

metal provocado por incidencia de particulas sélidas sobre una superficie.

El desgaste por erosion puede ser deliberado como en el caso de la limpieza de
piezas coladas, cascos de barcos por medio de chorros de arena, pero en
ocasiones se produce pérdida muy costosa de material como en el caso de las
hélices de turbinas, de turbinas de gas o los refractarios de hornos eléctricos o en
los hornos de fabricacion de vidrio. El grado de desgaste tiene relacion con el

angulo de incidencia de las particulas con respecto a las superficies. Ver figura 21.
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Figura 21. Desgaste por Erosion

Fluidao con particulas abrasivas en
SUSpension

Fuente: Autores.

1.3.2.6 Desgaste por Cavitacion. La cavitacion ocurre en la superficie del
metal donde el liquido fluye a alta velocidad y existen cambios de presion tal y
como acontece en los impulsores y propulsores, siendo un caso tipico las hélices
de un barco. Los célculos indican que la rapida impulsion de burbujas de vapor
puede producir presiones localizadas de hasta 60000 Psi. Con repetidas
impulsiones de burbujas de vapor puede producirse un dafio en la superficie
metalica. En los baleros lubricados también se presenta el desgaste por

cavitacion. Ver figura 22.

Figura 22. Desgaste por Cavitacion

Fuente: Autores
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2. TECNICAS Y EQUIPOS DE ANALISIS PARA PROCESOS DE
DESGASTE

2.1  MAQUINA DE ENSAYO PIN ON DISK

Es una maquina muy usada para pruebas de desgaste en la cual la espiga o pin
se monta de forma normal sobre el disco giratorio como se aprecia en la figura 23;
en dicha maquina las variables que se pueden tratar son la carga normal, la

velocidad de deslizamiento, la atmosfera y la temperatura ambiente.

Figura 23. Esquema de la méquina pin sobre disco

Carga
PIN l

DISCO

Fuente: Autores

La maquina de pruebas causa el movimiento relativo y como consecuencia del
mismo se forma un camino de desgaste en el disco y diminutas marcas del mismo
fendbmeno en el pin; la probeta, sujetada a un posicionador, se presiona contra el
disco con una carga especifica, la cual no puede exceder los 5 Kg (49.05 N) y es

suministrada por un sistema de pesas incluida en la maquina.

Cuenta con un software en el cual se configura la velocidad de rotacion del porta

discos, por la accion de un motor de velocidad variable; y con un conjunto
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manivela-tornillo que mueve la mesa desplazable para ajustar la posicion del pin
de prueba respecto al disco, y por tanto, lo posiciona a un radio tal que la
velocidad tangencial sea la establecida. EI motor debe estar montado de tal

manera que las vibraciones no afecten las pruebas.

La disposicidon general del equipo se muestra en la figura 24.

Figura 24. Maquina pin sobre disco

Fuente: Autores

2.2  MICROSCOPIA AUTOMATIZADA
Microscopio de luz polarizada marca ZEISS con software integrado (Axio imager

for Polarized Light Microscopy) también llamado AxioVision, procesador modular

de imagenes y sistema de analisis para microscopia moderna.
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La funcionalidad basica para adquisicion de imagenes y control del microscopio,
procesamiento y anotacion de imagenes, andlisis de imagenes, documentacion y
configuracion pueden ser ampliados con la integracion de médulos adicionales en

el sistema, para tareas especificas. El equipo es mostrado en la figura 25.

Figura 25. Microscopio de luz polarizada empleado

Fuente: Autores

El microscopio es automatizado en el eje z a pasos minimos de 10nm, ademas
permite desplazamientos en las demas coordenadas, por medio de un joystick,
para posicionar la pieza de trabajo de manera Optima y moverla cuando no se
visualiza toda la zona de interés siendo necesario realizar varias tomas de la

misma.
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El programa integrado ofrece muchas aplicaciones, tales como adquisicion en
secuencia, barrido, mosaico, de las cuales varias son empleadas en el desarrollo

del proyecto y descritas mas adelante.

El equipo con sus sistemas auxiliares se muestra en la figura 26.

Figura 26. Microscopio junto a elementos complementarios

Fuente: Autores

El equipo se encuentra en el GOTS (Grupo de Optica y Tratamiento de Sefiales)
en la sede UIS Guatiguara, asi como la CPU, las fuentes, monitor y todo lo

necesario para su correcto y preciso funcionamiento.
Este equipo se usara para adquirir imagenes del estado de superficie de los

sustratos antes del recubrimiento, comprobando asi la verdadera forma en que se

encuentran dichas piezas.
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2.3 REACTOR MOSMET

Este equipo pertenece al grupo de fisica y tecnologia del plasma de la Universidad
Industrial de Santander; emplea la técnica de evaporacion catddica de arco

eléctrico para obtener el metal a depositar en su fase de vapor. Ver figura 27.

Figura 27. Reactor MOSMET

—

Fuente: Autores

El equipo esta compuesto de:

a) Camara de descargas.

b) Sistema de vacio.

c) Fuente de alto voltaje.

d) Fuente para el arco eléctrico.
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e) Panel de encendido descarga de arco.
f) Panel de control general.

La camara de descargas (a) esta fabricada de acero inoxidable AISI 304 y tiene un
volumen de trabajo de 0.7x0.8x0.7 [m?®], con una pared posterior semicilindrica.
Para entrar a este compartimiento se hace a través de una puerta frontal plana. La
construccion de los acoples, puertas y espesores de las paredes de la camara
garantizan la proteccion contra los rayos X durante el trabajo del equipo con
pulsos hasta de 100 [KV].

El reactor cuenta con un sistema de vacio (b) conformado por una bomba turbo
molecular AB1500 con una velocidad de bombeo con relacion al nitrégeno de 720

Lt/s, con la cual se logra alcanzar vacios residuales cercanos a 10™ [Pa].

La fuente de alto voltaje (c), es la encargada de generar los pulsos con una
potencia media de 2.5 [KW], produce pulsos rectangulares de la tension de
alimentacion con una amplitud regulada desde 5 [KV] hasta 60 [KV], con una
duracion también regulada entre 50 [us] y 2.5 [ms] con frecuencia de repeticion de
1 [Hz] a 60 [Hz]. Los pulsos de salida, cuya polaridad puede ser tanto negativa
como positiva llegan al electrodo interno a través de un cable coaxial de alto

voltaje.

2.4 ESPECTROMETRO

Equipo de tecnologia Alemana adquirido por la UIS, ubicado en el centro de

investigaciones Guatiguara desde Diciembre de 2011, mostrado en la figura 28.

Denominado Genesis Spectrum de referencia Quanta feg 650 cuya técnica

operativa es conocida como EDS (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy).
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Los sistemas EDS principalmente contienen un detector de rayos X, una camara
de vacio, un sistema de enfriamiento y un software especializado que almacena y

analiza las energias espectrales para compararlas con una base de datos

integrada.

Figura 28. Espectrémetro empleado
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Fuente: Autores

Como parte de los resultados de analizar una superficie, el software ofrece un
patron de picos caracteristicos que permiten estimar las proporciones en que se

encuentra cada elemento constituyente, como el mostrado en la figura 29.

56



Este equipo tiene la funcion de dar el porcentaje de cada compuesto presente en
la superficie de la pieza, utilizado como andlisis en la caracterizacion inicial de las

peliculas, durante y después de las pruebas de desgaste.

Figura 29. Patrén de picos caracteristicos de una superficie por EDS

T

e E

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 1Z.00 14,00 1600 kev

Fuente: Autores

2.5 BALANZA DE PRECISION
Ubicada en el Grupo de Investigacién en Corrosion, en la sede de investigaciones

de Guatiguara, bajo ambiente controlado y aislada de los demas equipos en un

pequefo cuarto, debido a su gran sensibilidad de 0,01mg. Ver figura 30.
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Figura 30. Balanza

Fuente: Autores

Equipo utilizado para cuantificar la pérdida de peso de las probetas.
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3. DISENO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL PARA MEDICION DE
DESGASTE

En el presente capitulo se parte de la necesidad de determinar la pareja de
materiales (pin-disco), y seleccionar entre ellos el conveniente para someterlo al
proceso de modificacion superficial, buscando que los parametros y resultados de

la investigacion no estén lejos de operaciones actuales y aplicaciones futuras.

Posteriormente es aplicado un estudio preliminar que relaciona el niamero de
réplicas por tratamiento con la confiabilidad de los resultados de la investigacion
para efectos de comparacién, buscando equilibrio entre cantidad y calidad,

optimizando los recursos disponibles.

Se describen limitaciones geométricas provenientes del equipo de ensayo Pin-On-
Disk que orientan la seleccion de dimensiones finales de las probetas, teniendo en
cuenta disponibilidad en la regién. Adquiridas las muestras, las superficies a tratar
se someten a un proceso de preparacion bajo norma, para su posterior

recubrimiento.

