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RESUMEN

La necesidad de mejorar la resistencia al desgaste en utillajes de conformado para
prolongar la vida en servicio de éstos, ha llevado a recubrir diversos materiales base,
tales como los carburos cementados. En este sentido, se han desarrollado
recubrimientos, siendo los mas comunes los nitruros (TiN, TiAIN, CrN), carburos (TiC)
y recientemente los tipo diamante (DLC) depositados fisicamente a partir de fase
vapor. Sin embargo, el disefio 6ptimo de una herramienta de conformado debe
considerar, ademas de la resistencia al desgaste, las solicitaciones de contacto ciclico
a las que se somete en condiciones reales de trabajo. En este contexto, el empleo de
una bi-capa compuesta por un recubrimiento tribolégico que reduzca el fenébmeno de
desgaste y uno de alta dureza que brinde el soporte ante la aplicaciéon de cargas
mecanicas, puede representar una alternativa factible en la industria de las

herramientas de conformado.

En esta investigacion se aplicé una metodologia sistemética cuyo objetivo fue evaluar
el comportamiento a fatiga por contacto de un sistema integrado por un recubrimiento
de doble capa (WC / C + TiN) depositado sobre un carburo cementado ( con un 10%
en peso de Co y un tamafo de grano de carburo de 0,5 pym). La aplicacion de cargas
monotonicas y ciclicas se realiz6 mediante ensayos de indentacion esférica. De igual
forma, se efectué una caracterizacion microstructural y mecénica del recubrimiento
(espesor, dureza y adherencia). Los resultados indican que el sistema bi-capa soporta
cargas mayores para la aparicion de grietas circunferenciales, en comparacién con
sus correspondientes sistemas de una capa, cuando la carga se aplica bajo
solicitacion monotdnica. Sin embargo, la alta sensibilidad a fatiga por contacto del
sistema WC/C + carburo cementado, mostrada en trabajos anteriores [1], no parece
ser mejorada al agregar una capa intermedia de mayor dureza, como se observé en
este estudio. Este fendbmeno podria atribuirse al caracter amorfo propio del

recubrimiento, y su correspondiente degradacién bajo solicitaciones ciclicas.
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1.INTRODUCCION

En aplicaciones de herramientas de conformado en frio, donde se utilizan
materiales como aceros rapidos y metales duros, la necesidad de mejorar el
rendimiento de la pieza, la vida util de los componentes, y de reducir el impacto
ambiental ha conducido a la utilizacion de recubrimientos cerdmicos. En este
contexto, los recubrimientos mas comunes son los nitruros (TiN, TiAIN, CrN),
carburos (TiC) y recientemente los tipo diamante (DLC). Por sus ventajas, los
estudios de estas capa ceramicas han sido extensamente desarrollados. Sin
embargo, la investigacion del conjunto sustrato+recubrimiento solo ha recibido
especial atencion recientemente. Este enfoque global es de especial importancia
dado que las capas ceramicas depositadas pueden provocar fallos prematuros en
los sistemas, ademas de que cada sistema tiene una respuesta propia a la carga

o al trabajo al que esta siendo sometido.

Las aplicaciones citadas implican normalmente cargas dinamicas ciclicas. La
rotura de herramientas y componentes recubiertos se produce a cargas inferiores
a la critica estatica. Adicionalmente, mientras mas tiempo trabajan estos
componentes la carga critica para que se produzca fractura es cada vez mas baja.
Por esta razén, la prevencion de la aparicion de grietas es el criterio a seguir ya
gue el inicio del dafio puede ser critico en condiciones de fatiga. Desde este punto
de vista el estudio de los estados tensionales impuestos en estos sistemas debido
a cargas concentradas, por contacto o impacto son de particular interés. Estas
cargas suponen el caso mas critico ya que las tensiones locales pueden alcanzar

valores muy altos para cargas aplicadas relativamente bajas.

El estudio de la respuesta mecéanica de materiales bajo solicitaciones de contacto
requiere de ensayos no normalizados. En este sentido, el ensayo por contacto de
Hertz es adecuado, puesto que es sencillo experimentalmente, requiere un
volumen de muestra muy pequefio y reproduce las solicitaciones de contacto a la

que las herramientas estan sometidas en servicio.
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Las principales ideas sobre la fatiga por contacto sobre sistemas recubiertos se
plantean en el contexto de identificar diferentes modos de dafio en términos de
deformaciones cuasi-plasticas en el sustrato y fractura fragiles. En este estudio
contamos con un recubrimiento bi-capa, lo que llevara a evaluar su

comportamiento a fatiga en comparacion a un sistema con una sola capa.

En concordancia con las ideas expresadas anteriormente, el objetivo de la
presente investigacion es estudiar la respuesta bajo contacto esférico, tanto
monoténico como ciclico de un sistema sustrato recubrimiento bi-capa y evaluar
su rendimiento funcional en comparacibn a sistemas sustrato-recubrimiento

simple.
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2.OBJETIVOS

El objetivo de este proyecto es evaluar el comportamiento a fatiga por contacto de un
sistema integrado por un recubrimiento de doble capa (WC / C + TiN) depositado
sobre un carburo cementado (10% Co peso y tamafio de grano de carburo de 0,5

um). Con este fin se propone la metodologia siguiente:

e Caracterizacion microestructural y m mecanica del recubrimiento bi-capa (analisis
metalografico, dureza y adherencia).

e Andlisis del comportamiento del sistema sustrato + recubrimiento bi-capa
sometido a indentacion esférica bajo cargas monoténicas y ciclicas.

¢ Investigar la evolucion del dafio cuasi-plastico y/o fragil bajo solicitaciones de
contacto a través de la observacion sub-superficial.
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3. CARBUROS CEMENTADOS

Los carburos cementados, también llamados metales duros, son una familia de
materiales compuestos en los cuales particulas duras de carburo de wolframio (WC) son
el agregado y el cobalto metélico tiene el rol de matriz (Co). Sin embargo, a este metal
duro de base se le puede agregar otros componentes quimicos con el objetivo de
modificar ciertas caracteristicas. Ademas de carburo de wolframio, el metal duro puede
contener proporciones variables de particulas cerdmicas, como el carburo de titanio (TiC),
el carburo de tantalo (TaC) y el carburo de niobio (NBC). Asimismo, los metales duros
pueden estar compuestos de ligante metalico de cobalto aleado, o completamente
sustituido por metales como el hierro (Fe), el cromo (Cr), el niquel (Ni), el molibdeno (Mo),
0 aleaciones de estos elementos. Este proyecto se limita al estudio de metal duro simple:
carburo de wolframio con matriz de cobalto.

Los materiales muy duros no son muy tenaces, y tienen poca resistencia a fracturas
subitas. Los carburos cementados tienen una combinacion Unica de alta dureza y buena
tenacidad en un amplio rango de composiciones, por lo cual es el material mas verséatil
del grupo de materiales ingenieriles de alta dureza.

Una caracteristica clave del carburo cementado es que tiene la posibilidad de variar su
composicion, de tal manera que sus propiedades fisicas y quimicas pueden garantizar
una maxima resistencia al desgaste, a la deformacién, a la rotura, a la corrosién y a la
oxidacion. Ademas, la gran variedad de formas y tamafios que se producen por
pulvimetalurgia, ofrecen soluciones rentables a muchos problemas de desgaste y fractura
que se encuentran en la industria.

Hardness >

Toughnoss

Figura 3.1 Materiales ingenieriles
Los carburos cementados son alavez duros y tenaces.
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3.1 Proceso de fabricacion de los carburos cementados

Los carburos cementados se fabrican por pulvimetalurgia. Esta técnica tiene una
secuencia de pasos en los que cada uno de ellos debe ser cuidadosamente controlado
para obtener un producto final con las propiedades deseadas, a nivel de la
microestructura y rendimiento. La secuencia de fabricaciéon se describe en la figura 3.2.

-

W _ Compaciadn |
Mﬁdo ﬂv

Calcinacion ﬁ

— — S

Y ¢

Mezcla-Molienda

—

Figura 3.2 Esquema del proceso de fabricacion de los carburos cementados.
3.1.1 Preparacién del polvo de carburo de Wolframio.

El carburo de wolframio proviene de parawolframato de amonio, APT ((NH,4),WO4nH,0),
gue se obtiene de las explotaciones extractivas de los minerales de wolframio: wolframita,
de formulacién (Fe, Mn)WO,, o shelita, CaWO,. A partir de la calcinacion del APT se
obtiene el metal wolframio (W) puro, producto de la reaccién WO3; + 3H, —» W + H,O, con
H, o NH; disociado. El wolframio es combinado con carbono proveniente del negro de
humo, que se adiciona en cantidades controladas para formar el carburo de wolframio
(WC). Esta reaccion solida (W + C — WC) se realiza a temperaturas elevadas, del orden
de 1350°C, en atmosfera de hidrégeno o al vacio en hornos de grafito. El objetivo de la
calcinacién es obtener un carburo cementado estequiométrico. La deficiencia de carbono
puede producir la formacion de una fase n. Esto es peligroso para el material, ya que la
fase n es fragil.

- EE:

T




Pag. 10 Memoria

La carburacion se mejora en presencia de hidrégeno a temperaturas entre 1400 y
2650°C. La atmosfera de hidrégeno reacciona con el carbono y forma metano gaseoso
(CHy). Luego el metano reacciona con el wolframio para formar carburo de wolframio.

W + CH, — WC + 2H,

Una vez obtenido el polvo de WC, se muele y tamiza con el fin de producir polvo con la
distribucion y tamafio adecuado. Las particulas oscilan entre 0.2 y 30 micras. [3]

3.1.2 Produccion de polvo de carburo cementado.

Acto seguido, los polvos de carburo de wolframio y el de cobalto se mezclan por molienda
en medio liquido. Es necesario que la molienda sea intensiva no para reducir el tamafio
de grano, sino para romper las particulas aglomeradas inicialmente y obtener una mezcla
homogénea. El material utilizado para la molienda es de carburo cementado con el fin de
evitar cualquier contaminacion.

Durante la molienda se utilizan liquidos organicos como heptanos o acetona para
minimizar el calentamiento del polvo y evitar su oxidacion.

3.1.3 Compactacion.

Cuando se ha obtenido el polvo con las propiedades adecuadas, se procede a su
compactacion, la cual puede realizarse mediante distintos métodos:

- El prensado uniaxial, en el cual se aplica la presién en una direccion.
- El prensado isostatico en frio, en la cual se somete al polvo a la misma presién en
todas las direcciones.

A diferencia de la mayoria de los polvos metalicos, el polvo de carburo cementado no se
deforma durante el proceso de compactacion.[3]

3.1.4 Proceso de sinterizacion.

La ultima fase del proceso es la sinterizacion, durante la cual se realiza la densificaciéon
de la pieza de metal duro. Esta se realiza a presion alta con la finalidad de inducir la
densificacibn maxima del material y eliminar la microporosidad.

Los dos métodos principales utilizados para la sinterizacion del metal duro son:

- La sinterizacién por atmosfera de hidrogeno, donde ésta y la presion atmosférica
permiten controlar la composicion del material.
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- Sinterizacién al vacio donde se controla la composicidn a través de la desaceleracion
de la cinética de las reacciones. Esta técnica es la més utilizada en la industria.

El proceso de sinterizacion es fundamental puesto que define las propiedades mecénicas
gue tendr& el metal duro.

La sinterizacion se lleva a cabo entre 1350 y 1500 ° C. Durante este proceso el cobalto,
que tiene un punto de fusion de 1495°C, estara en fase liquida, mientras que los granos
de WC, que tienen un punto de fusién mas alto (2870°C) permanecen en fase sdélida. La
microestructura resultante es un composite con granos de WC muy duros en una matriz
rica en cobalto con una porosidad residual minima.

El cobalto es ductil, y por tanto compensa el comportamiento fragil de la parte ceramica
(WC). A su vez el carburo de wolframio contribuye a aumentar la resistencia y la
durabilidad. Sin embargo, y segun la aplicacion que se requiera, dichas caracteristicas
pueden variar mediante la modificacion en pardmetros como el tamafio de grano, el
contenido de cobalto y el contenido de carbono.

Finalmente, es comUn dar un recubrimiento a las herramientas o a las matrices mediante
revestimientos de TiN, TiC, TiCN , DLC o Al,Os, en una sola capa o en multicapas
yuxtapuestas, para llegar a obtener una resistencia al desgaste hasta diez veces mayor.
Estos recubrimientos se pueden obtener por deposicion quimica desde fase vapor (CVD)
o bien por deposicion fisica desde fase vapor (PVD), y aumentan de forma considerable
el rendimiento tribomecanico. [4]

3.2 Caracterizacion microestructural de los carburos
cementados.

Es ampliamente conocido que existe un vinculo estrecho entre la microestructura de los
carburos cementados WC-Co y sus propiedades mecanicas. Por esta razén, en esta
seccion se describen las principales caracteristicas microstructurales de estos materiales.

[4]

3.2.1 Fases de los carburos cementados.

En los metales duros podemos encontrar las siguientes fases en términos metallrgicos:
. La fase a (ceramica), constituida por el carburo de wolframio (WC).

. La fase B (metdlica), formada por el cobalto que actia como ligante.

. Otras fases (n, %, 0 Y )
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En la figura 3.3 se muestran las dos fases fundamentales que forman estos materiales.
Es interesante destacar la interconexion que existe entre ellas. En los carburos
cementados la fase ligante abarca rangos entre 3 y 25% en peso y el tamafio medio de
los granos de carburo se situa entre 0,2 'y 30 pum.

Fase ceramica Fase metdlica

Figura 3.3 Esquema de la microestructura del metal duro WC-Co.

Fase ceramica (a)

El carburo de wolframio constituye la fase principal del material compuesto. ComUnmente
se separa a los carburos de wolframio en 3 grandes grupos. El tamafio de grano comun
oscila entre 1 y 10 micras: por encima de 3um y hasta las casi 30um se habla de granos
gruesos; entre 1 y 3 um se dice que el tamafio del grano es medio o fino. Actualmente
existe un numero importante de estudios sobre los carburos ultra-finos: ya sean
submicrométricos, para granos entre 0,5-1 micras; 0 hanométricos, granos por debajo de
0,5 micras.

Ultra
Nano Fine

Figura 3.4. Microstructuras de los carburos cementados, desde los granos nanométricos
hasta los méas gruesos [5].

En la literatura se indican que existen 3 tipos de carburos: WC, W,C y a-Wyx. La
estructura cristalina del monocarburo WC es la mas abundante. El presenta un estructura
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cristalina hexagonal con un apilamiento de tipo ABA. Los valores de los pardmetros ay ¢
son de 0,2906 y 0,2837 nm respectivamente, y tiene una densidad de 15,65 g/cm3.

Las caracteristicas microestructurales de esta fase se establecen durante la etapa de
molienda, mientras que otros cambios ocurren en la subestructura del carburo como
consecuencia de la sinterizacion.

La forma de los carburos es una caracteristica que no ha sido muy estudiada en estos
materiales. Existen 3 tipos de geometrias referidas en la literatura: idiomorfa angular
equiaxial (la mas usual), tipo placa y redondeada. Estos cambios en la forma de los
granos de carburos tienen un efecto medible, siendo considerada por algunos autores
como otra variable que podria afectar a las propiedades de los carburos cementados. En
los metales duros con un contenido elevado de fase cerdmica, se considera que los
carburos forman un esqueleto continuo, que permite que el material soporte las cargas a
las que se le somete. Como resultado se tiene un material de alta dureza [4].

Fase metalica (B)

Esta fase esta formada por el cobalto, que es el ligante del material, y le da el atributo de
tenacidad. La composicién de la misma no es constante, ya que se trata mas bien de una
aleacion Co-W-C donde el wolframio y el carbono se encuentran disueltos en una matriz
de cobalto. La cantidad de wolframio en solucién solida depende del contenido en
carbono del metal duro: estos son inversamente proporcionales. Cuando el contenido de
carbono es bajo, la solubilidad del wolframio aumenta, lo que provoca que la fluidez de la
fase metalica se reduzca, y por lo tanto eleva la temperatura de fusion del compuesto.
Por otra parte, para un contenido de carbono alto se produce el efecto contrario y la
fluidez de la fase ligante aumenta, ayudando al crecimiento de los carburos de wolframio
y a la distribucion uniforme de la fase metalica una vez terminada la sinterizacion. La
aleacion Co-W-C puede existir fundamentalmente en dos formas alotropicas: la
hexagonal compacta (HCP) y la cubica centrada en las caras (FCC). La primera es
estable por debajo de los 400 °C, mientras que la FCC lo es a temperaturas mayores. En
la HCP, los parametros de red son de 0,2707 y 0,4069 nm para a y c respectivamente, y
en FCC de 0,3545 nm. El cobalto presente en los carburos cementados WC-Co tiene una
red FCC que no puede ser transformada por recocido. Esto se debe a que el carbono y el
wolframio estabilizan la modificacion cubica centrada en las caras. Sin embargo, a
temperatura ambiente cuando el material es sometido a cargas o deformaciones, el
cobalto puede transformarse en geometria HCP. Se trata de evitar esta transformacion
puesto que la estructura hexagonal es mas fragil que la estructura cubica.
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Otras fases: n, 7, Sy

En el sistema WC-Co existen, ademas de las fases ceramica y metélica ya comentadas,
otras fases referidas como nocivas. De éstas, la fase n es la mas importante. Se forma
cuando existe una determinada descarburacién (deficiencia de carbono), el limite de la
cual depende del contenido de cobalto. Por otra parte, un exceso de carbono ocasiona la
formacion de grafito.

La fase n es un carburo terciario complejo de estructura cubica centrada en las caras. Es
considerada indeseable en las aplicaciones convencionales de las aleaciones de WC-Co
ya gue es una fase fragil que reduce sus propiedades mecanicas como la resistencia a la
flexion. Segun algunos autores la fase n tiene origen en los limites de granos mediante
reaccion del W,C, formado en la descarburacién durante la sinterizacion o ya existente en
el polvo de WC de partida, con el cobalto [6]. Estos nlcleos constituyen nédulos que
crecen segun las condiciones de sinterizacion formando areas ramificadas. La fase n se
produce cuando existe una descarburacion de entre 2 y 10% mientras que otras fases
nocivas: la y, la 8 y la k, aparecen cuando se alcanzan valores de 12, 20 y 22%
respectivamente. Sin embargo, los avances y mejoras en los procesos de fabricacion de
estos materiales han convertido el efecto perjudicial que representa la presencia de estas
fases nocivas en un problema secundario hoy en dia.

El aporte de las diferentes fases, puede resumirse en términos generales en la Tabla 3.1.

Fase ceramica Fase metdlica

Dureza, Resistencia al desgaste L, i
Cohesion entre la particulas

Resistente a altas temperaturas: _
Tenacidad

corrosion y fluencia.

Tabla 3.1 Propiedades que otorga cada fase al metal duro.
3.2.2 Parametros microestructurales.

El estudio de la composicion, distribucion y tamafio de las fases que constituyen la
microestructura de los metales duros es vital para entender la metalurgia fisica y el
comportamiento mecanico de los mismos. Para realizar este estudio se utilizan diferentes
pardmetros. Las caracteristicas mas comunes a la hora de definir la estructura de los
carburos cementados son la fraccion de volumen de cobalto V,, y las dimensiones fisicas
de los carburos dy, . Adicionalmente, se describirdn otros pardmetros importantes tales
como la contiguidad, C, y el camino libre medio,(Aco).
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Fraccion de volumen de cobalto Vg,

El cobalto es un material mucho mas ductil que el carburo de wolframio. Con una fraccion
de volumen cada vez mayor de cobalto, la tenacidad del material incrementara, y la
dureza disminuira.

Dimensiones de los granos de carburos dy¢

Este es un parametro critico para definir las propiedades del carburo cementado. Un
grano fino aumenta la dureza del metal duro, pero también disminuye su tenacidad,
contrariamente a los efectos producidos por el contenido de cobalto en el mismo.

Contiguidad C

En el metal duro el grado de contacto entre los granos puede ser expresado en términos
de la contigliidad de la fase carburo que se define como la fraccion de area especifica
superficial de WC compartida por particulas de la misma fase. Se mide siguiendo la
metodologia del intercepto lineal sobre micrografias del material segun la ecuacién 3.1 [7]

2-Nwcywce

2:Nwc/wetNwc/co

Ec 3.1

En donde Ny¢,we Y Nwcyco representan el numero de intercaras WC/WC y WC/Co

interceptadas por unidad de longitud de linea sobre una micrografia. De manera simple,
este parametro no es mas que la probabilidad de encontrar cadenas largas de particulas
conectadas: una fase completamente continua posee un factor de contigliidad maximo
igual a 1, mientras que un metal duro con granos completamente aislados entre ellos y
sin ningun punto de contacto tendria una contigtidad igual a cero.

Camino libre medio (Ac,)

Este parametro relaciona la microestructura con las propiedades del material. Es la media
de todas las distancias entre los carburos presentes en una micrografica. Debido a que
se trata de un parametro con dimensiones menores a una micra, a menudo se mide a
partir del tamafio de los granos de carburo, en vez de medirlo directamente. En los
materiales en los cuales las fases estan distribuidas uniformemente, la ecuacion que
relaciona el tamafio de la fase de cobalto con el tamafio de grano WC es: (ecuacion 3.2)

2o _ dwe Ec.3.2
Vo Vwe o
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en donde d., es el camino libre medio en la fase ligante, dy, ¢ representa el tamafio
medio de los carburos y Vyc es la fraccion de volumen de la fase formada por los
carburos de wolframio [7].

En el caso en que las particulas de una fase predomine sobre otra, y que esta fase tenga
un valor de contigliidad C, el camino medio libre esta dado por la ecuacién 3.3 siguiente:

Ec .3.3

3.3 Propiedades mecanicas de los carburos cementados

Como se ha mencionado hasta el momento, la fase ceramica del metal duro aporta
dureza, rigidez, resistencia mecanica y al desgaste, mientras que la fase metalica le
confiere principalmente un incremento en la tenacidad a la fractura. Sin embargo, éstas
no son la Unicas propiedades de este material, en efecto la necesidad prolongar la vida
en servicio de utillajes de conformado, ha llevado a la industria a cambiar ciertos
aspectos segun el trabajo del componente. En esta seccidén explicaremos las propiedades
mecanicas y fisicas de los metales duros, y los factores que los hacen variar. En la tabla
3.2 se resumen algunas de estas propiedades para cuatro de las familias de materiales
duros més utilizadas.

. Aceros Metales Oxidos
Propiedad L Cermets .
rapidos duros ceramicos
Densidad (g.cm-%) 8,0-9,0 10,0-15,0 5,5-8,5 3,0-4,5
Dureza Vickers
(HV30) 700-900 800-1200 1300-1900 1550-2100
Resistencia a la
rotura transversal 2500-4000 1300-4300 1300-2700 400-800
(MPa)
Resistencia ala 2800-3800 | 3000-7500 3800-6200 3500-5500
compresion (MPa)
Modulo de
elasticidad (GPa) 260-300 500-700 400-500 300-450
Tenacidad a la 4-6
fractura (MPa.m™?) 15-27 6-24 512

Tabla 3.2 Propiedades mecéanicas de los carburos cementados en comparaciéon a otro
materiales de herramientas.
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Dureza

Se entiende por dureza la propiedad de la capa superficial de un material homogéneo de
resistir la deformacion plastica, en presencia de esfuerzos de contacto locales inferidos
por otro cuerpo mas duro. Especificamente, la dureza del metal duro se ve afectada por
diferentes factores, principalmente la composicién quimica (contenido de cobalto), pero
también por la microestructura y la porosidad. Como vemos en la figura 3.5.a, la dureza
aumenta cuando el contenido de cobalto y la tamafio de grano disminuyen. Este
resultado se puede resumir con ecuacién 3.4.

2
HV(hardness) = 877(7ﬂ)‘1/5 Ec.3.4
wc

en donde pc, es el espesor medio de las capas intermedias de cobalto, Iy, es el tamafio
medio de grano.La dureza disminuye cuando la temperatura aumenta, debido a la mayor
plasticidad en el material (figura 3.5.b)

% Relative Hardness Hardness

75

Hardness Hv30
o < »
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a) Termperature "C b)

% Co by weight

Figura 3.5 a) Variacion de la dureza en funcién de la temperatura b) variacion de la dureza
en funcién del contenido en cobalto para diferentes tamafios de grano [5]

Generalmente la dureza se determina utilizando el método Vickers (HV), se estima a
partir de la resistencia a la penetracion o resistencia a la deformacion plastica que opone
un material a ser presionado por un indentador de diamante de forma piramidal y bajo la
accion de cargas preestablecidas. Para el caso especifico de los carburos cementados,
se recomienda emplear una carga de 30kgf (HV30), donde la superficie del material a
evaluar debe ser pulida previamente. Finalmente, la dureza es un valor inversamente
proporcional al tamafio de la huella.[5]

Se puede utilizar igualmente el ensayo de Rockwell (HRA), a diferencia del ensayo de
Vickers, se calcula la dureza en base a la profundidad de penetracién en el material y la
carga total no se aplica en forma continua: hay una carga inicial y otra adicional. Los
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carburos cementados utilizados en utillajes de conformado tienen durezas de 1100 hasta
2000 HV o de 88 hasta 94 HRA.

Figura 3.6 Método Vickers [5]

Tenacidad a la fractura.

Todos los materiales contienen cierta cantidad de defectos tales como poros, inclusiones
y microfisuras. Estos defectos contribuyen a reducir la resistencia mecéanica. En el caso
de materiales ductiles (cobres, aceros, etc) la frecuencia de aparicion de defectos y su
dimensién son factores importantes; mientras que en el caso que materiales mas fragiles
(como aceros de alta dureza y carburos), la resistencia mecéanica se ve afectada no tanto
por la frecuencia de aparicion de los defectos sino por su tamafio. En consecuencia, la
resistencia mecanica depende del volumen del componente: mientras el volumen sea
mas grande, existe una mayor probabilidad de los defectos mas grandes se vean
afectados por la solicitaciones impuestas[3].

La tenacidad a la fractura de un material se define como la capacidad del mismo para
resistir una carga aplicada, cuando el material presenta imperfecciones o defectos.

Los resultados de los diferentes ensayos para medir la tenacidad a la fractura de los
carburos cementados revelan que al aumentar el contenido de la fase ligante y el tamafio
de grano de WC, la tenacidad aumenta a su vez. Lo que se puede resumir a través la
relacion que mostramos a continuacion:

K% =m. E.;’i Ec 3.5
wc

Sin embargo, diferentes tipos de carburos cementados pueden mostrar grandes

diferencias en cuanto a tenacidad. Se puede explicar estas diferencias si hos enfocamos

en la microestructura. Los tipos de fracturas que se han podido observar son por clivaje —

planos méas débiles en la estructura cristalina-, en borde de grano, fracturas entre los

granos de carburo, y fracturas de cizalla en la fase ligante. Generalmente, la cantidad
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promedio de fracturas por clivaje aumenta con el tamafio del grano y la cantidad de
fracturas de cizalla con la cantidad de cobalto en el metal duro.

A pesar de estas variaciones se considera lo dicho anteriormente: la tenacidad en el
metal duro aumenta, al aumentar su contenido de cobalto y el tamafio de sus granos de
carburos.Esto significa que para una determinada composicion, la dureza y tenacidad a la
fractura sélo puede ser optimizadas a expensas una de la otra.

Uno de los métodos para determinar la tenacidad a fractura de los carburos cementados
es utilizando el método Palmqvist. Este método estima a partir del tamafio de las fisuras
generadas en las esquinas de las huellas hecha por dureza de Vickers y deduce la
tenacidad a la fractura del material. [5]

Resistencia a la compresion

Unas de las propiedades particulares de los carburos cementados es su alta resistencia a
la compresién bajo cargas uniaxiales. En la norma EN 24 506 (ISO 4506) se define un
método adecuado de determinacion de resistencia a la compresion. Para obtener valores
exactos con carburo cementado, la geometria de la muestra utilizada debe ser modificada
con el fin de superar los efectos causados por los bordes.

Cuando se aplica la carga, se observa en primer lugar una deformacién elastica, pero
antes de la fractura, también habra una cierta cantidad de deformacion plastica. La
resistencia a la compresiéon aumenta al disminuir el contenido de cobalto y el tamafio de
grano de WC. La resistencia a la compresion tiene unos valores entre 3,5y 7 GPa.

* Relative Compressive Strenght N/mn? Compressive Strengh!
“v] \ 10000 3
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Figura 3.7 a) Resistencia a la compresion en funcion %Co; b) Resistencia a la

compresion en funcién de la temperatura.
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La resistencia a la compresién disminuye cuando aumenta la temperatura. La proporciéon
de deformacion plastica aumenta drasticamente al aumentar la temperatura, por lo que
algunas veces los resultados de los ensayos suelen ser inciertos.

Resistencia a la rotura transversal.