Se presenta de manera tabulada los parametros involucrados en cada uno de los
procesos de limpieza y deposicion, aplicados a los diferentes grupos de muestras
bajo estudio. Realizado el proceso, se caracteriza la condicion inicial de los
especimenes, se someten a pruebas de desgaste bajo norma para obtener
valores de pérdida de peso, realizando inspecciones periédicas a su estado de

superficie.
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3.1 SELECCION DE MATERIALES

La seleccion de los materiales del Pin y del disco se realiz6 de acuerdo a los datos

obtenidos del QFD y su posterior analisis de las diferentes alternativas.

3.1.1 Despliegue de la funcion calidad (QFD)

3.1.1.1 Requerimientos del Consumidor. A continuacion se establecen los
pardmetros esperados por parte de los interesados en el desarrollo de la

investigacion:

e Resistente

e Econdmico

e F&cil adquisicion
¢ Maquinabilidad

e Durable

3.1.1.2 Organizacion de requerimientos. Los requerimientos se ordenaron en

subgrupos de acuerdo a sus relaciones:

Operacion: Resistente
Durable
Economico

Accesibilidad: Maquinabilidad

Facil adquisicion
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Tabla 3. Matriz de calidad

Fuente: Autores.

Por tanto, la investigacion se centrara en buscar los parametros del proceso en los cuales haya facil adquisicion de

materiales a bajo costo con una resistencia al desgaste y dureza en la herramienta de corte.
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3.1.2 Planteamiento de alternativas. EIl equipo con el cual se realizara el
recubrimiento, llamado reactor MOSMET, cuyo funcionamiento se basa en la

técnica de evaporacion catodica de arco eléctrico, es de pequefia capacidad.

La temperatura del sustrato es uno de los parametros de obtencion del
recubrimiento y se encuentra entre 350°C y 475°C, siendo necesario obtener
homogeneidad en la temperatura del cuerpo a recubrir, por lo que no es viable
pensar en recubrir el disco por factores econdmicos (muchisima mas éarea a

recubrir) y operacionales (temperatura no uniforme y equipo no apropiado).
3.1.2.1 Seleccion del sustrato del Pin. La eleccién del material a recubrir (pin)

se centra en aquellos usados en procesos de mecanizacion, es decir, acero rapido
(HSS) y metal duro.

Figura 31. Forma del Sustrato

Fuente: Autores.

Opcién 1: Metal Duro (Hard Metal)

Composicion quimica: 6 a 10% Co y W;3C hasta WgC, grupo de los carburos.

Los materiales de metal duro, se caracterizan por sus altas fuerza a compresion,

su alta dureza y por lo tanto su alta resistencia al desgaste, pero también esta
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limitado por su resistencia a la flexion. El metal duro se usa en machos,

escariadores, fresas, fresas de roscar y brocas.

Opcion 2: Acero Réapido (HSS M2)

Tabla 4. Composicién quimica Acero rapido M2.

ELEMENTO C Cr wW Mo \%

COMPOSICION % 0,9 4 6 5 2

Fuente: Autores.

Es una aleacion de acero de una velocidad de corte entre 50 y 80 [m/min], con una
buena maquinabilidad y un buen rendimiento. HSS presenta; dureza, resistencia y
unas caracteristicas de resistencia al desgaste que lo hacen muy atractivo en toda

la gama de aplicaciones, por ejemplo en brocas y machos.

Opcidn 3: Acero Rapido (HSS M35) con 5% Co

Tabla 5. Composicién quimica Acero rapido M35.

ELEMENTO C Cr w Mo \% Co

COMPOSICION % 0,9 4,2 6,4 5 1,9 4.8

Fuente: Autores.

Este acero rapido contiene cobalto para aumentar la dureza. La composiciéon
HSCo es una buena combinacion en cuanto a resistencia y dureza. Este material
tiene una buena maquinabilidad y una buena resistencia al desgaste, esto hace

gue se utilice en brocas, machos, fresas y escariadores.
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Opcidn 4: Acero Rapido (HSS M42) con 8% Co

Tabla 6. Composicién quimica Acero rapido M42

ELEMENTO

C

Cr

Mo

Co

COMPOSICION %

11

15

9,5

1,2

Fuente: Autores.

Este acero rapido es similar al anterior pero contiene cobalto en mayor proporcion,

lo que aumenta su resistencia térmica.
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Tabla 7. Evaluacion de las opciones del material del PIN

OPCION 1 OPCION 2 OPCION 3 OPCION 4

PARAMETROS | POND. [NOTA | POND. | NOTA [ POND. |NOTA [ POND. | NOTA | POND.

Resistente 0,33 3 0,99 5 1,65 5 1,65 5 1,65
Econdmico 0,27 1 0,27 5 1,35 4 1,08 4 1,08

0,6

0,2 | Facil adquisicion| 0,2 2 0,4 5 1 4 0,8 4 0,8

0,07 Durable 0,07 5 0,35 2 0,14 3 0,21 3 0,21

0,13 | Maquinabilidad | 0,13 1 0,13 4 0,52 3 0,39 3 0,39
TOTAL 2,14 4,66 4,13 4,13

Fuente: Autores.

1: DEFICIENTE
5: OPTIMO

NOTAS

La seleccién de la opcién ganadora se debe a la facil adquisicion del material, su economia, resistencia y que entre
las otras opciones es el de menor resistencia al desgaste, lo cual ayuda a ver mejoras al momento de recubrir este
sustrato.
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3.1.2.2 Seleccién de material del disco. La eleccion del material del disco
se realiza teniendo en cuenta aquellos materiales usados industrialmente y de

facil adquisicion.

Figura 32. Forma del Disco

Fuente: Autores.

Opcidn 1: Acero inoxidable (AISI 304)

Tabla 8. Composicién quimica acero inoxidable.

ELEMENTO C Mn Si P S Cr Ni

COMPOSICION % | 0,08 2 1 0,045 0,03 18 8

Fuente: Autores.

Dureza Brinell de 150. Estos aceros austeniticos se caracterizan por tener altas
tenacidades aun a bajas temperaturas y propiedades mecanicas mejoradas por
endurecimiento. Este acero tiene buena soldabilidad, ductilidad y no presenta
fragilidad a bajas temperaturas, sus propiedades mecénicas no varian con el
tratamiento térmico y la acritud producida por una deformacién en frio no solo lo
endurece sino que aumenta la permeabilidad magnética y el limite de fatiga.
Resisten la corrosion atmosférica presente en obras arquitecténicas, son
inmunes a los ambientes en el procesamiento de alimentos y resisten quimicos

organicos.
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Opcidn 2: Acero al carbono (SAE 1020)

Tabla 9. Composicién quimica Acero SAE 1020.

ELEMENTO C Mn Si P S

COMPOSICION % 0,23 0,6 0,3 0,04 0,05

Fuente: Autores.

Dureza brinell 190. Acero de bajo carbono para usos generales; sobre todo en
aguellas aplicaciones que requieran buena soldabilidad. Por su contenido de
manganeso ofrece mejor maquinabilidad que otros aceros del grupo. Se
pueden obtener superficies endurecidas mediante tratamiento térmico de areas
externas carburizadas por cementacion. Puede utilizarse en estado cementado,
templado y revenido o simplemente en estado calibrado. Por su contenido de
carbono estos aceros se utilizan para la fabricacién de piezas estructurales o

de maquinaria de mediana resistencia con una gran tenacidad.

Opcidn 3: Acero al carbono (SAE 1045)

Tabla 10. Composicién quimica Acero SAE 1045.

ELEMENTO C Mn Si P S

COMPOSICION % 0,37 0,9 0,4 0,04 0,05

Fuente: Autores.

Dureza brinell entre 240 - 260. Es un acero grado ingenieria de aplicacion

universal que proporciona un nivel medio de resistencia mecanica y tenacidad

a bajo costo con respecto a los aceros de baja aleacion. Frecuentemente se

utiliza para elementos endurecidos a la llama 6 por induccion. Este acero

puede ser utilizado en condiciones de suministro: laminado en caliente o con

tratamiento térmico (temple, revenido, etc.). Es un acero de baja templabilidad
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que puede ser endurecido totalmente en espesores delgados por temple en

agua.

Es ampliamente utilizado en la industria automotriz (productos forjados y
estampados); se usa en partes de maquina que requieran dureza y tenacidad
como: manivelas, chavetas, pernos, bulones, engranajes de baja velocidad,
arboles, ciguenfales, bielas, fabricacién de herramientas agricolas, mecanicas y
de mano forjadas de todo tipo como: hachas, azadones, rastrillos, picas,

matrtillos, palas, etc.
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Tabla 11. Evaluacion de las opciones del material del Disco

OPCION 1 OPCION 2 OPCION 3
PARAMETROS POND. NOTA POND. NOTA POND. NOTA POND.