El método mas simple para determinar la resistencia mecénica de los carburos
cementados, es determinando la resistencia a la rotura transversal (TRS: Transversal
Rupture Strenght). Este ensayo consiste en colocar una barra rectangular sobre dos
cilindros y aplicar una carga mediante otro cilindro en el punto central entre los dos
apoyos hasta que se produzca la rotura. Para obtener el valor de TRS se toma la media
de diferentes valores observados. La resistencia a la rotura transversal es dificil de
caracterizar con los ensayos ya que los resultados dependen fuertemente del estado
superficial obtenido durante el proceso de fabricacién de las probetas. Sin embargo,
resulta Util como test de control de calidad, sobre todo para las grandes piezas de
carburos cementados. La resistencia a la rotura transversal alcanza un valor maximo en
el contenido de cobalto de alrededor 15 % (en peso) y para un tamafio de grano medio.
Cuando la temperatura aumenta, la resistencia a la fractura transversal disminuye. Para
cargas prolongadas y altas temperaturas, los carburos cementados exhiben un
comportamiento de fluencia. [4]

Resistencia al desgaste abrasivo.

El desgaste abrasivo se produce cuando una superficie dura y rugosa se desliza sobre
una mas suave, provocando la perdida de material, es decir el desprendimiento de grano.
En la practica, la pérdida del material se ve a menudo afectada por el medio ambiente,
sobre todo si el componente se encuentra bajo corrosion u oxidacion. La naturaleza del
desgaste en muy compleja, y depende de muchas variables. Sin embargo, se pueden
evaluar los carburos cementados en el laboratorio bajo condiciones estandarizadas.
Sobre la base de ASTM B611-85, durante este ensayo, la muestra esta sujeta al contacto
frente a un disco giratorio. Este disco tiene que dar un cierto nimero de revoluciones
sobre la muestra mientras estdn inmersos en una mezcla de agua y alimina (Al,O3).

STEEL DISC

ABRASIVE MIXING BLADES

SLURRY

Figura 3.8 Ensayo de desgaste abrasivo
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La dureza suele considerarse la base de una buena resistencia al desgaste, de modo que
por lo general, cuanto menor sea el contenido de cobalto y los granos de carburo sean
mas finos, mas resistente al desgaste sera el compuesto, como se puede observar en la
figura 3.9.

Wear Resistance Wear Resistance

cm3

0 S 10 15 20 25

% Co by weight b)

Figura 3.9 Resistencia al desgaste para diferentes tamafio de grano a) en funcién del %Co
b) en funcién de la dureza

Propiedades térmicas

La conductividad térmica de la aleacibn WC-Co es importante en aplicaciones de
mecanizado ya que la capacidad de la herramienta para disipar el calor fuera de si misma
tiene un efecto decisivo en el rendimiento de éstas. La conductividad térmica de WC-Co
es aproximadamente el doble que el de aceros no aleados y un tercio de la del cobre.
Esta disminuye considerablemente al aumentar la fase metalica; y el tamafio de los
granos de WC tiene un efecto menor. Los carburos cementados son buenos conductores,
con un valor de 10% por encima del cobre. Debido a la presencia de cobalto en la fase
ligante, éstos pueden mostrar propiedades ferromagnéticas a temperatura ambiente.

El coeficiente de expansion térmico de los carburos cementados se encuentra en un
rango de valores entre los coeficientes de los aceros ferriticos y martensiticos, y es tres
veces menor en comparacion con los aceros austeniticos [5].

Densidad

La densidad es muy sensible a la composicion y a la porosidad; y es muy usada como
control de calidad. La densidad de los carburos cementados se encuentra entre 12 g/cm?®
y 15 g/lcm?.

Al ser el cobalto menos denso que los carburos, aumentando el contenido de cobalto se
consigue disminuir la densidad del compuesto en forma lineal.
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Figura 3.10. Densidad en funcién del contenido de cobalto.

Porosidad.

La porosidad influye significativamente en las caracteristicas de los carburos
cementados. La ASTM ha establecido un procedimiento para medir la porosidad (B-276),
y que la clasifica en 3 tipos:

e Tipo A: didmetro de poros internos menor a 10 ym a 200 aumentos.
e Tipo B: didmetro de poros internos entre 10 umy 25 um a 100 aumentos.
e Tipo C: poros formados por la presencia de carbono libre (grafito)

El grado de porosidad se expresa a través del porcentaje de volumen de poros respecto
al volumen total de la muestra. La porosidad es un factor a minimizar ya que solamente
causa efectos negativos.

Resistencia a la corrosion.

El componente cerdamico no se ve afectado por la presencia de un medio corrosivo. Sin
embargo, éste no de la matriz metélica de cobalto; y cuando esto ocurre se induce una
superficie rugosa que provocard mayor desgaste abrasivo de la herramienta y un mal
acabado de la superficie mecanizada. Para aumentar esta resistencia a la corrosion se
deberia disminuir el contenido de cobalto, asi como aumentar el tamafio de grano de
carburo, de tal manera que la fase metdlica sea la que esté menos expuesta al medio
corrosivo. Cabe recalcar que la corrosion del metal duro conduce generalmente a la
disminucién superficial de la fase ligante. Sin embargo ésta no es suficiente para
contrarrestar los efectos producidos por la corrosion.
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Figura 3.11. Velocidad de corrosion en funcién del pH [5]

Como vemos en la figura 3.11, los carburos cementados que estudiamos - WC-Co sin
aleaciones- son resistentes para un pH mayor a 7. Se obtiene una mayor resistencia a la
corrosion, para carburos de wolframio aleados con niquel. La mayor resistencia a la
corrosién se obtiene para las TIC aleado con Ni base, que son resistentes para un pH
aproximadamente mayor a uno, pero en comparacion con el WC/Co son fragiles y tienen
conductividad térmica inferior. Estos también tienen las desventajas de ser dificiles de
triturar y de soldar y, por tanto, solo se utilizan en aplicaciones especificas con altas
exigencias a la corrosion y resistencia al desgaste, pero en el que la resistencia mecanica
y al choque térmico son menos importantes.[5]

3.4 Aplicaciones

La alta dureza combinada con la excelente resistencia al desgaste ha permitido a los
carburos cementados su utilizacién en un rango muy amplio. El consumo mundial de los
carburos cementados ha aumentado exponencialmente, hasta los afios 30, se situaba
alrededor de 10 toneladas y hoy en dia llega a alcanzar las 30,000 toneladas.

Los metales duros tienen una amplia gama de aplicaciones (figura 3.12). Se utilizan
principalmente para la fabricacion de herramientas de corte y de conformado, pero
también en las industrias minera, y de la madera, en ingenieria civil, en la industria
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alimentaria y textil, y en piezas de alta resistencia para la industria automotriz y
aeroespacial.

WC-GRAIN SIZE,um

anginsering

Masanry and
shoine :?ri'l‘?ng foals
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Figura 3.12 Aplicaciones de los WC/Co segun el tamafio de grano WC y el contenido en
cobalto

Herramientas de corte y de conformado.

Los metales duros son ampliamente utilizados en herramientas para cortar y mecanizar
aceros, fundiciones, aleaciones no-férreas y plasticos. Las herramientas de corte, los
rodillos para laminacién en frio o en caliente, herramientas de prensando, etc. estan
sometidas tanto a desgaste como a elevadas cargas mecanicas, ya sean de presion o de
impacto. A pesar de que el metal duro es costoso, su uso se justifica puesto que la vida
uatil de las herramienta se multiplica por al menos 10 veces su nimero original.

En el caso de las herramientas de corte, se requiere de un amplio rango de
composiciones para los carburos cementados con el fin de cubrir las diferentes
condiciones de trabajo. Los mas tenaces se utilizan para cortes de corto tiempo y bajas
velocidades mientras que los de mayor dureza se usan en cortes de alta velocidad. Los
carburos cementados recubiertos se utilizan para el mecanizado del acero.

En el caso de herramientas de conformado tales como matrices de embuticién, de
conformado en frio, punzones de extrusién y de compactacion, martillos y mandriles de
estampacion, herramienta de forja, etc,se requieren propiedades de alta resistencia a la
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compresion y al desgaste por deslizamiento, una elevada tenacidad y una excelente
condicién superficial.

Referente al metal duro WC/Co se usan aquellos que presentan un 3-12% en peso de Co
y un tamafio medio de grano de WC de 0,5 a 5 ym. Estos materiales tienen una buena
resistencia a la abrasion y son excelentes para mecanizar fundiciones grises, aluminio,
aceros inoxidables, austeniticos, y materiales no metalicos. Para operaciones de
mecanizado fino se utilizan carburos mas pequefios, de tamafio de grano inferior a 1
micra. Podemos tomar como ejemplo el caso de las perforadoras para los PCB (Printed
Circuit Board). Hoy en dia la tendencia es la miniaturizacién: camaras digitales,
computadoras portétiles y teléfonos moviles se hacen mas pequefios y deben incluir mas
caracteristicas. Para poder satisfacer esta demanda los fabricantes de PCB tienen que
taladrar mas y realizar perforaciones mas pequefas (menos de 0,1 mm). Las
herramientas de metal duro pueden desarrollar ejes con revoluciones por minuto cada
vez mayores, para facilitar el uso y aumentar la productividad de los pequefios taladros.

Herramientas para mineriay construccion.

En la industria de la construccion los metales duros se emplean como herramientas de
geoestabilizacion, perforado vertical y horizontal, herramientas de excavacion, dragado,
perforadoras de tlneles, cuchillas para maquinas quitanieves y productos forestales e
industria de la madera. En esta Ultima se han realizado investigaciones sobre las
caracteristicas de corte necesarias para sierras circulares.

Componentes estructurales y partes de desgaste

Los carburos cementados se pueden utilizar en componentes sometidos a severas
solicitaciones como abrasion, corrosion, elevadas temperaturas y presiones, etc, gracias
a su excelente combinacion de propiedades. Estas aplicaciones son, por ejemple, anillos
de estanqueidad, conos y asientos de valvulas, cojinetes, bombas de alta presion para la
industria quimica, émbolos para pistones y bombas, toberas y boquillas para el chorreado
de arena y dispersion de polvos y liquido. Aunque el coste inicial de los carburos
cementados sea elevado, su utilizacion se justifica con una vida en servicio mas
prolongada. Esto permite disminuir la frecuencia de paradas de produccion y, a largo
plazo, reducir el coste final del producto.
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4. RECUBRIMIENTOS DUROS

Hoy en dia se puede combinar diferentes materiales con diferentes propiedades para
formar los materiales compuestos. La funcionalidad final del material, en términos de
parametros como la rigidez, resistencia, tenacidad y resistencia a la fatiga, puede ser
mejorada. Los recubrimientos duros poseen una combinacion éptima de propiedades
fisicas, mecénicas y tribologicas. Aparte de aumentar la vida util del componente, el
recubrimiento puede también mejorar la resistencia al desgaste, reducir la friccion,
aumentar o controlar la friccion [8]. La estabilidad quimica, dureza en caliente y una
buena adhesion son esenciales. Por otro lado el ajuste del grosor de la capa, el desarrollo
de una microestructura adecuada y tensiones residuales de compresion pueden potenciar
las prestaciones del recubrimiento.

4.1 Deposicion fisica a partir de fase vapor (PVD).

Las técnicas mas empleadas en la tecnologia de deposicién son los tratamientos de
Physical Vapor Deposition (PVD) y Chemical Vapor Deposition (CVD). Los recubrimientos
de nuestro estudio, TiN y WC/C, fueron depositados por PVD.

Generalmente estos recubrimientos se realizan en una camara de alto al vacio (5-10
mbar), requieren temperaturas de proceso medias (400°C) o bajas (<200°C) y se
obtienen capas finas (10 pym) o muy finas (<1 ym) de composicién controlable. Los
materiales que constituyen los recubrimientos mas comunes son los nitruros (TiN, CrN),
los carburos (TiC) y recientemente los recubrimientos tipo diamante. Estos se utilizan
para la fabricacion de herramientas pero también como tratamiento superficial de
componentes mecanicos, aplicaciones Opticas, biomédicas y decorativas. (Tabla 4.1).

Recubrimientos Ejemplos Aplicacion Ejemplos
Duros y ultraduros TiN, TICN, TiAIN, | Desgaste, corrosion | Plaquitas,
CrN punzones, matrices
Tribolégicos MoS,, DLC, Metales | Friccion Componentes
blandos mecanicos
Opticos, electronicos | SiO,, Al,O5, SiC Optica, electronica Lentes, obleas para
circuitos...
Decorativos Ti, TiN, CrN Apariencia, Griferia ceamicas
desgaste

Tabla 4.1 Aplicaciones comunes de los recubrimientos por PVD.
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El proceso de deposicion fisica al vapor fue realizado por la empresa Barlzers Elay S.A.
Veremos las diferentes técnicas de deposicion a continuacion.

El proceso de PVD no necesita tratamiento suplementario porque se realiza a baja
temperatura (entre 400°C y 600°C) con un haz de iones. El material sélido de alta pureza
utilizado en el recubrimiento (metales tales como titanio, cromo y aluminio) se evapora
mediante calor o bombardeo con iones (sputtering). Al mismo tiempo se introduce un gas
de reaccion (nitrégeno o un gas que contenga carbono) que forma un compuesto con el
vapor metélico y se deposita en los Gtiles 0 componentes como un recubrimiento fino y
altamente adherente. Para obtener un espesor de recubrimiento uniforme las piezas giran
a una velocidad uniforme alrededor de varios ejes.

Las propiedades del recubrimiento (tales como dureza, estructura, resistencia quimica,
resistencia a la temperatura y adherencia) se controlan con precision.

Los procesos PVD incluyen evaporacion con haz de electrones (electron-beam
evaporation),magnetrén sputtering, evaporacién con arco o la técnica mas usada
actualmente ion platting.

Evaporacion con haz de electrones.

La evaporacion ionica es un proceso PVD que utiliza la evaporacién por haz electronico
(5.000- 10.000V; producido por un catodo) de alta energia en la superficie del material a
depositar. Mientras que el sputtering emplea el bombardeo con iones de argbén para
extraer el material de recubrimiento, en la evaporacion ibénica, el material de
recubrimiento (p. €j. titanio 0 cromo) se evapora mediante un arco de baja tension.

Magnetron sputtering.

Durante este proceso en primer lugar se calientan las piezas a recubrir en la cAmara de
vacio. Posteriormente se decapan mediante bombardeo con iones de un gas inerte en
general argdn. De esta manera se consigue una superficie metdlica pura y limpia, libre de
contaminacién atémica; una condicion esencial para la adherencia del recubrimiento.

Posteriormente se aplica un alto voltaje negativo a las fuentes de “sputtering” que
contienen el material a evaporar. Dentro de la camara existe un plasma del que se
extraen iones positivos de argdn. Los iones de argdn chocan contra las fuentes y
arrancan material que reacciona con gases que se introducen en la camara y que dan
lugar a la capa que se condensa en las piezas a recubrir (Figura 4.1). El resultado es la
deposicién en los sustratos de un recubrimiento fino y compacto con la estructura y
composicion deseada.
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graphife _ magnetron
target
plasma | substrate holder

Figura 4.1 Deposicion del recubrimiento por magnetron sputtering [9].
Evaporacion por arco eléctrico.

En este proceso se aplica una intensa descarga eléctrica con bajo voltaje (30 V-100 A) en
forma de arco sobre las fuentes de evaporacion, es decir el material de recubrimiento
(catodo). Debido a las altas intensidades y densidades de la potencia aplicada, el material
evaporado se ioniza casi por completo y forma un plasma de alta energia. Los iones
metélicos se combinan con el gas reactivo que se introduce en la camara y se condensa
en los (tiles o componentes a recubrir.

Este método permite obtener recubrimientos con excelentes propiedades mecanicas. Sin
embargo existen ciertas inestabilidades provocadas por la ubicacion de los arcos en el
catodo que produce defectos en las peliculas. Adicionalmente, puede también haber
eyecciones de macro particulas.

Trigger
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lon platting.

En esta técnica el uso de atomos e iones es activado por descarga de plasma, y las
especies cargadas son aceleradas hacia el sustrato mediante la aplicacion de una
polarizacién negativa sobre este ultimo.

1. Fuente de haz de electrones

2. Argon 2 \ 3
3. Gas reactive 7 I I

4. Componentes <500 °C

5. Material de recubrimiento 4

6. Crisol (dnodo) ! I

7. Descarga de arco de bajo voltaje :

8. Bomba al vacio B

Figura 4.3 Procedimiento de recubrimiento i6nico empleado por la empresa Balzers-Elay
S.A.

En los recubrimientos los metales bombardeados o “sputtered” (ej Ti) reaccionan con
especies gaseosas introducidas en la cadmara de vacio para obtener la composicion
deseada.

El proceso PVD posee una serie de ventajas:

e Se puede utilizar para una gran variedad de recubrimientos.

¢ No utiliza materiales toxicos, ni emisiones dafinas para el entorno.

e Temperatura de deposicion baja (< 500° C), evitando la formacién de grietas en el
recubrimiento y obteniendo microestructuras de grano mas fino.

e EIl espesor de recubrimiento es fino y reproducible con precision (las dimensiones
originales de la pieza se mantienen intactas)

¢ Los recubrimientos en general tienen una alta resistencia al desgaste y un coeficiente
de friccion bajo.

Esta técnica también tiene ciertas desventajas:

e Los orificios, ranuras, etc. solo pueden recubrirse a una profundidad igual al diametro
0 anchura de la apertura.
¢ Resistente a la corrosidn solo bajo ciertas condiciones.
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e Las piezas a recubrir deben rotar durante el proceso de recubrimiento para lograr un
espesor de recubrimiento uniforme.

4.2 Recubrimiento de Nitruro de Titanio (TiN)

El proceso de de PVD para el TiN fue introducido en Estados Unidos en los afios 80s y se
desarrolld6 un gran interés en la industria automotriz por sus excelentes resultados en
piezas de engranaje y cojinetes de bolas.

El proceso de PVD se realiza mediante bombardeo de iones. El sustrato se coloca en una
cadmara al vacio y se calienta entre 400° C y 600°C. El material de recubrimiento, Ti, se
vaporiza y el gas reactivo, N2, se introduce e ioniza. Los atomos de titanio en fase vapor
reaccionan con los iones de nitrégeno para formar el compuesto TiN que luego se
deposita en el sustrato en forma de recubrimiento. La técnica mas utilizada para la
deposicion de los recubrimientos TiN es “ion platting” presentada en el aparado 4.1. El
proceso de ion platting consigue mejores resultados que los otros. En comparacion a la
técnica de evaporacion se aprecian mejora a nivel de la adhesion, la distribucién del
recubrimiento es mas uniforme y homogénea, alta dureza ( > 2300 HV), y se pueden
obtener tamafios de granos muy finos (0.2-0.5 ym). [10]

El TiN se utiliza como recubrimiento para herramientas de conformado porque presenta
buenas propiedades mecéanicas y térmicas como alta dureza, buena adherencia al
sustrato, una elevada resistencia a la corrosion y buena estabilidad a altas temperaturas
de trabajo. Permite una reduccion de costos mediante la prolongacion del tiempo de vida
en servicio de una herramienta o componente ingenieril.

Los recubrimientos TiN depositados con el proceso de PVD tienen espesores entre 3-
5um. El espesor se puede determinar mediante la ensayos Calotest, 0 por técnicas como
GDOES o SEM.

La microestructura del recubrimiento TiN es en forma columnar, los grano son alargados
y finos, y la longitud de las columnas varian entre 1-3 um. La morfologia de los granos
puede variar segun la temperatura de deposicion.

En funcion de su composicion, el recubrimiento no tiene el mismo color. Sea la especie
TiNy

e Sjx=1, el recubrimiento es de color oro
e Six<1, esde color plata
e Six>1, es de color cobre
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Esta composicion influye en propiedades mecénicas como la dureza y la adherencia.
Para x entre 0,5y 1,11, la microdureza varia de 22 a 69 GPa, y el médulo elastico de 350
a 550 MPa. La adherencia depende esencialmente de las interacciones quimicas y fisicas
entre el recubrimiento y el sustrato, los enlaces y la microestructura de interface. El
proceso de PVD que se elija es fundamental, puesto que influye en la microestructura y
composicion del recubrimiento.

Fichatécnica del recubrimiento TiN de Balzers- Elay BALINIT A

En este proyecto se utiliza un recubrimiento de TiN depositado por PVD, llamado Balinit
A, Este nombre ha sido escogido por el fabricante Balzers-Elay. Balinit A es un
recubrimiento de nitruro de titanio estandar que proporciona una proteccién eficaz contra
el desgaste abrasivo y adhesivo.

Propiedades del recubrimiento

Material de recubrimiento TiN
Microdureza* (HV 0.05) 2,300
Coeficiente de friccion* contra acero (seco) | 0.4
Temperatura maxima de servicio (°C/ °F) 600/ 1,100
Color del recubrimiento oro-amarillo

* depende de la aplicacién y las condiciones de prueba
Tabla 4.2 Propiedades del recubrimiento Balinit A [11].

4.3 Recubrimiento “Diamond like carbon” DLC

DLC “Diamond like carbon” es un término genérico para describir recubrimientos de
carbono amorfo. Se usan los recubrimientos DLC porque mejoran las propiedades
tribolégicas de los componentes ingenieriles. Poseen una alta dureza, bajo coeficiente de
friccion y son quimicamente inertes. Segun la aplicaciéon, se pueden manipular para que
tengan propiedades cercanas al diamante o al grafito controlando el proceso de
deposicion. También pueden ser lisos, sin defectos y proporcionar una buena barrera de
difusion a la humedad y gases.

Existen dos factores que restringen el desarrollo de los recubrimientos DLC. En primer
lugar, el espesor de la capa se ve limitado porque al aumentar aparecen cargas
residuales, que en algunos casos pueden lidiar con el fallo por delaminacion. El segundo
factor es que a temperaturas relativamente bajas (250°C), el DLC se convierte en grafito.
Este fendmeno limita la temperatura de servicio a 250°- 300°C. Dependiendo de la
técnica de deposicion, la conductividad térmica puede variar entre 400 y 1.000 W/m.K.
[12]
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Cuando los atomo de carbono no se encuentran en una situaciéon ordenada significa que
los enlaces entre ellos pueden ser de tipo sp*, sp?, o sp® y el material obtenido tiene
diferentes propiedades. En el carbono amorfo duro o DLC los enlaces que predominan
sonde tipo sp? y sp® y se encuentran en distintas proporciones, dependiendo de la técnica
de produccion del material, dando lugar a carbonos amorfos con propiedades distintas
(Figura 4.4). Cabe recalcar que hoy en dia el nombre DLC “diamond like carbén” se
refiere a carbono amorfo que se encuentran en su mayoria con hybridizaciones tipo sp®.

Las diferentes caracteristicas de los DLC dependen de las técnica de deposicidon es decir
del contenido de enlaces carbono sp?/sp3 y de hidrégeno pero también de elementos
adicionales tales silicio y carburos dopantes. La tabla 4.3 presenta diversas propiedades
de las peliculas de DLC. En este estudio utilizamos el DLC tipo a-C-H-Me.

Diamante  sp3 Grafito  sp? :>
. ! .

SR randnctar

Estructura Estructura en “grafenes” DLC Estructura amorfa
tridimiensional (planos paralelos)

Figura 4.4 Estructura amorfa del DLC

Young’s  Fracture  Residual

sp3 Hydrogen  Density, Poisson’s modulus, toughness, stress,  Hardness,

content, % content, % gcm™ ratio GPa MPam"?  GPa GPa References
Diamond 100 0 3515 007 1144 34 - 100 4
Graphite 0 0 2267 02 9-15 - - 02 5
a-CH (hard) 40 30-40 16-22 04 140-170  1:2-1'6 1-3 10-20 6-8
a-CH (soft) 60 40-50 12-16 025 50 29-3-3 ~1 <10 6,89
ta-C 80-88 0 31 012 7574475 - <12 40-90 10, 11
ta-C:H 70 30 2:35 03+009 300+49 - 84 <50 10-12

(a-C:HMe) WDLC ~50 20 25-163 02 100-150  1:0-25 09 132 13-19

SiDLC 60-84 15 185 - 100-175 - 1-2'5 14-25 20-25

Tabla 4.3 Comparacion de las propiedades de diferentes tipos de DLC con el diamantey
grafito [12]
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Afin de establecer una clasificacién ordenada de las distintas formas de carbono amorfo,
se presenta el diagrama de fase que se encuentra en la figura 4.5, donde puede verse
gue otro factor influyente en el contenido de hidrégeno del material.

sp3 (Diamond-like)

sputtered a-C:H HC polymers

las bo
Pasey caoon no films

sp? H
(graphitic C)

Figura 4.5 Diagrama ternario del DLC [12]
El efecto del hidrégeno en los recubrimientos DLC (a-C:H)

Generalmente se cree que la inclusion de hidrégeno evita los enlaces disponibles en la
estructura de DLC, a la vez de reducir los de defectos de densidad de coordinacion y
promover los enlaces tetraédricos de los atomos de carbono. Por lo tanto, una pelicula
altamente hidrogenada posee un alto contenido de sp® pero los recubrimientos se
vuelven poliméricos y por lo tanto tienen una baja densidad y dureza. El contenido
relativo en hidrégeno se determina mediante diversos procesos tales como el analisis por
reaccion nuclear NMR, el analisis de combustion y la espectroscopia de masa iénica
secundaria. A pesar de que existen estos métodos, el contenido en hidrogeno es dificil de
cuantificar.

El hidrégeno juega un papel fundamental en cuanto a la tribologia de las peliculas DLC.
Las peliculas de hidrégeno que contienen un porcentaje bajo de este elemento tienen
altos coeficientes de friccion, pero las peliculas hidrogenadas por descarga de plasma
como el caso de este trabajo pueden llegar a tener coeficientes de friccion
extremadamente bajos.

Peliculas de Me.

El dopaje de metal o de carburo se desarroll6 para mejorar la adhesioén, la estabilidad
térmica y la tenacidad de las peliculas DLC y ha demostrado mejorar la dureza y el
modulo elastico, y obteniéndose asi una combinacion de dureza y ductilidad optima. Uno
de los carburos mas utilizado para dopar el DLC es el carburo de wolframio preparado
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por PVD (W-DLC o a-C-H-W). Es quimicamente inerte, tiene una alta elasticidad, buena
resistencia al desgaste y la dureza va entre 500 y 2.500HV en funcién del proceso de
recubrimiento. [12]

Influencia del sustrato en el DLC.

El espesor de las peliculas de DLC varia entre 1 y 4 micras y pueden ser mas delgadas.
Por lo tanto, el sustrato desempefia un papel importante, puesto que es éste quién
finalmente soporta las cargas aplicadas. En el caso de que el sustrato no fuera lo
suficientemente duro y rigido, habria flexion, la deformacion plastica o cedencia, y llevaria
a que el recubrimiento falle. Se aplican ciertos tratamientos como nitruracion de plasma
para asegurar la rigidez y la dureza del sustrato. En este estudio dicho problema no se da
puesto que el carburo cementado es un material muy duro [12].

Rugosidad

Las propiedades tribolégicas y la eficacia global de una pelicula de DLC estan
influenciadas por la rugosidad del recubrimiento. Esta depende del método de deposicion,
de los pardmetros de deposicion, como la energia de los iones, la mezcla de gases, la
naturaleza y la rugosidad del sustrato. Si se lleva al sustrato a altas temperaturas
durante la deposicién habran més enlaces sp2, grafiticos y la superficie ser4 mas rugosa.
En cambio a temperaturas entre 700 y 900 ° C la pelicula se suaviza. Existen muchos
métodos para modificar la rugosidad del recubrimiento después de la deposicion y asi
producirlo con propiedades 6ptimas (bombardeo de iones Ar, hidrégeno, etc).

Aplicaciones

Los recubrimientos Diamond like carb6n son conocidos por sus buenas propiedades
tribolégicas. La aplicacién méas popular de los DLC es en las hojas de afeitar de la marca
GILETTE. Un uso més tecnologico del DLC se da en aplicaciones como cojinetes,
pistones para motores, y bombas y elementos de conduccién como engranajes y ejes.
Los recubrimientos DLC son ampliamente utilizados en la industria automotriz y también
han demostrado que cuando recubren el tanque de los motores contribuyen a reducir las
emisiones de CO, y a ahorrar combustible (1%). Los DLC también tienen aplicaciones
biomédicas porque son biocompatibles y tienen una buena resistencia a la corrosion, lo
gue permite usarlo en aplicaciones tribol6gicas como en proétesis de cadera y de rodilla.
Para estas aplicaciones el recubrimiento tiene que tener una excelente adhesién al
sustrato, asi como un buen acabado de superficie.
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Fichatécnica del recubrimiento DLC — WC/C de Balzers- Elay BALINIT C

En este proyecto se utiliza un recubrimiento BALINIT C, que es un recubrimiento amorfo
metal-carbono de estructura multicolumnar, donde las fases de carburo de wolframio y
carbono se alternan en capas de unos pocos atomos de espesor.