0.6 Resistente 0,33 5 1,65 2 0,66 5 1,65

' Econdémico 0,27 1 0,27 5 1,35 4 1,08
0,2 Facil adquisiciéon 0,2 4 0,8 5 1 5 1
0,07 Durable 0,07 5 0,35 3 0,21 4 0,28
0,13 Magquinabilidad 0,13 3 0,39 5 0,65 5 0,65

TOTAL 3,46 3,87 4,66

Fuente: Autores.
1: DEFICIENTE
NOTAS -
5: OPTIMO

La seleccién de este material se debe a que posee una buena resistencia mecanica, es de facil adquisicion y maquinabilidad,
y es relativamente econdmico para el uso de diversas actividades industriales como de herramientas agricolas y

automotrices.
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3.2 SELECCION DE PARAMETROS DE ENSAYO

La seleccion de los parametros de ensayo se ve limitada por la maquina Pin-
On-Disk debido a que esta ofrece ciertos rangos de trabajo tanto operacionales

COmo geometricos.

3.2.1 Carga. Se define como los valores de la fuerza de contacto entre el Pin
y el disco, durante el procedimiento de desgaste, este valor sera constante
para todas las pruebas y su rango admisible esta entre 0,981 [N] y 49,05 [N]
utilizando las masas que vienen con el equipo. La fuerza normal aplicada por el
punzén (Pin) para los andlisis sera de 9,81 [N] tomada de experiencias

anteriores.

3.2.2 Velocidad. Para una velocidad de rotacién del disco, se pueden
obtener diferentes velocidades lineales variando el radio de la traza o camino a
efectuar el Pin sobre el disco; el maximo radio posible con respecto al centro
del disco es de 70 [mm] medido en la maquina y la velocidad angular del disco

estara entre 60 y 600 [rpm].

La velocidad lineal entre las superficies de deslizamiento seréa de 1 [m/s] debido
a que este valor se aproxima considerablemente a los utilizados en la industria;
una velocidad lineal inferior a esta producira quemadura en la superficie y por

lo tanto no se obtendrian valores significativos para su respectivo andlisis.

3.2.3 Distancia. Se define como la distancia de deslizamiento recorrida por el
Pin sobre el disco y junto con la velocidad dara el tiempo necesario para hacer
funcionar el software del equipo de ensayo. La distancia seleccionada para

cada prueba es de 100 [m], en la cual se realizara la toma de valores de
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desgaste cada vez que se complete un ciclo, hasta alcanzar la distancia

adecuada donde no se presente muestras de recubrimiento en la superficie.

3.2.4 Ambiente. La atmosfera (aire del laboratorio, su humedad relativa y
temperatura) alrededor de la superficie de contacto. Este sistema trabaja a una
temperatura controlada de 22 [°C] y una humedad relativa de 40 %

aproximadamente.

3.3 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

3.3.1 Geometria de las probetas. De acuerdo a especificaciones de disefio
en la maguina de ensayo Pin On Disk a emplear, los parametros dimensionales
de las probetas deben encontrase en rangos establecidos de la siguiente

manera:

e Disco con didmetro entre 166mm y 182 [mm]
e Disco de espesor maximo de 12,8 [mm]
e Pin con diametro de 6 [mm]

e Longitud del pin méas espesor del disco, 20 [mm]

Para facilitar la adquisicion y preparacion de las muestras y obtener el mejor
acabado posible en el corte de las mismas y los discos, se establecen las
dimensiones como se muestra en las figuras 33 y 34. Nota todas las

dimensiones se encuentran en milimetros.
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Figura 33. Dimensiones del disco

Fuente: Autores

Figura 34. Dimensiones del pin

Fuente: Autores

Por cuestion de limites operacionales y gasto de materiales involucrados en el
proceso de recubrimiento, el Laboratorio de Fisica del Plasma manifiesta que
s6lo es posible para efectos de investigacion, aplicar tres tratamientos

diferentes, cada uno de los cuales incluye tres especimenes de prueba.
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3.3.2 Equipos y materiales empleados. Se dispuso de un conjunto de
muestras de Acero rapido (HSS M2) como sustrato, doce en total, estas
muestras fueron pulidas (para el pin) por una de sus caras planas por medio de
papel abrasivo de carburo de silicio (SiC), hasta lograr un acabado homogéneo
y adecuado; el papel empleado comprendié numeros de grano de 180, 240,
320, 400 y 600 respectivamente.

Figura 35. Juego de lijas

Fuente: Autores

Para obtener un acabado mas fino y de tipo espejo fue necesario utilizar la
maquina de pulido automatica con alimina de 3 ym, 1 pym y 0,05 um
respectivamente, logrando un acabado superficial tipo espejo’®, las muestras
se limpiaron con algodén y alcohol al 70% de volumen y secadas
posteriormente con un secador de manos. Este proceso fue realizado en el

laboratorio de Materiales | (preparacion) de la escuela de Metalurgica.

1 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard guide for preparation of
metallographic specimens. E3-01. Pennsylvania, United States. ASTM International, 2001.
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Figura 36. Maquina de pulido automatica

Fuente: Autores

Figura 37. Acabado superficial tipo espejo

Fuente: Autores

A continuacién se muestra la diferencia entre una pieza pulida a espejo y otra
sin ningun tratamiento, esta diferencia se logra ver tanto fisicamente como a
través del microscopio. Las siguientes figuras 38 y 39 fueron tomadas del
microscopio perteneciente al laboratorio de Materiales Il (Microscopia) de la
escuela de Metallrgica.
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Figura 38. Probeta sin pulir en Microscopio

Magnification: 25X

Fuente: Autores

Figura 39. Probeta pulida a espejo en Microscopio
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Fuente: Autores

En la figura 39 se ve que el acabado superficial no es completamente

homogéneo debido a las impurezas que se presentan en los diferentes aceros.
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Al terminar de limpiar todas las muestras con alcohol se tomé una y fue

atacada con Nital para analizar en el microscopio™”.

Figura 40. Sustrato atacado aumentado 25x

W

Fuente: Autores

Figura 41. Sustrato atacado aumentado 50x

Fuente. Autores

En las figuras 40 y 41 se puede apreciar la martensita revenida.

™ AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard practice for Microetching
and alloys. E407-07. Pennsylvania, United States. ASTM International, 2008.
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3.3.3 Caracterizacion inicial de las probetas. Una vez finalizado el proceso
anterior, el estado superficial de las probetas es analizado por medio de
Microscopia automatizada; ademas, cada una de las mismas fue marcada por
los lados comprendiendo numeros romanos entre | y Xll, para facilitar la

identificacion y el posterior tratamiento estadistico.

3.3.3.1 Estado de superficie. Mediante el microscopio de luz polarizada
ZEISS se obtuvieron imagenes que permiten apreciar en detalle el estado
inicial de las caras (antes del recubrimiento) de las doce probetas, observando
impurezas en el sustrato, algunas imperfecciones del pulido y micro-grietas,

mostradas a continuacion.

Figura 42. Estado superficial pin |

Fuente. Autores
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Figura 43. Estado superficial pin Il

Fuente. Autores

Figura 44. Estado superficial pin llI

Fuente. Autores
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Figura 45. Estado superficial pin IV

Fuente. Autores

Figura 46. Estado superficial pin V

Fuente. Autores
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Figura 47. Estado superficial pin VI

Fuente. Autores

Figura 48. Estado superficial pin VII

Fuente. Autores
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Figura 49. Estado superficial pin VIl

Fuente. Autores

Figura 50. Estado superficial pin IX

Fuente. Autores

81



Figura 51. Estado superficial pin X

Fuente. Autores

Figura 52. Estado superficial pin XI

Fuente. Autores
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Figura 53. Estado superficial pin Xl

Fuente. Autores

3.4 PROCESO DE DEPOSICION DEL TiN

De las doce probetas preparadas, aleatoriamente se escogieron tres grupos de
tres cada uno para aplicar un tratamiento diferente por grupo, y las restantes

seran el punto de comparacion al ser sometidas al ensayo de degaste.

3.4.1 Parametros del proceso. Los tres grupos de muestras son los

siguientes:

e Muestras a una energia de implantacion de 5 [KeV].
e Muestras a una energia de implantacion de 10 [KeV].
e Muestras por medio de un proceso de implantacion a 5y 10 [KeV].

e Muestras sin recubrimiento.

Los grupos se formaron aleatoriamente para garantizar un mejor desempefo

de las pruebas y quedaron de la siguiente manera:
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Grupo de muestras 1, a una energia 5 [KeV]

e PinlV, PinIXy Pin Xl

Grupo de muestras 2, a una energia de 10 [KeV]

e Pinl,PinVyPin X

Grupo de muestras 3, a energias de 5y 10 [KeV]

e Pinlll, Pin VI'y Pin VII

Grupo de muestras 4, sin recubrimiento

e Pinll, Pin VIl y Pin XII

Para todas las muestras se realizd primero una limpieza de la superficie a

recubrir (sputtering), para garantizar que el recubrimiento sea mas homogéneo

y tenga mayor adherencia de los iones hacia el sustrato.

Tabla 12. Recubrimiento grupo 1

MUESTRAS 1
LIMPIEZA RECUBRIMIENTO
Sputtering 15 [min] Implantacion 20 [min]
Especie Argon Especie Titanio [Ti]
Energia 5 [KeV] Energia 5 [KeV]
Frecuencia 30 [Hz] Frecuencia 30 [Hz]
Duracion pulso | 0,25 [ms] Duracion Pulso 0,25 [ms]
Presion 0,8-2[Pa] Presion 0,5-0,6 [Pa]
Voltaje de arco 25-27,5[V]
Corriente de Arco 151 [A]
Fuente: Autores.

84



Tabla 13. Recubrimiento grupo 2

MUESTRAS 2
LIMPIEZA RECUBRIMIENTO
Sputtering 20 [min] Implantacion 20 [min]
Especie Argén Especie Titanio [Ti]
Energia 5 [KeV] Energia 10 [KeV]
Frecuencia 30 [HZz] Frecuencia 30 [HZz]
Duracion pulso 0,25 [ms] Duracion Pulso 0,25 [ms]
Presion 0,8-1,8[Pa] Presion 0,5-0,6 [Pa]
Voltaje de arco 25-27,5[V]
Corriente de Arco 151 [A]
Fuente: Autores.

Tabla 14. Recubrimiento grupo 3

MUESTRAS 3
LIMPIEZA
Sputtering 20 [min]
Especie Argén
Energia 5 [KeV]
Frecuencia 30 [HZ]
Duracion pulso | 0,25 [ms]
Presion 0,8-2[Pa]
MUESTRAS 3
RECUBRIMIENTO RECUBRIMIENTO
Implantacién 20 [min] Implantacién 20 [min]
Especie Titanio [Ti] Especie Nitrégeno [N]
Energia 5 [KeV] x 10 [min] Energia 10 [KeV]
Energia 10 [KeV] x 10 [min] Frecuencia 30 [Hz]
Frecuencia 30 [HZ] Duracién Pulso 0,25 [ms]
Duracion Pulso 0,25 [ms] Presion 0,6 - 0,9 [Pa]
Presion 0,5-0,6 [Pa] Voltaje de arco | 25-27,5[V]
Voltaje de arco 25-27,5[V] Corriente de Arco 151 [A]
Corriente de Arco 151 [A]
Fuente: Autores.

3.4.2 Caracterizacion inicial de las peliculas. A continuacién se observa la

composicién quimica de las muestras después de realizado el recubrimiento
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por medio del reactor MOSMET, estas figuras se obtienen a través de la
técnica Difraccion de rayos X (DrX) con la ayuda del espectrometro ubicado en
la sede Guatiguara-UIS. En las figuras 54, 55 y 56 se ve la cantidad de Titanio

(Ti) y Nitrogeno (N) presente en cada muestra después de la implantacion y

antes de realizar las pruebas de desgaste.

EDS Quantitative Results
Blement Wt At%

WK 2.72 8.71

TiK 97.28 91.29

C: \BDAX3I2\GENESIS\GERMAPS . SPC
< Pt. 1 Frame>

XV:20.0 Ti1t:0.00 Tkoff:38.00 Rez0:127.6 Anp 2:12.8
¥S : 1030 ISec : 46.9 Przt:Nooe 2-Feb-2012 18:52:57

6.00 7.00 8.00 9.00 keV

Fuente: Autores.
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Figura 55. Caracterizacion inicial muestras 2

BDE Quantitatiwe Besults
Blement Wtk At%
HE 1.02 3.41
TiE 98.9%8 96.59

C:\EDAX32 GANBS IS GEHMAPS SPC
< Pt. 1 Frame>

EV:20.0 Tilt:0.00 Thoff:37_86 Beso:127.6

F5 : 1968 LSec : T8.9 Prst:None

2-Feb-2012

1.00 2.00 3.00 4.00

8.00 9.00 k=V

Fuente: Autores.
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Figura 56. Caracterizacion inicial muestras 3

BDS Quantitative Reszults

Blement Wt% At%
CK 1.80 5.88
NK 7.27 20.36
TiK 84.49 69.23
FeK 6.45 4.53
SBE1 — 10pm 1037x
C:\BDAX32\GENBSIS\GENMAPS . SPC
< Pt. 1 Frame>
kV:20.0 Tilt:0.00 Tkof£:37.79 Resz0:127.6 Amp.T:12.8
¥S : 2420 LSec : 101.2 Prst:None 2-Feb-2012 18:43:45
e
T t T T T
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 keV

Fuente: Autores
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4.

4.1 DESGASTE POR DESLIZAMIENTO

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Para tener control sobre la variacién mésica de las probetas al terminar cada

seccion del ensayo, las lecturas registradas de cada uno de los especimenes

en su seguimiento durante la prueba, provenientes de la balanza, se organizan

en la Tabla 15 como se muestra a continuacion.

Tabla 15. Control masico de las muestras.

. MASA [g] a:
ENERGIA PINES

o[m] [100[m]]200[m]]300 [m]]400 [m]]500 [m]
Pin IV [3,00705[3,00695 | 3,00686 | 3,00677 [ 3,00665 | 3,00653
MUE?IIE\';*]Sﬁ Pin IX [2,97585(2,97576[2,97565 | 2,97554 [ 2.97542(2,97530
Pin XI |3,55507 | 3,55497 |3 55487 3,55476 [ 3.55475 | 355462
Pin | |3,43749|3,43742(3,43735|3,43727(3,43717]3,43705
MUES[L'ZC]SMO Pin V |3,282673,28260]3,282543,282473.28238(3.28227
Pin X |3.21549]3,21542]3 21535 3,21526 321517 3,21505
Pin Il |2,958582.95855 [ 2,95851 [ 2.95847|2,95841 |2 95832
MUEfg I[?KAeSV]a5y Pin VI |3,282973,28295 [ 3,28292 | 3,28288 | 3,28281 | 3,28272
Pin VII | 3,53439 | 3,53436 | 3,53432 [ 3,53427 | 3,53422  3,53414
. Pin Il |3,35874|3.35863 | 3,35850 | 3.35837 | 3,35823 | 3.35808
MUESTRAS sin - i v 3,28347 [ 3,28337 [ 3,28324 | 3,28312 | 2,28298 | 2,28282

Recubrimiento -
Pin XII | 3,54419]3,54408 |3 54396 [ 3,54384 | 3,54371 [ 3,54356

Fuente: Autores.

4.1.1 Desgaste masico. De los

resultados del experimento unifactorial

completamente aleatorizado con los cuatro niveles para el factor de estudio, es

de interés la diferencia de los valores registrados en la balanza durante el

desarrollo de los ensayos, por tanto, en la Tabla 16 se registran dichas

diferencias, y no la masa de cada probeta durante su analisis.
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Tabla 16. Control de desgaste masico de las muestras.

] DESGASTE MASICO [mg] a:
ENERGIA PINES
100 [m] 200 [m] 300 [m] 400 [m] 500 [m]
Pin IV 0.10 0.19 0.28 0,4 0,52
MUESTRAS a ™5 iy 0.09 0.2 031 043 055
5 [KeV]

Pin XI| 0.10 0.20 0.31 0,42 0,55
Pin | 0.08 0.16 0.21 0,31 0,43

MUESTRAS a .
10 [Kev] Pin V 0.07 0.14 0.23 0,32 0,43
Pin X 0,07 0,14 0,23 0,32 0,44
Pin I 0.03 0.07 0.11 0,17 0,26

MUESTRAS a .
5y 10 [KeV] Pin VI 0.03 0.07 0.12 0,19 0,28
Pin VII 0,03 0,07 0,12 0,17 0,25
MUESTRAS Pin Il 0,11 0,24 0,37 0,51 0,66
sin Pin VIII 0,1 0,23 0,34 0,49 0,65
Recubrimiento | pjn x| 0.11 0.23 0.35 0,48 0,63

Fuente: Autores.

4.1.2 Anélisis espectrogréfico. A continuacién se apreciara en forma de
graficas el contenido del recubrimiento después de cada prueba de desgaste

para cada grupo de muestras.