Propiedades del recubrimiento
Material de recubrimiento (aY(\é:CI-/l:c\:N)
Microdureza* (HV 0.05) 1,500/ 1,000
Coeficiente de friccibn* contra acero (seco) 0.1-0.2
Temperatura maxima de servicio (°C) 300
Color del recubrimiento antracita

* depende de la aplicacién y las condiciones de prueba
Tabla 4.4 Propiedades del recubrimiento Balinit C [13]

BALINIT® C, se usa por su bajo coeficiente de friccion y sus buenas propiedades de
deslizamiento, que se aplican principalmente para reducir el desgaste por adhesion
(rayado, gripado y soldadura en frio), pudiendo soportar también cargas elevadas en
estados de lubricacion deficiente o trabajo en seco. Segun el fabricante se debe evitar en
gran medida la fatiga superficial y la triboxidacién (corrosion por fretting).

Este recubrimiento permite utilizar materiales de menor costo como material de base.
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5.CONTACTO POR INDENTACION ESFERICA

La indentacién esférica o la indentaciébn de Hertz es una de las técnicas de mayor
utilizacion por la simplicidad del ensayo y por el pequefio volumen de muestra requerido
para el estudio del comportamiento mecanico. Mediante esta técnica se pueden simular
condiciones de contacto reales de trabajo propias de las herramientas de conformado. En
este contexto, se pretende aplicar cargas mediante indentacion esférica para evaluar la
evoluciéon de los modos de dafio presentes en sistemas bi-capa depositadas sobre metal
duro.

A continuacién se presentan las bases tedricas que describen las solicitaciones de
contacto a las que se someten materiales homogéneos en el régimen elastico y elasto-
plastico. Posteriormente, en la seccidén 5.1.3 se describen los principales mecanismos de
dafio asociados a la aplicacién de cargas por indentacion esférica tanto en materiales
homogéneos como en sistemas con capas simples y dobles.

Finalmente, en la seccion 5.2 se describe el comportamiento de los recubrimientos duros.

5.1 Indentacidon esférica

5.1.1 Régimen elastico.

El problema de contacto entre dos cuerpos ha sido ampliamente tratado en la literatura.
En este estudio no se explicara el razonamiento matematico de la teoria de Hertz, pero si
se enunciaran algunas condiciones de utilizacion y se expondran algunos resultados.

El analisis de la teoria de Hertz supone que no existe friccion y que la carga aplicada es
normal a las 2 superficies; y por tanto, no existe deslizamiento relativo entre ellas.

El primer sélido es plano, de modulo elastico E y coeficiente de Poisson v . El segundo
es esférico de radio R y constantes elasticas E' y v', sobre el cual se aplica una fuerza
esférica P, (Figura 5.1). Para el calculo de las deformaciones de Hertz, se consider6 que
los dos cuerpos eran solidos elasticos semi-infinitos sometidos a presiones distribuidas
sobre la superficie de contacto. Para que esta simplificacion pueda tomarse en cuenta,
existen 2 condiciones:

El 4rea de contacto debe ser pequefia en comparacion con las dimensiones de ambos
cuerpos.
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El radio del &rea de contacto a debe ser mucho menor que R : a < R. De este modo se
puede considerar que la superficie de contacto es plana y que las deformaciones son
muy pequefias.

Geometria del contacto hertziano

Figura 5.1 Geometria del contacto hertziano. Las deformaciones se han exagerado por
razones de claridad [14]

Como se puede observar en la figura 5.1, el contacto se realiza con una bola de radio R;
bajo una carga aplicada P. El radio de contacto, a y el desplazamiento vienen dados por
la ecuacion siguiente:

3 _ 4kPR
a’=— Ec.5.1
9 2 AV
en donde k corresponde a k = (E) * [(1 -+ ((1-v )(F)] Ec.5.2

Tal como sucede en los ensayos uniaxiales, los ensayos de indentacion de Hertz
permiten obtener curvas tension-deformacién caracteristicas de cada material. A
diferencia de los ensayos uniaxiales, en los ensayos de Hertz el campo de tensiones es
muy complejo [15]. Las tensiones estan representadas gracias a la presion media p,.

Po = — Ec.5.3
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siendo P, como dicho anteriormente la carga aplicada y a, el radio de curvatura de la
huella.

2
Por otro lado Do = %pmax = (1967;52 )1’3 Ec.5.4
Finalmente se obtiene Po = (%)% Ec.5.5

La ecuacion 5.5 es la expresion fundamental de la teoria de Hertz, que relaciona
tensiones a través de p, y deformaciones del régimen elastico a través de % . Esta

ecuacion representa la ley de Hooke para el contacto Hertziano.

El esfuerzo de tensibn maxima en la muestra se produce en el circulo de contacto
1
oy = 5(1 — 20)py Ec.5.6

El esfuerzo de cizalla maximo se encuentra en el eje de contacto, aproximadamente a
0.5a por debajo de la superficie exterior.

v = 048p0 Ec.5.7

El comportamiento descrito anteriormente se da en el caso de un material homogéneo.
Para materiales méas ductiles como los metales existe deformacion plastica. En el parrafo
siguiente explicaremos detalladamente la influencia de estos esfuerzos.

5.1.2 Mecanismos de dafio generados por indentacién esférica.

Consideramos un contacto sin friccion, con una esfera de radio R bajo una carga P sobre
una probeta plana continua. Existe una carga critica para la cual se produce una grieta
tipo cono, para materiales fragiles o un dafio cuasiplastico para materiales mas tenaces.
Cabe recalcar que los dos tipos de dafio pueden presentarse simultaneamente en un
mismo material. (Figura 5.2)
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esfera

g
R
Grieta tipo cono -
fractura elastica
l«—2a /

C Y C

\Zona de deformacion

elasto1plastica

Miuiactra nlana

Figura 5.2 Contacto Hertziano en un material ceramico. Propagacion de grietas cono (modo
fragil).C, o deformacion “cuasi-plastica”, Y debajo del area de contacto

A continuacion presentamos los estados tensionales bajo contacto Hertzianos. Se
consideran coordenadas cilindricas (r, 8, z), siendo z el eje correspondiente a la direccion
de la carga. El campo de tensiones se define como g; = 0, = g3, en donde,

= gy = g, = oy corresponde a una esfuerzo maximo de tensién y se le denomina como
la tension principal maxima.

" 0, =0y , tension principal.

= 03 =0, corresponde a una tension de compresion y se le denomina como tension
principal minima.

Ademas se define
* unatension de cizalladura maxima: t3 =ty = 01 — 03/2

= unatension hidrostatica : %(01+02 + 03)

En la figura 5.3 se han coloreado regiones sometidas a tension y a cizalladura, que son
las causantes de los procesos de fractura o deformacion plastica que explicaremos mas
adelante. Los valores no corresponden a los valores que tendriamos en el caso del
material estudiado —carburo cementado recubierto- pero si a la reparticion de las
tensiones. En la figura se aprecia que el campo Hertziano tiene una importante
componente hidrostatica, asi como fuertes tensiones de cizalladura en una region
superficial bajo el contacto, la zona en rojo. Por el contario las tensiones de traccion son
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escasas. Las grietas anillo se suelen generar en la periferia de la huella donde los
esfuerzos de tension alcanzan su valor maximo.

=108

A | A
\\‘"““-_ 0,500

5/
Ngo—
=0,025

0

(b)

Figura 5.3 Tensiones principales del campo hertziano en unidades de po, v = 0.22 a)tension
principal maxima g4 b)tensién principal a,, c) tension principal minima o3 d)tension
hidrostética% (o1 + 0, + 03) e) tensiébn méaxima de cizalladura 7,3. Los limites del area de

contacto se han indicado con A.

Las curvas de indentacion esfuerzo-deformacion son Utiles para describir la transicion de
la respuesta elastica a la respuesta plastica. La representacion grafica de la ecuacion 5.5
da la respuesta elastica del contacto del indentador. Sin embargo, cuando se introducen
mediciones reales de tensiones y deformaciones, la curva de indentacion se desvia de la
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relacion lineal indicando que el material est4 sufriendo cierta deformacion pléstica. Este
comportamiento se observa en el caso de los metales duros como se muestra en la figura
5.4 que representa una curva de indentacion tensién-deformacion, para un carburo
cementado con 10% de contenido en cobalto. La linea punteada describe el
comportamiento lineal de la teoria de Hertz definido por la ecuacion 5.5.

127 Stagel Stage lI . Stage Il

indentation stress PJ'?IHZ{G Pa)

T T T T T T T I T T T T T 1
6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
indentation strain a/R (%)

Figura 5.4 Curva de indentacion tensién-deformacion para un WC-10wt% Co. La linea
punteada corresponde a la respuesta elastica lineal de la teoria de Hertz [16].

La figura 5.4 indica igualmente que hay tres regimenes que se producen durante el
proceso de deformacion hasta la fractura. En la etapa I, la curva es lineal y sigue la teoria
de Hertz regida por la ecuacion 5.5, por la tanto la respuesta del material es elastica. En
la etapa Il se observa un comportamiento del tipo cedencia, en donde se puede definir
un punto que representa al limite elastico a partir del cual el esfuerzo de indentacién
aumenta monotonicamente con la deformaciébn de indentacion presentando un
comportamiento de endurecimiento por deformacion aparente (“apparent strain
hardening”). Se trata del régimen elasto-plastico en el cual se aprecia un cuasi-
plasticidad. Se usa el término cuasi-plasticidad para diferenciarlo de los mecanismos
convencionales de deformacién de los metales, tales como las dislocaciones. Los
mecanismos de endurecimiento por deformacion aparente en materiales compuestos
WC/Co son diferentes de la de los metales debido a que los granos WC tienen un
namero limitado de planos de deslizamiento y los planos de deslizamiento son muy
dificiles de operar a temperatura ambiente. En la etapa Ill vemos que hay plasticidad.

De acuerdo con la ecuacién 5.7 la tension de cizalladura maxima es igual t,; = 0.48p, , €,
indiscutiblemente, la deformacién plastica se produce cuando la tension llega a un cierto
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valor critico. Los dos principales criterios de plasticidad, Tresca y Von Mises, predicen
que el flujo plastico aparece cuando

Tm =

Y
- Ec.5.8
2

en donde Y corresponde a la tensién uniaxial compresiva. Teniendo en cuenta la
ecuacion 5.7 se llega finalmente a que la presion de contacto critica para el inicio de la
plasticidad viene dada por

p,=11Y Ec. 5.9

De este modo, los ensayos de indentacion Hertz pueden ser también utilizados para
determinar la tension de limite elastico, Y. Por otro lado, la plasticidad va aumentando
cuando se va incrementando las cargas siempre inscrita bajo el perimetro elastico de
contacto, de modo que p, puede aumentar de manera constante.

No existe un modelo analitico que describa completamente la respuesta de la indentacion
en materiales duros tales como los cerdmicos y los carburos cementados. Por esta razon
se utiliza un modelo numérico de elementos finitos (FEM, finite-element modeling) que
simula la respuesta elasto-plastica y plastica. En el algoritmo del FEM se introduce el
limite de elasticidad, junto con la curva tensién-deformaciéon o (¢) en el caso de
compresion ideal, tanto para la muestra como para el indentador.

5.1.3 Modos de daio

Como se mencioné anteriormente, mediante los ensayos de indentacion se pueden
generar dos mecanismos diferentes de dafio en el material:

- Fisuras conicas (modo fragil) que se inician en la superficie del material, justo al
exterior del circulo de contacto.

- Deformacién plastica o cuasi-plastica (modo ductil) que se produce en una region
subsuperficial, aproximadamente hemisférica, situada bajo el contacto.

La presencia y expansion de cada modo de dafio depende de la naturaleza del material.

Los materiales homogéneos y relativamente duros tales como vidrios, cristales y
ceramicas de grano fino que son sometidos a indentacion esférica tienen una respuesta
de modo fragil, mientras que las ceramicas con microstructura heterogénea tienen una
respuesta cuasi plastica.

Cuando se les somete a esfuerzos de contacto, algunos materiales duros presentan los
dos modos de dafio. Este es el caso de los carburos cementados.
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Modo Fragil: Fractura conica

Las fisuras conicas tienen su origen en las tensiones de traccién que se desarrollan
durante el contacto en la superficie del material, justo en la region exterior e
inmediatamente proxima al circulo de contacto (Figura 5.3). La tensién responsable es la
tension principal méxima o; = oy que en la superficie tiene direccion radial (Figura 5.5).
El maximo valor de la tension se alcanza justo en el limite del circulo de contacto. A partir
de algun defecto preexistente en esta region se inicia una fisura que crece en la
superficie hasta cerrarse formando un anillo en torno al contacto. Esta propagacién sigue
la trayectoria de la tension o3 (Figura 5.6), dando lugar a la tipica fisura conica
caracteristica de materiales fragiles y homogéneos.

o gi

0-3 — ﬂ.l

Figura 5.5 Trayectorias de las tensiones principales generadas mediante contacto hertziano
en la superficie (imagen superior) y en la seccion (imagen inferior). La regién coloreada
representa la superficie de contacto [14].

Figura 5.6 Micrografia de una fisura conica en SizN, producida por un ensayo de
indentacién de Hertz. Se muestra la superficie del material (imagen superior) y una seccién
de este (imagen inferior)[14].
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Debido a que la tensién g; decrece muy rapido con la distancia a la regiéon de contacto, la
fisura se detiene tras alcanzar una cierta longitud, por lo que las fisuras conicas
constituyen un ejemplo tipico de fisura estable. Si se incrementa la carga lo suficiente el
circulo de contacto acaba atrapando y cerrando la fisura anillo original, pero siempre se
originan nuevas fisuras anillos. Al descargar, las fisuras se cierran, pero todavia pueden
ser observadas mediante microscopia Optica.

La carga critica para la nucleacion y propagacion de las fisuras cénicas ha sido estudiada
a lo largo de muchos afios. A pesar de esto, los resultados de esta investigacidén siguen
siendo un tanto contradictorias. En 1891 Auerbach establecié una ley empirica que
relaciona la carga critica para el inicio de las fisuras conicas, P, con el radio de la esfera
utilizada: P; «< R. Los limites de validez de esta ley fueron establecido por Tillet, quien
mostrd la existencia de dos regiones: la regién de Auerbach correspondiente a los valores
de R pequefios, donde P; « R, y una segunda region, correspondiente a los valores
elevados de R, en la que la curva se desvia de esa dependencia, tendiendo

asistéticamente a P, < R? (Figura 5.7).

1o LI '
Soda-lime glass

- Auerbach =,
) range :
10= H
:

Futr(Nomm 1)

“_l' 1 - — |
i 10! 107 1

Sphere radius, r{imm)

Figura 5.7 Cargas criticas experimentales para el inicio de fisuras conicas en funcion del
radio impresor. La linea discontinua es la prediccién a partir de la ecuaciéon 5.11.