4.1.2.1 Andélisis espectrografico a energia de 5 [KeV]. Se analizara
primero el grupo de muestras de recubrimiento que poseen una energia de
implantacion de 5 [KeV], con toma de datos cada cien (100) metros para ver su

estado de superficie ante el desgaste.

e En la figura 57 se aprecia el contenido de titanio después de un
desgaste de 100 metros y haciendo una comparacion con el estado
inicial, se tiene que la superficie de esta muestra contiene alto contenido

de recubrimiento.
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Figura 57. Muestras 1 a 100 m

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6. 00 7.00 g.00 9.00 10.00 11.00 ke

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Takle : Default

Elemen Wt % Lt %
A o 44 A ARG
M E 1.65 t.1&
O K 3.12 8.54
SiE 1.08 1.5
TiK 26.76 24.50
CrE 3.43 2.90
FeE €1.53 48._32
Total 100.1 00 100.00

Fuente: Autores.

e En lafigura 58 el contenido de recubrimiento disminuye por la accion del
desgaste progresivo que sufre la muestra, en este caso doscientos (200)

metros.
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Figura 58. Muestras 1 a 200m

8.00 10.00 12.00 14.00 keV
EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default
Element WL % Z A F
C E 2.08 1.1741 0.1987
M E 1.44 1.1835 0
O K 1.88 1.153% 0
3iE 1.15 1.103& 0.4
TiE 23.43 0.%98E88 0.c
V K 0.34 0.%cE68 0.5 7
CrE 3.52 0.9851 0.94¢81
MnE 0.40 0.287% 0.2604
FeE 65.77 0.%8E68 0.%661  1.0000
Total 100.00 100.00

Fuente: autores.

e En la figura 59 se ve que el contenido de recubrimiento es minimo y en
la superficie de la muestra no se aprecia significativamente; el

deslizamiento para este caso es de trescientos (300) metros.
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Figura 59. Muestras 1 a 300m

EDAX ZAF Quantification
Element Normalized

(Standardless)

S5EC Table : Default
Element Wt % LT % E F
WM 4, 1.47
TiK 5. .34
V K g 0.7%
CrK 4 4 .85
ek g4 8€.55
Total 100.00 100.10 00

Fuente: Autores.

e En la figura 60 se

logra ver contenido de recubrimiento que es muy

minimo, pero para este caso ya no es confiable el resultado debido a la

adhesion de material que sufre la herramienta de corte (Pin)

produciendo otro tipo de fendmeno conocido como desgaste adhesivo.
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Figura 60. Muestras 1 a 500 m

CK
SiK
TiK

VK
CrK
MnK
FeK

W oo N

1

@O OKRNN

EDS Quantitative Results
Element Wt#%
.92
.64
.48
.70
.34
.75
.16

AtS
.01
.89
.53
.68
.13
.68
.08

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00

9.00

Fuente: Autores.

4.1.2.2 Analisis espectrografico a energia de 10 [KeV]. Como segundo
anadlisis se tomara el grupo de muestras de recubrimiento a 10 [KeV] y se

realizara el mismo estudio anteriormente mostrado.
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e Enlafigura 61 se aprecia un alto contenido de recubrimiento después de

haber desgastado la pieza durante cien (100) metros.

Figura 61. Muestras 2 a 100m

7.00 g.00 9.00 10.00 11.00

keV

EDAX ZAF Quantification
Element Normalized
S5EC Takble : Default

Element Wt % Lt §

(Standardless)

LI3.32

1
i
o
a3
)

b= T

[ P QR

[ e R T T =
mEERERERERME
=

ot
al]
I

-]

Fuente: Autores.
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e Enlas figuras 62 y 63 se ve que el contenido de recubrimiento disminuye
a medida que se desgasta el Pin a doscientos (200) y trescientos (300)

metros respectivamente.

Figura 62. Muestras 2 a 200m

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 g.00 9.00 10.00 keV

EDAYX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Takle : Default

- - e - B
Element WT AT %

rr|

i i
eeeeee

[ |;-|| I:_.II

i
TN ks B L

Fuente: Autores.
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Figura 63. Muestras 2 a 300m

EDS Quantitative Results

Element Wt% AtS

CK 1.34 4.99

NK 0.43 1.38

OK 4.40 12.33

AlK 3.00 4.99

SiK 1.42 2.27

TiK 15.37 14.39

CrK 3.86 3.33

FeK 70.17 56.33

§7.%
*
. 5
SE1 ——— 10um 1083x

5.00 5.00 keV

Fuente: Autores.

e En lafigura 64 se aprecia contenido de recubrimiento (500 metros) pero

para este caso existe adherencia de material en la superficie de la

muestra y los datos obtenidos no son totalmente confiables.
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Figura 64. Muestras 2 a 500 m

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Takle : Default

Element Wt % Rt % A F

3iE 1.58 3.08 0.2

TiK .46 3.94 0.%

wE il a7 i 4 s o

CrE 4.44 4.85 0.9

MnE 78 2.77 0

FekE 88 BE€.55 0
Total 100.00 100. 0o

Fuente: Autores.

4.1.2.3 Analisis espectrografico a energias de 5y 10 [KeV]. Como tercer
analisis se tomara el grupo de muestras de recubrimiento con energias de 5y

10 [KeV] y se realizara el mismo estudio anteriormente planteado.
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e En las figuras 65, 66 y 67 se ve que decrece el contenido de

recubrimiento en forma consecutiva dependiendo de la distancia

recorrida por el Pin sobre el disco, las cuales son cien, doscientos y

trescientos metros respectivamente.

Figura 65. Muestras 3 a 100m

EDS Quantitative Results
Element Wt#® AtS%
NK 6.80 20.06
TiK 89.44 77.16
FeK 3.76 2.78
SE1 ———— 10um 993x
Ti
N
g Fe
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 $.00 keV

Fuente: Autores.
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Figura 66. Muestras 3 a 200 m

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%

NK 0.91 2.49
OK 12.06 28.89
AlK 3.04 4.32
SiK 0.78 1.07
TiK 53.83 43.07
FeK 29.37 20.16
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 keV

Fuente: Autores.
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Figura 67. Muestras 3 a 300 m

i.00 2.00 3.00 4.00 5.00 &.00 7.00 B.00 9,00 10.00 11.00 12.00 13.00 ke

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default

Element Wt % ET %

-

HEEEEEE
I

S TR ]

Sy B

[ I I R =
|

of Mo
I

1]
[

|

Fuente: Autores.

e En la figura 68 se aprecia contenido de recubrimiento pero sucede lo
mismo que en los casos anteriores a seiscientos metros de
deslizamiento, existe una adherencia de material en el Pin lo cual

produciria un resultado erréneo en la toma de datos.
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Figura 68. Muestras 3 a 500 m

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 g.00 9.00 keV

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Takle : Default

Element Wt % At %
0 E 2.43 T.64
AlE 1.51 2.82
ZiE 1.5% 2,78
TiE T.66 g.08&
VK 0.85 .84
C»E 4 13 a1l
FeE g1.88 73.87
Total 100.00 100.00

Fuente: Autores.
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4.2 ANALISIS ESTADISTICO DE RESULTADOS

4.2.1 Planteamiento de hipdtesis. EIl problema a solucionar se fundamenta
en la idea de que la resistencia al desgaste de las probetas de acero rapido
HSS M2 al confrontarse con SAE 1045 en condiciones especificas establecidas
en el capitulo 3, es funcidén de la modificacion superficial a la cual se someten

las muestras antes de montarse.

Se establecen las hipoétesis, considerando la variancia o invariancia de los

resultados de interés, al aplicar los distintos tratamientos.

HO: Con un nivel de significancia estadistica de a=0.05, todas Ilas
modificaciones superficiales daran el mismo resultado en la resistencia al

desgaste de las probetas.

H1: Con un nivel de significancia estadistica de a=0.05, por lo menos una de
las modificaciones superficiales empleadas dara un resultado diferente en la
resistencia al desgaste de las muestras.

4.2.2 Analisis de varianza (ANOVA). Se tienen (a) niveles de un factor
particular que quieren compararse. En ocasiones, a cada nivel del factor se le
llama tratamiento. La respuesta para cada uno de los (a) tratamientos es una
variable aleatoria. Se considera inicialmente el caso en que hay un numero
igual de observaciones, (n), para cada tratamiento; el modelo estadistico lineal

es:

Yi=p+(i + g Ecuacion 4.
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Donde Yj es una variable aleatoria que denota la observacion ij-ésima, p es un
parametro comun a todos los tratamientos llamado la media global, ¢; es un
parametro asociado con el tratamiento i-ésimo llamado el efecto del tratamiento

i-€simo, y € es un componente del error aleatorio.
La tabla 17 muestra los valores parametrizados de las pruebas de desgaste

masico para definir las ecuaciones a utilizar en el analisis estadistico en funcion

de los mismos.

Tabla 17. Registros generales de un analisis unifactorial

TRATAMIENTQOS OBSERVACIONES TOTALES PROMEDIOS
I M Y12 e Vin Vi- V1.
2 Y21 Va2 e Yan Ya. Va-
a Val Va2 Van Va ?d
V.. y

Fuente: Autores.

2
V-

e n;
. 2 o .
S,ST = -21 -21 Vij an Ecuacidn 5.
:: JI'=

a 4.2 2
, Vi- Ve 3
SS Treatments = Z - Ecuacion 6.
& n  an
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La tabla 18 muestra la disposicion general de los datos en un andlisis de
varianza para calcular un factor F a ser comparado con un factor extraido de

tablas estadisticas con una significancia de a= 0,05.