Es légico sugerir que la apertura de la grieta comienza cuando se aplica una carga mayor
a la resistencia a la fractura del material o,, = or. Tomando en cuenta lo dicho

. . ., 1 1—v?2 1-v'2
anteriormente, y combinando la ecuacion 5.5 y E:T-I_ = Ec.5.10

se obtiene la expresion siguiente:

_ 9 [r(-2v)or ?
=T Ec.5.11

Segun la ecuacién 5.11 las carga critica es proporcional al cuadrado del radio del
indentador (P; « R?). Sin embargo de acuerdo a los resultados experimentales esta
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dependencia no se verifica para radios pequefios. De hecho las cargas criticas estimadas
mediante esta expresién son muy inferiores a los valores experimentales.

Otra expresion que podria relacionar la carga critica con el radio del indentador fue
propuesta por Frank y Lawn en 1967. Ellos derivaron la ley de Auerbach haciendo uso de
la mecanica de fractura de Griffith- Irwin. Segun estos autores, para valores pequefios de
R la tensién de traccion disminuye dramaticamente conforme aumenta la profundidad.
Esto implica que la aparicibn de una fisura cénica viene precedida de un complejo
proceso de crecimiento estable hasta un cierto tamafio critico, c*. Esto justificaria la
independencia de P, respecto al tamafio de los defectos precursores en la region de
Auerbach y propone que la condicién critica de inicio de fisura cénica es que el factor de
intensidad de tensiones, K(c), sea igual a la tenacidad del material T, supuesta ésta

constante (K (c) =T) y que Z—IC{ > 0 . Utilizando este criterio de Griffith-Irwin se obtiene

Tz
Pc=64R Ec 5.12
en donde 6 = A(v) es un parametro adimensional. La ecuacién 5.12 es una expresion de

Auerbach.

Los radios de los indentadores utilizados para los ensayops de Hertz son habitualmente
pequefios y por lo tanto verifican la ecuacién 5.12 (regién de Auberbach). Se utiliza
entonces esta expresion para evaluar las cargas criticas de inicio de fisuras cénicas.

La aparicion de fisuras cénicas en materiales fragiles rara vez conduce al fallo definitivo
del material debido a su gran estabilidad. Sin embargo, provoca fenémenos de fatiga en
el material, especialmente bajo contactos ciclicos y en ambientes himedos o agresivos,
debido a procesos de crecimiento lento de fisuras. En condiciones extremas la
acumulacion de este tipo de fisuras puede provocar la extraccibn de material en
superficie.

Modo ductil: Deformacion subsuperficial irreversible.

La ceramica es un material duro de microestructura heterogénea. Al aplicar una carga, se
formar4d una huella en la superficie como respuesta al contacto. El dafio puede
observarse preparando las muestras con la técnica de las intercaras pegadas, explicada
mas adelante en el apartado 6.4, haciendo posible que se vea la seccion transversal. En
la figura 5.8 podemos apreciar la micrografia de una material que ha sido sometido a
deformacion plastica.
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Figura 5.8 Deformacién pléstica generada en un acero blando sometido a un ensayo de
Hertz. Imagen superior: superficie del material. Imagen inferior: seccidn transversa [14].

Las tensiones responsables de este tipo de dafio son las tensiones de cizalladura cuyos
valores mas elevados corresponden a la tension t;3 y se localizan en una regién
hemisférica situada bajo el contacto (figura 5.3). El valor maximo de t;3 , como dicho
anteriormente, se alcanza en el eje de carga para una profundidad de aproximadamente
0.5a.

La evolucién del dafio bajo la superficie debido al aumentar la carga de contacto aplicada
se ilustra esquematicamente en la figura 5.9, donde la A indica el limite exterior del
circulo de contacto. Como puede apreciarse la deformacién se inicia en la region
hemisférica situada a una profundidad de aproximadamente 0.5a que, posteriormente,
crece lateralmente y hacia el interior del material, y sélo muy levemente hacia la
superficie. Cuando la carga es suficientemente elevada, la zona deformada alcanza la
superficie superior y su tamafio lateral coincide con el didmetro del contacto. Llegado a
este punto, la regién deformada crece en superficie aproximadamente como el radio de
contacto y mas rapidamente en regiones alejadas del contacto, de modo que al final
adopta una caracteristica en forma de caldero.
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a) b)

c) d)

Figura 5.9 Esquema de la evolucién de la zona deformada plasticamente al aumentar la
carga en un ensayo hertziano [14].

La deformacién cuasi-plastica se produce por defectos de deslizamiento o fallas de
cizalladura microscopicas generadas en las interfases débiles. En los carburos
cementados la intefases débiles dan paso a microfisuras que se formas en los granos de
carburo de wolframio, a lo largo de los limite de grano de estos y en la interface WC/Co
[15]

Los defectos de deslizamiento se encuentran distribuidos de forma discreta y confinados
por la estructura de los granos. Este confinamiento tiene consecuencias importantes. Por
un lado, explica el papel determinante que tiene la microestructura en la evolucién del
dafio en materiales ceramicos bajo tensiones de contacto. En la figura 5.10 se observa la
evolucion del dafio de una muestra de alimina al aumentar el tamafio de grano. Por otro
lado, el confinamiento de los defectos de deslizamiento en la microestructura impide su
crecimiento. Por ello, el tnico modo de relajar incrementos posteriores en la tension es la
generacion de microfisuras en los extremos de los defectos (figura 5.11). Estas
microfisuras degradan la resistencia a la fractura y al desgaste del material. Ademas
cuando se acumulan en una regién pueden llegar a coalecer formando fisuras
macroscopicas que crecen en direccion radial y pueden conducir al fallo definitivo del
material. La degradacion mecénica a nivel microestructural aumenta bajo contactos
ciclicos. Es por esta raz6n que es muy importante evaluar el comportamiento a fatiga de
los materiales.
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En los carburos cementados pueden formarse simultaneamente fisuras conicas y dafio
cuasi plastico.

Figura 5.10 Evolucién del dafio por indentacion esférica de la alumina en contacto con una
esfera de carburo de tunsgteno (r=3.18mm y P= 2000N); talla de granos en ym (a) 3, (b) 9,
(c) 21, (e) 35y (f) 48. Parte superior: superficie. Parte inferior: intercara.

Microfisuras

= =

Defecto de deslizamiento

t

Figura 5.11 Esquema de un defecto de deslizamiento con microfisuras asociadas.




Fatiga por contacto esférico de un recubrimiento bi-capa depositado sobre un carburo cementado Pag. 49

La carga critica para el inicio de la plasticidad o cuasi-plasticidad, Py, puede obtenerse
simplemente combianado las ecuaciones 5.5y 5.10 lo que conduce a

3
p, = 9 (i)

=== Ec.5.13

Esta expresién puede escribirse en funcion de la dureza del material, H, sin mas que

considerar H = eY, donde e es una constante adimensional (para metales suele ser e=
3). Asi finalmente se obtiene:

Py = QH (EE)2 R? Ec 5.14

en donde Q es una constante adimensional. Si la fuerza aplicada tiene componente
tangencial, la carga critica para el inicio de plasticidad disminuye, debido al incremento
de las tensiones de cizalladura en la zona frontal.

5.2 Comportamiento de recubrimientos duros bajo
solicitaciones de contacto.

Como lo se ha explicado en el apartado 4, los recubrimientos duros resistentes al
desgaste protegen herramientas de trabajo sometidas a condiciones severas de fallos
provocados por corrosion y desgaste. En general, mejoran la vida en servicio de la
herramienta. La morfologia de estas capas depositadas depende de diversos factores,
tales como la presién del gas, la polarizacion y la relacion de temperatura del
recubrimiento-sustrato. Es muy importante controlar la temperatura de deposicién para
optimizar las propiedades del recubrimiento y no afectar a las del sustrato.

Para recubrimientos finos, la mayor parte del impacto se transmite desde el recubrimiento
al sustrato donde crece la mayor parte de la tension de cizalla. Por otro lado, su bajo
espesor es la razdn de su baja contribucion a la rigidez del sistema. Se detallara la
influencia del espesor del recubrimiento en el apartado 5.2.2.

La literatura existente acerca de fatiga por contacto sobre lo sistemas sustrato-
recubrimiento no es muy extensa. Se limita a algunos estudios centrados sobre
recubrimientos base Ti depositados sobre aceros de herramientas.
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5.21

En sayos de impacto sobre sistemas recubiertos.

En condiciones de servicio, los componentes recubiertos estdn sometidos a
solicitaciones dinamicas o ciclicas de contacto, siendo aun escasa la informacion
referente a una caracteristica estandarizada para su estudio.

En los recubrimientos se han realizado ensayos de impacto, dicha prueba consiste
en aplicar una carga dinamica mediante una bola dura que impacta de manera
repetida la superficie del recubrimiento, se varia la fuerza, la frecuencia y nimero
de impactos aplicados con el fin de establecer una carga critica de fatiga,
considerando como sistema de fallo la delaminacion del recubrimiento. El criterio
de fallo-no fallo se utiliza para construir un grafico de carga en funcién del nimero
de impactos (figura 5.12), permitiendo visualizar un limite de fatiga a través de la
transicion entre los parametros para los cuales se inicia el desconche en las
capas.
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Figura 5.12 Grafico de cargas vs numero de impactos para un recubrimiento de CrN

depositado sobre un ceramico [17].

De esta forma, han sido identificadas tres zonas de dafio para una huella generada por
contacto ciclico (Figura 5.13).
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Zona central: zona cuya caracteristica principal es la presencia de un gran niamero de
grietas de tipo cohesivo, lo que supone mayor dafio por fatiga. Tras un cierto nimero de
impactos, los fallos cohesivos se suelen apreciar en todos los tipos de recubrimientos. Su
origen se atribuye a la existencia de esfuerzo cortante en la intercara del sistema
sustrato-recubrimiento ubicados por debajo del punto de contacto.

Zona intermedia: zona correspondiente a la cara interior del material acumulado (pile up)
alrededor de las huellas de indentacion, donde hay evidencias de fallo cohesivos y/o
adhesivos (delaminacion). Este tipo de fallo se produce en el recubrimiento debido a la
acumulacion de tensiones de cizalla.

Zona periférica, zona donde se generan grietas circunferenciales por tensiones
hertzianas.

Zona intermedia Zona central
Dafios cohesivos y adhesivos Dafio cohesivo

——

M
Zona periférica Acumulacion de material
Grietas circunferenciales (pile up)

Figura 5.13 Diagrama esquematico del modelo de degradacién generado por
impacto dinamico sobre un recubrimiento ceramico [18].




Pag. 52 Memoria

A pesar de ser el método mas utilizado para caracterizar a los recubrimientos tiene
ciertos limites. Por un lado estudia el comportamiento a fatiga del recubrimiento sin
considerar las caracteristicas mecénicas del substrato, el sistema no tendra las misma
respuesta en el caso que el sustrato sea un acero o sea un carburo cementado. Por otro
lado, se concentra en la delaminacion del recubrimiento, pero no en la evolucién del
dafo.

5.2.2 Influencia del espesor del recubrimiento en el sistema sustrato-
recubrimiento

Consideramos un sistema bi-capa con un recubrimiento cerdmica de grosor d depositado
sobre un sustrato (Figura 5.14). En recubrimientos gruesos, con espesores muy por
encima de 1um, bajo la accién de indentadores de escala milimétrica, se observan dafio
por grieta anillo-cono y en algunos casos cuasi-plasticidad. En cambio cuando el
recubrimiento es fino se observa tensiones de flexion. En el caso d << a son las
tensiones Hertzianas que condicionan el comportamiento.

1
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Figura 5.13 Indentacién sobre un sistema bicapa con un recubrimiento de grosos d.
Grietas cono,C y cuasiplasticidad, Y, pueden darse como en el caso de piezas en
volumen. Las grietas radiales R se generan por debajo del recubrimiento.
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En el caso de un recubrimiento fragil de espesor d depositado sobre un sustrato, el area
de contacto del indentador esférico asegura la deformacion elastica hasta una carga
critica de fractura. La figura 5.13 ilustra tres recubrimientos de espesores diferentes, en
donde a representa el area de contacto.

Thick coatings Thin coatings Thin films
P

Wty (_u,;\lzf, D) :Em[&:témm -
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Figura 5.12 Esquema de un sistema bi-capa que consiste en un recubrimiento fragil de
espesor d depositado sobre un sustrato. En contacto axisimétrico sobre la superficie. Se
aplica un esfuerzo P sobre un area de contacto a. Se muestran los modo de fractura del
recubrimiento: (I) Recubrimientos gruesos: grietas cono en la superficie superior; (Il)
Recubrimientos finos: Grietas anillo en la superficie superior y grietas radiales en la
superficie inferior y (Ill) Peliculas finas: grietas cilindricas concéntricas [2].
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6. PROCEMIENTO EXPERIMENTAL

6.1 Materiales

El material utilizado en este estudio es un recubrimiento bi-capa depositado en un
sustrato de carburo cementado producido por DURIT Metalurgia Portuguesa do
Tungsténio. Esta calidad de carburo cementado se refiere como GD13 (Figura 6.1),
contiene 10% en peso de cobalto y granos de carburo de wolframio finos, de tamafio 0.5
pm. (Tabla 6.1). En la Tabla 6.2 vemos algunas de sus principales caracteristicas
mecdénicas.

Figura 6.1 Carburo cementado WC/Co.

HV20 (GPa) 14.5
GD13
Kic (MPa.m'?) 9.2
% wt Co 10
E (GPa) 541
dwc (um) 0.5
e o, (MPa) 2742
Tabla 6.1 Porcentaje en peso de cobalto y Tabla 6.2 Caracteristicas mecanicas

tamafio medio de grano para el grado GD13. del GD13.
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El mencionado carburo cementado se recubrié con pelilculas de nitruro de titanio (TiN) y
un recubrimiento tipo diamante (WC/C) por deposicion de fase vapor (PVD) de Oerlikon
Balzers y el proceso de pulverizacion catodica, respectivamente. (Figura 6.2)

Figura 6.2 Seccién transverasal del sistema a) WC/Co b) TiN ¢) WC/C.

6.2 Metodologia experimental

El objetivo de este proyecto es evaluar si el empleo de una bi-capa compuesta por un
recubrimiento tribolégico que reduzca el fendmeno de desgaste y el coeficiente de friccion
(WC/C) y uno de alta dureza que brinde el soporte de la aplicacion de cargas elevadas
(TiN) sobre un sustrato de carburo cementado (WC/Co), puede representar una
alternativa factible en la industria de herramientas de conformado. En este contexto, fue
necesario analizar el comportamiento a fatiga por contacto de este sistema (WC/Co+
TiN+ WC/C).