Tabla 18. Andlisis de varianza

FUENTE DE SUMA DE GRADOS DE 2 F Calculado
VARIACION CUADRADOS LIBERTAD o

"ﬂ"fSTreatmems
Treatments SSTrcmm-:ntS a—1 fq"fS'Trcatmcms 1‘7

MS;

Error SSe an — 1) MS;
Total SSr an — 1
Fuente: Autores.

TAY — S5 Treatments .
B Treatments — Ecuacion 8.

a— 1

MS; = - Ecuacién 9
an — 1)

4.2.2.1 Analisis ANOVA a 100 Metros. A continuacion se presenta el
desarrollo del andlisis de varianza (ANOVA) para los valores de desgaste

masico a 100 metros, como se describe en la tabla 19.
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Tabla 19. Desgaste masico a 100 metros

DESGASTE MASICO A 100m EN

ENERGIA PINES [mg] TOTALES |PROMEDIOS
Pin IV
MUESTRAS 8 —5ii 1 01 | 0,09 0.1 0,29 0,0967
5[KeV] .
Pin Xl
MUESTRAS a ||
10 [KeV] Pin V 0,08 0,07 0,07 0,22 0,0733
Pin X
Pin 1l
MSUyEfOT FKAeSv]a Pinvi | 003 | 003 0,03 0,09 0,03
Pin VII
MUESTRAS Pin 1l
sin Pin VIII 0,11 0,1 0,11 0,32 0,1067
Recubrimiento| Pin Xl
TOTALES 0,92 0,3067
Fuente: Autores.
Tabla 20. Analisis de varianza a 100 metros
FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE o2 =
VARIACION LIBERTAD CUADRADOS
TRATAMIENTOS 3 0,0105 0,0035 ]139,6
ERROR 8 0,0002 2,50E-05
TOTAL 11 0,0107
Fuente: Autores.
Tabla 21. Seleccién del F tabla
Grados de libestad dal Mumearador
g.d.] 1 Z 3 4
::'- i 151, 19,5 213, 7 224,65
E 2 18,513 19,000 19,164 19,247
E 3 10,128 9,552 9,277 9,117
= 4 7,709 6,944 5,591 5,388
5 5 £.603 5,786 5,409 5,192
&
o & 5 57 5,143 4,757 4,534
o 7 5 531 4,737 4,347 4,120
= 8 5,318 4,459 A, DEEL 2,838
E = S,11F 4,256 2,862 2,633
é 10 4,265 4,102 3,702 2,472
5 11 2,844 3,982 3,587 3,357
w12 &, F4T 2.885 3,490 3,259
o 13 4,667 2.506 3411 3,179
o ia &.600 3,735 3. St 3,412
U 45 4,543 3.682 3.287 3,056

Fuente: Autores

Fcal > Ftabla: HO se rechaza
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Como Fcalculado es mayor que Ftabla, por lo menos uno de los tratamientos

ofrece resultados diferentes en las pruebas de desgaste, por tanto, el proceso

estadistico a 100 metros requiere del analisis DUNCAN.

4.2.2.2 Anélisis ANOVA a 200 metros. A continuacion se realizara el

analisis anterior para las pruebas a 200m.

Tabla 22. Desgaste masico a 200 metros

ENERGIA PINES DESGASTE MEAmSgI]?O A 200m EN TOTALES | PROMEDIOS
UESTRAS Pin IV
M a ;
5 [KeV] an IX 0,19 0,2 0,2 0,59 0,1967
Pin Xl
Pin |
MUESTRAS a Pin V 0,16 0,14 0,14 0,44 0,1467
10 [KeV] :
Pin X
ESTRAS Pin 1l
MU a :
5y 10 [KeV] P_ln Vi 0,07 0,07 0,07 0,21 0,07
Pin VII
MUESTRAS Pin Il
sin Pin VIII 0,24 0,23 0,23 0,7 0,2333
Recubrimiento | pjn x|
TOTALES 1,94 0,6467
Fuente: Autores.
Tabla 23. Analisis de varianza a 200 metros
FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE o? =
VARIACION LIBERTAD |[CUADRADOS
TRATAMIENTOS 3 0,045 0,015 299,8
ERROR 8 0,0004 5,00E-05
TOTAL 11 0,0454
Fuente: Autores.
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Como Fcalculado es mayor que Ftabla, por lo menos uno de los tratamientos

ofrece resultados diferentes en las pruebas de desgaste, por tanto, el proceso

estadistico a 200 metros requiere del analisis DUNCAN.

4.2.2.3 Anélisis ANOVA a 300 metros. Se realizara el analisis ANOVA para

un desgaste acumulado de 300 metros.

Tabla 24. Desgaste mésico a 300 metros

108

ENERGIA PINES DESGASTE M[Ar‘nsé?o A 300m EN TOTALES | PROMEDIOS
Pin IV
MUSE[SJeR\'/A]‘S a Pin IX 0,28 0,31 0,31 0,9 0,3
Pin Xl
MUESTRAS Pin |
10 [KeV] a Pin V 0,21 0,23 0,23 0,67 0,2233
Pin X
Pin I
M5UEi;I'I[:2KAeSV]a Pin VI 0,11 0,12 0,12 0,35 0,1167
y Pin VI
MUESTRAS Pin Il
sin Pin VI 0,37 0,34 0,35 1,06 0,3533
Recubrimiento| Pin XII
TOTALES 2,98 0,9933
Fuente: Autores.
Tabla 25. Andlisis de varianza a 300 metros
FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE o? =
VARIACION LIBERTAD CUADRADOS
TRATAMIENTOS 3 0,095 0,0316 | 180,9
ERROR 8 0,0014 0,0002
TOTAL 11 0,0963
Fuente: Autores.




Como Fcalculado es mayor que Ftabla, por lo menos uno de los tratamientos

ofrece resultados diferentes en las pruebas de desgaste, por tanto, el proceso

estadistico a 300 metros requiere del analisis DUNCAN.

4.2.2.4 Analisis ANOVA a 400 metros.

Tabla 26. Desgaste méasico a 400 metros

. DESGASTE MASICO A 400m EN
ENERGIA PINES TOTALES PROMEDIOS
[mg]
Pin IV
MUESTRAS a i
Pin IX 0,4 0,43 0,42 1,25 0,4167
5 [KeV] :
Pin Xl
Pin |
MUESTRAS a i
Pin V 0,31 0,32 0,32 0,95 0,3167
10 [KeV] :
Pin X
Pin 1l
MUESTRAS a i
Pin VI 0,17 0,19 0,17 0,53 0,1767
5y 10 [KeV] :
Pin VII
MUESTRAS Pin 1l
sin Pin VI 0,51 0,49 0,48 1,48 0,4933
Recubrimiento| Pin Xl
TOTALES 4,21 1,4034
Fuente: Autores.
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Tabla 27. Andlisis de varianza a 400 metros

FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE o =
VARIACION LIBERTAD CUADRADOS
TRATAMIENTOS 3 0,1684 0,0561 | 354,58
ERROR 8 0,0013 0,0002
TOTAL 11 0,1697
Fuente: Autores.

Como Fcalculado es mayor que Ftabla, por lo menos uno de los tratamientos

ofrece resultados diferentes en las pruebas de desgaste, por tanto, el proceso

estadistico a 400 metros requiere del analisis DUNCAN.

4.2.2.5 Analisis ANOVA a 500 metros.

Tabla 28. Desgaste masico a 500 metros

ENERGIA | PINES |DESGASTE M[Anf’éfo AS00M EN | +o1A) ES PROMEDIOS
MUESTRAS Pin IV
a4 pin IX 0,52 | 0,55 0,55 1,62 0,540
5 [KeV] :
Pin XI
MUESTRAS Pin |
a""pPinv | 043 | 043 0,44 1,3 0,4333
10 [KeV] :
Pin X
MUESTRAS a Pin Ml
5y 10 [KeV] P'ln VI 0,26 | 0,28 0,25 0,79 0,2633
Pin VII
MUESTRAS Pin Il
sin PinVIll | 0,66 | 0,65 0,63 1,94 0,6467
Recubrimiento| pin XiII
TOTALES 5,65 1,8833
Fuente: Autores.
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Tabla 29. Andlisis de varianza a 500 metros

FUENTE I?E GRADOS DE SUMA DE o? =
VARIACION LIBERTAD CUADRADOS
TRATAMIENTOS 3 0,2405 0,0802 | 400,82
ERROR 8 0,0016 0,0002
TOTAL 11 0,2421
Fuente: Autores

Como Fcalculado es mayor que Ftabla, por lo menos uno de los tratamientos
ofrece resultados diferentes en las pruebas de desgaste, por tanto, el proceso
estadistico a 500 metros requiere del analisis DUNCAN.