A partir de los ensayos aplicados a dichos sistemas, se extrajo una metodologia que
describe el protocolo experimental necesario para evaluar y examinar los mecanismos de
dafio presentes en un sistema sustrato-recubrimiento bi-capa inducidos por la aplicacion
de cargas monotoénicas y ciclicas por contacto esférico. En este sentido, a los largo de
esta seccién se da una descripcion general de los equipos y parametros empleados
desde la caracterizacidon microstructural y mecénica de los recubrimientos hasta la
evaluacion de sensibilidad a fatiga de ellos.

A continuacién se presenta un diagrama de flujo (Figura 6.3) en el cual se representa de
forma esquematica y secuencial las principales etapas experimentales a seguir.
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Muestra

WC/C+TiN+metal duro

!

Medida de adhesién
“Scratch test” (rayado)
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Preparacion de la muestra
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Medida del espesor del recubrimiento
“SEM (seccidn tranversal)”

|

Perfil de dureza por
nanoindentacidn

|

Evaluacion del comportamiento del
sistema bajo indentacion esférica.

| I
' |

A\

Carga monotdnica Carga ciclica
Analisis de la seccidn transversal - Analisis de la seccion transversal -
Observacién al microscopio éptico, Observacion al microscopio 6ptico,
confocal y SEM confocal y SEM

Figura 6.3: Diagrama de flujo para caracterizar un sustrato de carburo cementado (WC/Co)
recubierto por un sistema bi-capa (TiN + WC/C).
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6.3 Ensayo de rayado, “Scratch test”.

El ensayo de Rayado o Scratch test permite determinar la adhesion al sustrato de un
material recubierto. En particular, se determinan las cargas criticas y los modos de fallos
mecanicos de estos, para lo cual se aplica una carga constante o creciente desplazando
un indentador tipo Rockwell sobre la cara recubierta de la muestra (Figura 6.4).
Posteriormente, se detectan los diferentes tipos de dafio por observacién mediante
microscopia Optica. Asimismo, se midieron la fuerza normal, tangencial, la liberaciéon de
energia acustica, a través de los cuales los modos de dafio pueden estar relacionados.

En el caso de este estudio se aplicé una velocidad de rayado constante, y se aumento la
fuerza progresivamente en un rango de 1-70 N. Se utilizé un indentador Rockwell C con
sus caracteristicas especificas (Tabla 6.3)

Applied Normal
Force F

N
Diamond Stylus l_

N

Progressive Damage e 5 Coating on
tch ~ Substrate

Along Scra
Track 4

Specimen Horizontal
Displacement (dx/dt)

Figura 6.4 Esquema de la aplicacién de carga.

Velocidad de aplicacion de 100N/min
carga, L
Velocidad de rayado, x 10mm/min
Rockwell C. Diamond, angulo
Indentador 120°, radio esférico de 200 um

Tabla 6.3 Condiciones de ensayo.

Los parametros relacionados con las condiciones de ensayo (pardmetros intrinsecos)
desempefian un papel importante debido a los resultados que se obtienen con el ensayo
de rayado. Las cargas criticas no dependen de la velocidad de aplicacion de carga o de
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la velocidad de rayado, siempre y cuando la relacion entre estas sea proporcional. Dentro
de un cierto rango de cargas la probabilidad de encontrar defectos de adherencia del
recubrimiento aumenta cuando la dL/dx disminuye [19]. Por lo tanto para comparar
diferentes ensayos de rayado es fundamental que la relacion entre la velocidad de
aplicacion de carga y la de rayado sea constante.

La carga critica (L.) esta relacionada con la dureza del sustrato (H) segun la siguiente
ecuacion (ecuacion 6.1)

L, = Ec.6.1

en donde b corresponde a la mitad del ancho de la raya, y es proporcional a la punta del
indentador (R). Esta proporcionalidad se da para R%8> and R° y depende de Z—i de

acuerdo con los resultados reportados por Steinmann et al [19]. Por otra parte, el sistema
de recubrimiento también interactia en relacion entre la carga critica y el radio de

curvatura del indentador. La variacion de la carga critica es proporcional a R>° incluso

dL 10N 2 . .
cuando == Los pardmetros estandares del ensayo de adherencia deben ser

utilizados con el fin de reducir las diferencias de cargas dentro del recubrimiento, porque
estos pueden modificar los mecanismos de dafio y afectar las cargas criticas de rayado.
Los parametros utilizados en este estudio son:

omm db _ 10N b 200um

min dx mm

Carga critica

En el ensayo de rayado se distinguen dos tipos de fallo: cohesivo y adhesivo. Los
primeros se deben a fendmenos Unicamente del recubrimiento, mientras que los
segundos estan relacionados con propiedades del sistema recubrimiento — sustrato.

Estos diferentes fallos aparecen sucesivamente cuando la carga aplicada incrementa a lo
largo del ensayo. Las cargas a las cuales aparecen los diferentes tipos de dafio se
denominan cargas criticas Lc , son cargas normalizadas que provocan un tipo y nivel de
dafio especifico y reproductible. Para el sistema sustrato-recubrimiento bi-capa
utilizaremos la siguiente nomenclatura:

. Lc; > Carga critica para la aparicion de un dafio cohesivo (aparicion de las primeras
grietas)

° L¢s- = Carga critica para la delaminacion del primer recubrimiento
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o Lc, > Carga critica para la aparicion del sustrato

Si el dafio no aparece cuando el indentador alcanza niveles de carga de 30 a 40 N, se
considera que la adhesion del recubrimiento al sustrato es satisfactoria, dentro del
contexto de ensayo de rayado para aplicaciones de herramientas de conformado.

El dafio mecéanico progresivo fue evaluado por microscopia 6ptica, durante y después del
ensayo de rayado. La fuerza tangencial y las sefiales de emisién acustica también fueron
medidas y registradas. El “ scratch test” se realizé en cuatro muestras del mismo material
WC/Co-TiN-WC/C para poder comparar y verificar los diferentes resultados.

6.4 Analisis de la seccidon transveral

La preparacion de las muestras se llevo a cabo manualmente siguiendo los pasos que se
resumen en la figura 6.5.

— (),
Corte Pegado-molde

‘ de baquelita
Muestra inicial: A ﬂ Bq
WC/Co + TIN+ WC/C

.Desbaste
-Pulido

-Se quita el
molde

PULIDO |]
Pegudo molde

de baquelita
PULIDO

Figura 6.5. Preparacion de las muestras.

En primer lugar se cortd la muestra en dos partes por medio del equipo ACCUTOM
"STRUERS-50" (Figura 6.5.A.) Luego se procedi6 a pegar estas dos partes por el lado de
las superficies recubiertas y se les coloc6 un molde de baquelita, con el fin de proteger
los recubrimientos y tener un mejor agarre durante la etapa posterior de pulido que
explicaremos detalladamente a continuacion (Figura 6.5.B). Como resultado se obtiene la
seccion transversal sustrato-recubrimientos/recubrimientos-sustrato.
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Figura 6.6. Intercara sustrato-recubrimiento/recubrimiento-sustrato. El sustrato en de metal
duro y las dos capas de recubrimientos correspondes al WC/Cy TiN. La regién en negro al
centro es baquelita.

Las etapas precedentes se llevaron a cabo para finalmente realizar el pulido. Pulir una
cara lateral del sustrato permite medir el espesor de los recubrimientos por SEM pero
principalmente podremos observar la formacion y propagacion de grietas durante la
indentacion (Figura 6.6.a). Para esto, se utilizarAn maquinas de pulido manuales
STRUERS LaboPol-5 y Buehler Alpha. El primer desbaste se realiz6 con una lija gruesa
de 80um vy luego se utilizaron discos magnéticos de diamante STRUERS MD-Piano de
talla de grano 120, 220, 600 y 1200 ym. En todas estas etapas el lubricante era agua.
Luego se procedio al pulido de las caras desbastadas, para lo cual se utiliz6 pasta de
diamante de tamafio de grano abrasivo de 6 yum en un principio y luego de 3 ym usando
un lubricante Kemet tipo GW2. Finalmente se utilizé un disco STRUERS MD-Nap, en el
cual se afadio silice coloidal de tamafio de grano de 0,5um combinandolo con el mismo
lubricante. Se obtuvo muestras con una superficie “espejo” libre de tensiones residuales.

Proceso Abrasivo + Lubricante Disco
Etapa 1: Desbaste grueso | Agua Lija-80um
Etapa 2 : Desbaste Agua MD-piano-120
Etapa 3 : Desbaste Agua MD-piano-220
Etapa 4 : Desbaste Agua MD-piano-600
Etapa 5 : Desbaste Agua MD-piano-1200
Etapa 6 : Pulido Pasta de diamante de 6 um + Lubricante MD-Plan
Etapa 7 : Pulido Pasta de diamante de 3 um + Lubricante MD-Nap
Etapa 8 : Pulido SiO, coloidal MD-Nap

Tabla 6.4. Proceso de Pulido.
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Acto seguido, se quité mecanicamente el molde de baquelita y se procedié al pegado de
las caras pulidas (Figura 6.3). Finalmente se obtuvo una muestra que tiene la misma cara
exterior que la muestra inicial (WC/C) pero que tiene una seccién transversal pulida. La
indentacion esférica se llevard a cabo sobre la linea que separa las dos partes de la
muestra. Para que el ensayo sea valido la separacion entre las dos partes de la muestra
debe ser inferior a 10um.

Espesor del Recubrimiento

En la figura 6.2.b podemos apreciar imagenes de la secciéon del material que fueron
tomadas con un microscopio electronico de barrido (SEM). Con el fin de mejorar la
resolucion de la imagen, la muestra fue recubierta con una capa delgada de oro (figura
6.7). Los espesores de recubrimiento fueron medidos a partir de las imagenes mediante
un programa de andlisis (Buhler Omnimet), marcando un punto a cada lado de cada
recubrimiento (parte superior e inferior). Se tomaron cuatro imagenes y en cada una de
ellas se midi6 tres veces el espesor del recubrimiento para calcular el valor medio.

Figura 6.7 Muestra recubierta con una capa delgada de oro.

6.5 Indentacion instrumentada

Para evaluar la dureza real de los recubrimientos se recurre a la nanoindentacion
instrumentada. Como las capas son finas es necesario usar cargas muy bajas, del orden
de mN, para evitar la influencia del sustrato. Generalmente, se acepta el criterio de que el
indentador no debe penetrar mas de un 10% en el espesor de la capa para evitar la
influencia del sustrato en el valor de dureza de la propia capa. Sin embargo, en este
estudio se evalla un sistema con recubrimiento bi-capa, compuesta por un recubrimiento
gradiente tipo DLC y una capa intermedia de nitruro de titanio donde el criterio del 10%
podria aplicarse Unicamente a la primera capa. En este sentido, se analizara el perfil de
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dureza conforme aumenta la penetracion del indentador, buscando la transicién entre los
valores de dureza de la capa triboldgica a una de alta dureza.

Nano indenter XP

~
\

~'
.

/’é‘g .\'-.' , Z",

| —

Figura 6.8 Nanoindentador XP.

Los ensayos se han llevado a cabo en un nanoindentador (MTS Nanoindenter XP)
equipado con un modulo de medida continua de la rigidez (CSM: continuous stiffness
measurements) (Figura 6.8). La medida de nanoindentacién implica un registro continuo
del desplazamiento del indentador (profundidad) y de la carga aplicada. Se evaluaron dos
limites de profundidad: 2000 y 6000 nm, bajo la velocidad de deformacién constante igual
a 0,05 st Las curvas de indentacién carga desplazamiento fueron analizadas con el
método Oliver y Pharr [20] y se hizo un promedio de los resultados con el objetivo de
obtener la dureza en funcion de la penetracion del indentador. Previo al ensayo fue
necesario pulir la muestra con silice coloidal durante dos horas, para reducir la rugosidad
superficial de la muestra y obtener menor dispersiéon en los resultados experimentales.
Finalmente se observaron las huellas de indentacion mediante microscopia de laser
confocal.

6.6 Indentacion esférica por contacto

La evaluacion de la respuesta del sistema recubierto al contacto mecanico por medio de
la indentacion esférica fue la principal actividad experimental en esta investigacion. Se
hicieron ensayos bajo solicitaciones motondnicas y ciclicas para los cuales se uso las
magquina servohidraulica INSTROM Modelo 8511 (Figura 6.9) con indentadores esféricos
de metal duro con un didmetro de 2,5 mm.




Fatiga por contacto esférico de un recubrimiento bi-capa depositado sobre un carburo cementado Pag. 63

Figura 6.9 Maquina INSTROM modelo 8511.

6.6.1 Indentacidn esférica bajo solicitaciones monotdnicas

En los ensayos de indentacion esférica bajo solicitaciones monotonicas se aplicaron
sobre la muestra cargas desde 200N hasta 1600N (Figura 6.10). El objetivo de este
ensayo es evaluar a que carga critica aparecen las grietas. Las condiciones de operacion
estan detalladas en la tabla 6.5.

P, N

ts

Figura 6.10 Esquema de ensayo de indentacion.
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Condiciones de ensayo
Carga inicial 50N
Velocidad de carga 30N/s
Tiempo de carga 20s
Velocidad de descarga 50N/s

Tabla 6.5 Condiciones paralos ensayos monotdnicos.

6.6.2 Fatiga por contacto esférico

Los ensayos de fatiga para evaluar el sistema GD13 + TiN +WC/C se disefiaron en
funcion de trabajos previos realizados en los componentes GD13 + TiN [22] [21] ¥
GD13 + WCI/C [1] donde se observaron mecanismos de dafio en cargas de 600 a 400
en el primero y de 1200 a 200N en el segundo en una variacion de ciclos entre 10% 10°,
Las cargas se aplicaron mediante ondas sinusoidales, donde el punto medio y la amplitud
se calcularon segun las ecuaciones 6.2 'y 6.3, a una frecuencia de 10Hz. El coeficiente
de carga R definido como Pmin/Pmax fue 0.1

P N

R= pml’n/pméx= 0.1

min

ts

Figura 6.11 Esquema de un ensayo de fatiga por contacto esférico.

_ Omax T0min
Omedia = metTnin Ec.6.2

Amplitud = 5 = Znex—Cnin Ec.6.3
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Posteriormente, se adquirieron imagenes tanto para los ensayos monotonicos como para
los ciclicos por microscopia 6ptica de cada una de las huellas residuales midiendo el
diametro de las mismas mediante el software MOTIC IMAGES ADVANCED 3.0.
Podemos apreciar un ejemplo en la figura 6.12. Asimismo se observa la propagacion de
grietas con el microscopio de laser confocal OLYMPUS LEXT OLS 3100 (Figura 6.13)

: 1 &
~ |Area : 39349 squm

Perimeter : 703 um|

Figura 6.12 Medicion del diametro de una huella mediante el software (1300 Ny 1030iclos).