4.2.3 Analisis DUNCAN. Una vez evaluado el comportamiento de las
probetas, se tiene que por lo menos uno de los distintos tratamientos aplicados
ofrece resultados diferentes, es de interés realizar comparaciones entre los
mismos, para estimar sus efectos en mayor manera y extender las

conclusiones del experimento.

A continuacion se listan las ecuaciones utilizadas en el andlisis Duncan.

(0) = Ecuacion 10.
errar
DUNCAN =Valor Duncan * 0) Ecuacion 11.
J'E";JUStEidG errar

4.2.3.1 Analisis DUNCAN para 100 metros. El valor de oerror se halla con
la formula descrita anteriormente, para este caso de 100 metros da como

resultado:
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oerror =0,0025

En la tabla 30 se listan todos los datos necesarios para desarrollar este

analisis.

Se comparan los valores de la diferencia entre medias y el Duncan ajustado,
por parejas de tratamientos; si el primero es mayor que el segundo, se
concluye con un a = 0,05, que las probetas sometidas al tratamiento con mayor
media presentan peor resistencia al desgaste que las comparadas. En caso de
que la diferencia de medias del primer tratamiento comparado sea igual o

menor que el segundo no se puede establecer conclusion alguna.

Tabla 30. Andlisis Duncan a 100 metros

DIFERENCIA
VALOR | DUNCAN .
MEDIAS ENTRE CONCLUSION
VEDIAS | PUNCAN |AJUSTADO
SN T4-T1
T4 | teaTAMiENTO | 0107 0,077 3,475 0,0087 T4>T1
MUESTRAS a 5 T4-T2
T3 a 0,097 3,399 0,0085 T4>T2
[KeV] 0,034
T4-T3
1o | MUESTRASa10 | 179 3.261 0,0082 T4>T3
[KeV] 0,010
T3-T1
11 | MUESTRAS a5 | 34 3,399 0,0085 T3>T1
y 10 [KeV] 0,067
T3-T2
3,261 0,0082 T3> T2
0,024
T2-T1
3,261 0,0082 T2>T1
0,043

Fuente: Autores
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La conclusion de que T1<T2<T3<T4 indica que las probetas sometidas al

tratamiento 1 (Energia de 5y 10 KeV), a 100 metros sufrio significativamente

menor pérdida de masa que los demas, por tanto presenta la mejor resistencia

al desgaste.

4.2.3.2 Analisis DUNCAN para 200 metros.

Se tiene que oerror = 0,00353553

Tabla 31. Analisis Duncan a 200 metros

DIFERENCIA

VALOR | DUNCAN .
MEDIAS| ENTRE CONCLUSION
MEDIAS DUNCAN |AJUSTADO
T4-T1
T4 | SIN TRATAMIENTO | 0,233 0.163 3,475 0,0123 T4>T1
MUESTRAS a 5 Ta-T2
T3 Kev] 0,197 0.086 3,399 0,0120 T4>T2
T4-T3
MUESTRAS a 10
T2 [KeV] 0,147 0.036 3,261 0,0115 T4>T3
MUESTRAS a5y 3-m
T1 10 [Kev] 0,070 0.127 3,399 0,0120 T3>T1
T3-T2
0.050 3,261 0,0115 T3>T2
T2-T1
007 3,261 0,0115 T2>T1

Fuente: Autores

De igual manera a 200 metros, la resistencia al desgaste de mayor a menor se

presenta en los tratamientos T1, T2, T3 y T4 respectivamente.
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4.2.3.3 Anélisis DUNCAN para 300 metros.

Se tiene que oerror = 0,00661438

Tabla 32. Andlisis Duncan a 300 metros

DIFERENCIA
VALOR | DUNCAN ,
MEDIAS| ENTRE CONCLUSION
vEbing | DUNCAN | AJUSTADO

T4-T1

T4 | SIN TRATAMIENTO | 0.353 02365 3.475 0,0230 T4>T1
MUESTRAS a 5 T4-12

T3 [KeV] 0,300 0.130 3399 | 0,0225 T4>T2
MUESTRAS a 10 T4-T3
MUESTRAS a5y T3-T1

™ 10 [KeV] 0,117 0,183 3399 | 00225 T3> T1
T3-T2

0077 3,261 0.0216 T3> T2
T2-T1

Fuente: Autores

Después de una distancia acumulada de 300 metros se mantiene el
comportamiento resistivo al degaste en las muestras; por tanto, es de interés

continuar con las pruebas.

4.2.3.4 Andlisis DUNCAN para 400 metros.

Se tiene que oerror = 0,00629153
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Tabla 33. Andlisis Duncan a 400 metros

DIFERENCIA
VALOR | DUNCAN )
MEDIAS ENTRE CONCLUSION
VEDIAS | PUNCAN |AJUSTADO
SN T4-T1
T4 |TRATAMIENTO| 0493 0,316 3,475 0,0219 T4>T1
T4-T2
MUESTRAS a
T3 5 [KeV] 0,417 0.176 3,399 0,0214 T4>T2
MUESTRAS a T4-T3
T2 10 [KeV] 0317 0.076 3,261 0,0205 T4>T3
MUESTRAS a T3-T1
T sy10[Kev] | o177 0.24 3,399 0,0214 T3>T1
T3-T2
010 3,261 0,0205 T3> T2
T2-T1
014 3,261 0,0205 T2>T1

Fuente: Autores

Aun con una mayor distancia de deslizamiento, el tratamiento 1 (energia de 5y

10 KeV) sigue clasificado como el mejor tratamiento frente a la pérdida de

peso.

4.2.3.5 Analisis DUNCAN para 500 metros.

Se tiene que oerror = 0,00707107
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Tabla 34. Andlisis Duncan a 500 metros

DIFERENCIA ,
MEDIAS ENTRE VALOR | DUNCAN |CONCLUSION
MEDIAS | DUNCAN |AJUSTADO
SN T4-T1
T |traTAMEENTO| 0847 0,384 3,475 0,0245 T4>T1
T4-T72
MUESTRAS a
T3 5 [KeV] 0,540 0,214 3,399 0,0240 T4>T2
MUESTRAS a T4-T3
T2 10 [KeV] 0433 0.107 3,261 0,0230 T4>T3
MUESTRAS a 13-T1
T 5y10[Kev] | 0203 0.277 3,399 0,0240 T3>T1
T3-72
0107 3,261 0,0230 T3> T2
T2-T1
0176 3,261 0,0230 T2>T1

Fuente: Autores

Se concluye que el tratamiento 1(energia de 5y 10 KeV) sigue presentando la

mayor resistencia al desgaste.

4.3 DISCUSION DE RESULTADOS

En las figuras 69 a 72 se grafica el comportamiento de desgaste masico de

cada tipo de recubrimiento a lo largo de la distancia acumulada en el ensayo.
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Figura 69. Desgaste masico en funcién de la distancia deslizada para las muestras sin

recubrimiento

Resultados sin Recubrimiento

0,4 ///‘{/

03 /

Pérdida de masa [mg]

0,2
0,1 /

0 T T T T
0 100 200 300 400

Distancia acumulada [m]

y =0,0013x-0,0353
R?=0,9976

& Datos de la Prueba

——Lineal (Datos de la
Prueba)

Fuente: Autores

Figura 70. Desgaste masico en funcién de la distancia deslizada para las muestras recubiertas

a energia de 5 KeV
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——Lineal (Datos de la
prueba)

Fuente: Autores
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Figura 71. Desgaste
a energia de 10 KeV

masico en funcion de la distancia deslizada para las muestras recubiertas

Resultados a 10 KeV
0,5
0,45 ®
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Fuente: Autores

Figura 72. Desgaste
aenergiade 5y 10

masico en funcién de la distancia deslizada para las muestras recubiertas
KeV
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Fuente: Autores
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En la figura 73 se grafica el comportamiento de cada tipo de recubrimiento y se

aprecia comparativamente cual es el mejor de los tratamientos.

Figura 73. Comparacion de los tipos de tratamiento

0,7
X

0,6
= 05 /Q ¢ 5KeV
% ’ /;/ B 10KeV
é 0,4 / J a5y 10 KeV
S 03 /l/ X Sin recubrimiento
m 7
- //-/ .
5 ——Lineal (5 KeV
.0, (5 KeV)
2 z/./ —Lineal (10 KeV)

01 ——Lineal (a5 y 10 KeV)

0 T T T T T ) ——Lineal (Sin recubrimiento)
0 100 200 300 400 500 600
Distancia acumulada [m]

Fuente: Autores

Definido un factor caracteristico de la resistencia al desgaste como el inverso
de la pendiente inicial de la curva proveniente de los datos de las pruebas, y
suponiendo semejanza de las graficas con una regresion lineal, se acepta el
valor de la pendiente de la recta ajustada para calcular las resistencias

correspondientes.

Tabla 35. Calculo de factores caracteristicos de la resistencia al desgaste

valor de la pendiente Resistencia al
[mg/m] desgaste [m/mg]
SIN RECUBRIMIENTO 0,0013 769,2
ENERGIA DE 5 KeV 0,0011 909,1
ENERGIA DE 10 KeV 0,0009 1111,1
ENERGIAS DE5Y 10 KeV 0,0006 1666,7
Fuente: Autores
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El factor calculado para el proceso hibrido, indica que para desgastar el
material en 1mg es necesario recorrer una distancia de 1666,7m;

comprobando que dicho tratamiento es el mejor entre los evaluados.

Tomando como referencia el factor caracteristico de la resistencia al desgaste
de las muestras sin recubrimiento, se establece una comparacion entre
tratamientos a manera de porcentajes, definiendo que con el tratamiento de
energia de 5 [KeV] se obtiene una mejora del 18,19% en la resistencia al
desgaste, el de energia de 10 [KeV] rinde mas en un 44,45% y con el proceso
hibrido se obtiene un comportamiento superior en un 116,67%; valores validos

solo para las condiciones de la presente investigacion.

44 PRESUPUESTO

Tabla 36. Presupuesto.

Papeleria (Memorias, cartas, fotocopias, carpetas, borradores,

empastes, etc.). $ 200.000.00
Bibliografia (Libros de consulta, manuales). 100.000.00
Compra de material y preparacion de las piezas. 400.000.00
Aplicacion del proceso de recubrimiento. 1'5600.000.00
Analisis del cambio en la estructura de las piezas bajo estudio

en laboratorios. 1‘000.000.00
Transporte 200.000.00
Produccion intelectual 3'000.000.00
Asesoria Ing. Isnardo Gonzéalez (Asumido por la UIS) 1’000.000.00
Otras asesorias Dr. Arturo Plata (Asumido por la UIS) 1’000.000.00
Subtotal $ 8400.000.00
Imprevistos (10 %) 840.000.00
TOTAL $ 9'240.000.00

Fuente: Autores
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5. CONCLUSIONES

Enmarcado en un proyecto de investigacion que busca mejorar la durabilidad
de piezas metalicas, se disefio y desarroll6 un experimento que permitié
evaluar el comportamiento anti-desgaste de piezas recubiertas con Ti y TiN
mediante la técnica PVD, variando los parametros del proceso de implantacion,
aportando conocimiento en el area de tribologia y modificacion de superficies,

obteniendo mejoras en todos los tratamientos de recubrimiento.

Las muestras sometidas al proceso de implantacion de TiN, mediante PVD, con
energia de 5 y 10 [KeV] mostraron la mejor resistencia al desgaste respecto a
los demds tratamientos, aunque las probetas con modificacién superficial de Ti
a 5 [KeV] y las de 10 [KeV] se comportaron considerablemente mejor que las

no tratadas y que fueron el elemento testigo.

Se emplearon herramientas estadisticas que permiten la utilizacién de la
presente investigacion como ejemplo de una aplicacién real para la asignatura
Metodologia de la Investigacion, tales como seleccion del disefio experimental,
pardmetros de ensayo, andlisis de varianza de los resultados (ANOVA) y
analisis DUNCAN.

Se valid6 estadisticamente que los procesos de modificacion superficial
aplicados a las muestras producen mejoras significativas hasta del 116% en la
resistencia al desgaste del sustrato. El método estadistico empleado produce
datos confiables, aplicado adecuadamente, sin embargo, el haber aplicado

meétodos numéricos y analiticos ofrece mayor certidumbre en los resultados.
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Otra conclusién del experimento, fue la comprobacion que el espesor de la
capa depositada en el sustrato fue insuficiente, porque a partir de los 500m, el
material base queda descubierto; las probetas tratadas con el proceso de 5y
10 [KeV] contenian 7,66% Ti, las de 10 [KeV] 3,46% Ti y las de 5 [KeV] 1,48%
Ti, a la distancia sefialada.

El uso de técnicas de ultima generacion, como la de Microscopia de luz
polarizada, permitio tener la certeza de que las probetas se encontraban libres
de suciedades y defectos superficiales luego de su preparacion, para su
posterior modificacién superficial. Al momento de analizar el estado de las
superficies durante y después de las pruebas de degaste, fue necesario utilizar
la técnica DRX (Difraccibn de Rayos X), la cual brinda la posibilidad de
determinar valores de los compuestos (Ti, N, Fe, C, etc) presentes en la

superficie de las probetas.

Con el desarrollo del presente proyecto, se crean bases para tratar las
superficies con el proceso hibrido de implantacion de Ti y TiN, ya que
desarrollan buenas caracteristicas, lo que abre el camino para investigaciones
mas completas, creando un grupo entre Ingenieria Mecanica y el grupo de
Optica y tratamiento de sefiales, para la aplicacion de los recubrimientos en la

mecanizacidon con herramientas de corte industriales.
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Anexo A. Valores F para a =0,05

WOSNGO bW

Grados de libertad del Denominador
=
~J

25

Fuente: MONTGOMERY, Douglas C. Probabilidad y estadistica aplicada a la ingenieria. México: Limusa wiley, 2008

1

161.4
18,513
10,128

7,709

5,608

5,987
3,551
3,318
5,117
4,965

4,844
4,747
4,667
4,600
4,543

4,494
4,451
4,414
4,381
4,351

4,325
4,301
4,279
4,260
4,292

2

199,5
15,000
9,552
6,944
5,786

5,143
4,737
4,459
4,256
4,103

3,982
3,885
3,806
3,739
3,682

3,634
3,592
3,555
3,522
3,493

3,467
3,443
3,422
3,403
3,385

=

215,7
15,164
9,277
6,591
5,409

4,757
4,347
4,066
3,863
3,708

3,587
3,450
3,411
3,344
3,287

3,239
3,197
3,160
3,127
3,098

3,072
3,049
3,028
3,009
2,991

4

224.,6
19,247
9,117
6,388
5,192

4,534
4,120
3,838
3,633
3,478

3,357
3,259
3,179
3,112
3,056

ANEXOS

=]

230,2
19,296
5,013
6,256
5,050

4,387
3,972
3,687
3482
3,326

3,204
3,106
3,025
2,958
2,901

2,852
2,810
2,773
2,740
2,711

2,685
2,661
2,640
2,621
2,603

125

6

234,0
19,330
8,941
6,163
4,550

4,284
3,866
3,581
3,374
3,217

3,095
2,996
2,915
2,848
2,790

2,741
2,699
2,661
2,628
2,599

2,573
2,549
2,528
2,508
2,450

Grados de libertad del Numerador

7

236,8
138,353
8,887
6,094
4,876

4,207
3,787
3,500
3,293
3,135

3,012
2,913
2,832
2,764
2,707

2,657
2,614
2,577
2,544
2,514

2,488
2,464
2,442
2,423
2,405

238,9
19,371
8,845
5,041
4,818

4,147
3,726
3,438
3,230
3,072

2,948
2,849
2,767
2,699
2,641

2,591
2,548
2,510
2,477
2,447

2,420
2,397
2,375
2,335
2,337

S

240,5
19,385
8,812
5,999
4,772

4,099
3,677
3,388
3,179
3,020

2,896
2,796
2,714
2,646
2,588

2,538
2,494
2,456
2,423
2,393

2,366
2,342
2,320
2,300
2,282

10

241,5
13,396
8,786
5,964
4,735

4,060
3,637
3,347
3,137
2,978

2,854
2,753
2,671
2,602
2,544

2,494
2,450
2,412
2,378
2,348

2,321
2,297
2,275
2,255
2,236

11

243,0
19,405
8,763
5,936
4,704

4,027
3,603
3,313
3,102
2,943

2,818
2,717
2,635
2,565
2,507

2,456
2,413
2,374
2,340
2,310

2,283
2,259
2,236
2,216
2,158



Anexo B. Valores DUNCAN para a = 0,05

Grados de

libertad del Tratamientos

error

TR = R R R A

O P T % TR (W5 O U e A A A
O O B O W om =@ s

60
120
Inf.

Fuente: MONTGOMERY, Douglas C. Probabilidad y estadistica aplicada a la ingenieria. México: Limusa wiley, 2008.

2
17.97
6.085
4.501
3.927
3632
3.461
3.344
3.261
3.199
3.151
3.113
3.082
3.055
3.033
3.014
2.998
2984
2.971
296
2.95
2919
2868
2858
2.829
28
2772

3
17.97
6.085
4.516
4013
3.749
3.587
3477
3.399
3.339
3.293
3.256
3.225

32

3.178

3.16
3.144

313
3.118
3.107
3.097
3.066
3.035

3
2976
2947
2918

4
17.97
6.085
4516
4033
3.797
3.619
3.548
3475
342
3.376
3.342
3313
3.259
3268
325
3.235
3222
3.21
3.199
3.19
3.16
3131
3.102
3.073
3.045
3017

5
17.97
6.085
4516
4.033
3.814

3.68
3.588
3.521

347

343
3.397

337
3.348
3.329
3.312
3.298
3.285
3.274
3.204
3.235
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