Figura 6.13 Microscopio de laser confocal (OLYPUS LEXT OLS 3100).
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/.RESULTADOS Y DISCUSIONES

7.1 Adherencia - “Scratch Test”

Se determinaron las cargas criticas a partir de cuatro ensayos realizados en el sistema
WC/C + TiN + GD13. Los valores medios se muestran en la Tabla 7.1, y la evolucién del
dafio en la Tabla 7.2, en el cual la primera muestra no pone en evidencia los dafios en el
rango de carga que se evaluo.

Ley (N) | Ly (N) | Lea(N)
| Valores medios | 41,9 51,3 53,6

Tabla 7.1 Cargas criticas.

Muestra L¢y: Aparicion de Ly : Delaminacion del L¢,: Aparicion del sustrato
dafio cohesivo. primer recubrimiento.
Carga (N) 52,8
3
No hay evidencia de
dafio
Carga (N) 37,0
4
No hay evidencia de
dafio
Carga (N) - 498 49,8

Tabla 7.2 Evolucién del dafio.
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La primera carga critica L, representa la aparicion de dafio cohesivo ( dafio intrinseco a
la capa WC/C). Las otras dos cargas criticas representan el dafio adhesivo y esta
relacionado con el desprendimiento de la capa WC/C respecto a la de TiN y de ésta del
sustrato, respectivamente.

La carga critica L., representa la delaminacion del primer recubrimiento y podria estar
asociado con desconche. En este contexto, el desconche a lo largo de los bordes de la
huella de rayado se debe a la recuperacién elastica del recubrimiento y el sustrato [17].
Este tipo de dafio no esta relacionado con la delaminacion que se forma delante del
indentador con punta de diamante durante el desplazamiento, sino que se forma cuando
ya hubo contacto entre el indentador y la superficie de la muestra. Se les llama “grietas
tensiles” (Tensile Cracking), y son generadas por la presencia de tensiones que aparecen
a causa del desplazamiento del indentador.

L., es la carga critica que representa la aparicion del sustrato y puede estar asociada

con el desconche en cufia (“wedge spallation”). Este dafio esta usualmente localizado en
la huella de rayado, y el desconche a lo largo de esta huella aumenta conforme

incrementa la carga normal aplicada.

Las cargas criticas estan por encima de 30-40 N con lo cual se puede afirmar que el
sistema de recubrimiento satisface al ensayo de rayado.

7.2 Caracteristicas de las muestras.

Se realizaron dos muestras con la técnica de las intercaras pegadas. Para determinar la
validez de estas muestras se analizaron la separacion y el desnivel de las dos partes
pegadas en el microscopio de laser confocal (Figura 7.1). Los valores estan indicados en
la Tabla 7.3. La separacion en el caso de las dos muestras es inferior a 10um, con lo cual
las muestras se pueden dar por validas.

Se debe sefalar que durante este proceso se tuvieron algunas dificultades con la
muestra 2, puesto que el desnivel inicial era de 11um y la separacion de 20 ym. Por esta
razén se tuvo que quitar el molde de baquelita mecanicamente y volver a hacer el
pegado. En el caso de la muestra 1 se infiltré baquelita en la seccion transversal. No se
conoce que influencia tiene el desnivel entre las dos partes de la muestra, pero se puede
esperar de que la carga que se indentara en el centro podria tener un efecto diferente de
cada lado de la muestra.

Muestra 1 Muestra 2
Separacion (um) 10 3,9
Desnivel (um) 1 5

Tabla 7.3 Caracteristicas de las muestras- Separacion y desnivel.
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172600

13200

8800

Figura 7.1 Caracteristicas de las muestras- Separaciéon y desnivel.

7.3 Caracteristicas de los recubrimientos

7.3.1 Espesor del recubrimiento

Se presentan los resultados de la medida de los espesores del recubrimiento en la Tabla
7.4. Se esperaba que los espesores de los recubrimientos fueran del orden de 3um como
se puede observar en el microscopio éptico (Figura 7.2). La figura 7.3 ilustra la seccion
transversal de una muestra, en la cual se puede apreciar la estructura columnar del TiN
(capa interna) mientras que la figura 7.4 representa el recubrimiento multicapa WC/C.

Recubrimiento DLC (WC/C) (um) Recubrimiento TiN(um)

2,7 3,5

Tabla 7.4 Espesores de los recubrimientos.
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MLl
ength : 6 um

Figura 7.2 Seccion transversal Figura 7.3 Seccion transversal por SEM
por microscopia Optica. (Scanning electron microscopy), recubrimiento
interior TiN, recubrimiento exterior WC/C.

Figura 7.4 Micrografia del recubrimiento WC/C obtenida por FIB (Focused ion beam).

7.3.2 Indentacién Instrumentada-Nanoindentaciéon

El perfil de dureza en funcion del desplazamiento obtenido por indentacion instrumentada
para el sistema bi-capa se presenta en la figura 7.5. Se muestran dos perfiles que
corresponden a dos valores maximos de penetracion de 2000 y 6000 nm. Del primer
perfil se extrae un valor con baja dispersién que permite mostrar un plateau de dureza
aproximado a 12 GPa a una profundiad que equivale al 10% del espesor del
recubrimiento de WC/C (~260 nm), mientras que el segundo perfil permite mostrar la
transicion incremental de dureza la cual coincide con la intercara WC/C-TIN (~2500 nm).
Sin embargo, cabe puntualizar que cuando se aplicd un desplazamiento maximo de 6000
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nm, la huella de indentacion Berkovich present6 agrietamientos y desconches (figura 7.7).
La ocurrencia de estos fenomenos también se registré en la curva carga-desplazamiento
(figura 7.6).

Para 2000 nm se realizaron 27 indentaciones y para 6000nm se realizaron solamente 9
indentaciones.

Hardness vs Displacement Into Surface

30 [ We-C + TiN h2000mm = WC-C+TiN h6000nm |
T 25
o

g8 8 3
. IHHHHHIHM[!
0 et ﬁﬁ
0 15 :
= Dureza Profundidad
o 10 = =
o i 12 0.3
TiN 19 >

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000

Displacement Into Surface (nm)

Figura 7.5 Dureza en funcion de la profundidad para un recubrimiento bi-capa sobre un
metal duro.
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Figura 7.6 Carga en funcién de la profundidad de nanoindentacién para un recubrimiento bi-
capa sobre un metal duro.
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Figura 7.7 Nanoindetacion en la superficie del recubrimiento bi-capa depositado en metal
duro.

7.4 Generalidades sobre el ensayo de indentacion esférica.

En el marco de esta investigacion, se pretende evaluar el comportamiento a fatiga por
contacto de un sistema integrado por un recubrimiento doble capa (WC / C + TiN)
depositado sobre un carburo cementado (10% Co peso y tamafio de grano de carburo de
0,5um). Se intenta determinar el posible beneficio de la opcion bi-capa con respecto a las
alternativas correspondientes a capas sencillas.

En este sentido, el estudio se plantedé teniendo en cuenta resultados obtenidos
anteriormente por el CIEFMA en los sistemas GD13 + WC/C [1] y GD13 TiN [22] (Figura
7.8).

GD13 + WC/C GD13 +TiN
1300 4 ™ 1300 4
1 g ®  No hay dano
1200+ - . ' 12001 ®  Grietas circulares
1100 [} ] n 1100
1000 =] ] B [ ] 1000
900 = a n 5] 900 ]
800 n o il 800 = o
~ ] —~ 700
3 700 o Ju] z 1 ] ol o =
o 600 B u] o 600 = o o o
500 ] ] 500 | | m o | |
400 ] - o 400 o n o o o
1 ] o ] = o
300 ] [} 300 | |
200 o o 200 m
4| ® No hay dano 1
1001 m Grietas circulares B . 1005
0 T T T T T T T 0 R AR T A0 SRR SRS A URIR AL TR RS 1 F
10" 10° 10' 10° 10° 10* 10° 10° 10" 10° 10' 10° 10° 10 10° 10°
N N

Figura 7.8 Ensayos de fatiga por contacto realizado por el CIEFMA en el sistema GD13 +
WC/C (a laderecha) y GD13 + TiN (a laizquierda).




Pag. 72 Memoria

Namero de ciclos 10° 10° | 10* | 10° | 10°
Monoténico Fatiga
Cargas critica de aparicion de grietas en 800 600 | 400 | 400 | 400
TiN (N)
Cargas critica de aparicion de grietas en 1300 1200 | 900 | 600 | 200
WC/C (N)

Tabla 7.5 Cargas criticas en ensayo monotonico y en fatiga para los sistemas GD13 + TiN y
GD13+WC/C.

Como se puede observar en la tabla 7.5, en el caso de un ensayo monotoénicos en el
WCI/C se forman grietas a cargas mas elevadas que en el TiN: 1300N contra 800 N. En
cambio, el WC/C es mas sensible a fatiga, ya que bajo solicitaciones ciclicas las grietas
aparecen a cargas maximas de 200N mientras que en el TiN éstas se forman a 400N.

Al colocar un recubrimiento TiN entre WC/C y el sustrato, se pretende lograr una mejora
en la resistencia, tanto en el caso de ensayos monotonicos como en fatiga.

Durante este estudio se realizan indentaciones esféricas en una muestra homogénea vy
en dos muestras preparadas con la técnica de intercaras unidas (figura 6.5).

7.5 Indentacion esférica monotdénica

7.5.1 Identificacién del dafio por contacto monoténico - Determinacion de la
carga critica

La carga critica es aquella que provoca dafio en el sistema y corresponde a la aparicién
de grietas anillo. Con el fin de estimar esta carga para la aparicion de dafio bajo
solicitaciones monotonicas en el sistema carburo cementado + TiN + WC/C, se realizaron
ensayos hertzianos o de indentacion esférica. Para considerar la evolucién gradual del
dafo se aplicaron un rango de cargas desde 200N hasta 1600N. Las huellas procedentes
de la indentacion fueron analizadas por microscopia oOptica y confocal. Se observé que
las huellas de superficie asociadas con la deformacién plastica irreversible se marcaban
mas a medida de que se aumentaba la carga (figura 7.10) EI mecanismo que permitié
determinar la carga critica, P., fue la aparicion de grietas anillo en la periferia de la huella,
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sobre la superficie del recubrimiento WC/C (Figura 7.9). El valor de esta carga critica fue
de 1604 N.

Figura 7.9 Aparicion de grieta anillo para una carga de 1604N en una indentacion esférica
monotdnica.
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Figura 7.10 Huellas de indentacidn bajo solicitaciones monotonicas.

A partir de la carga critica monoténica P, , se determina la presion limite monotonica
pci(ecuacion 7.1) que representa la presion maxima en el momento de aparicion de
fisuras en el recubrimiento. Estos valores (tabla 7.6) se usaran como referencia para la
comparacion que se realizara con la presion critica en fatiga. Esta presion se calcula
segun la ecuacion 7.1.

Pc1 = Ec.7.1

ma?
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Carga critica para la aparicion de Presion critica para la aparicion
grietas P¢ (N) de grietas p¢1 (GPa)

1604 12,5

Tabla 7.6 Carga y presion critica bajo indentacion esférica monoténica.

7.5.2 Caracterizaciéon del dafio inducido por contacto monotdnico.

Con el fin de observar el dafio generado en profundidad por indentacién esférica, se
sigui6 el procedimiento descrito en el apartado 6.6.1. La inspeccién mediante microscopia
Optica y confocal revelaron las indentaciones, tanto en vista superficial como en seccion
transversal. Ademas se realizaron micrografias mediante microscopia electrénica de
barrido (SEM) para un analisis mas preciso de la nucleacion y propagacion de grietas.

En la figura 7.11 se muestran las huellas de indentacién para la carga critica monoténica
de 1604 N, podemos apreciar la deformacion cuasiplastica del sustrato tanto en la
seccion transversal como en la superficie. Se observa igualmente la grieta anillo
concéntricas que crecen de forma cénica hacia el interior del sustrato.

La figura 7.12 ilustra el analisis mediante SEM del mismo sistema. Corrobora lo ya
observado a través de la microscopia optica. Ademas se ve que la fisura pasa
directamente desde la superficie hacia el sustrato sin pararse en ninguna de las
intercaras.

Un andlisis critico de los resultados anteriores parece indicar que afadir un recubrimiento
TiN entre el recubrimiento WC / C vy el sustrato hace que el recubrimiento de DLC, siga
teniendo el mismo coeficiente de friccidn bajo, y que sea mas resistente a cargas mas
elevadas ,1600N en vez de 1300N. Asi, poner un bi-capa hace mas resistente al material
en ensayos monoténicos, puesto que éste puede soportar cargas mas elevadas. Desde
este punto de vista, podriamos decir que el recubrimiento TiN absorbe parte de la tension
generada por las solicitaciones mecanicas. Cabe recalcar que los dos sistemas — sustrato
+WC/C y sustrato + TiN + WC/C- han sido investigados con el mismo equipo y en las
mismas condiciones de trabajo, de modo que se puede realizar la comparaciéon. Para
comprobar esta hipétesis se han realizado ensayos en fatiga, que se presentan en el
apartado siguiente.
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Deformacion
cuasi-pldstica

sustrato

Figura 7.11 Dafio generado en profundidad en el sistema GD13 + TiN +WC/C por contacto
esférico monoténico a 1604 N. Observacion en el microscopio de laser confocal; parte
superior: superficie; parte inferior: intercara.

Figura 7.12 Micrografias por SEM de la seccion transversal de la huella por indentacién
esférica montdnica a 1604N.

7.6 Fatiga por contacto esférico

En este apartado se propone estudiar y caracterizar cudl es el efecto de la fatiga por
contacto esférico en el sistema investigado en el presente trabajo.
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7.6.1 Indentacion esférica por contacto ciclico.

Para comprobar el efecto de la fatiga se trabaj6 partiendo de cargas cercanas e inferiores
a las cargas criticas de los sistema GD13+ TiN y GD13 + WC/C que lo niveles de carga
empleados se indican en la tabla 7.7 . Para ello, se realizaron ensayos con un indentador
de 2,5 mm de diametro sobre una muestra homogenea a diferentes nimeros de ciclos.
Se intentd hallar la cargas criticas del GD13+ TiN+ WC/C en fatiga. Se puede apreciar
en las secuencias de la figura 7.13 el mapa de dafio bajo cargas repetitivas por contacto
esférico. Se puede notar que a 800N-10" ciclos ya hay grietas en donde en el sistema
GD13 + WCI/C no habia. En fatiga (10°) observamos que a 200N también hay grietas.

Namero de ciclos 10° 10° 10* 10° 10°
Monotdnico Fatiga

Cargas critica de 800 600 400 400 400
aparicion de grietas en
TiN (N)
Cargas critica de 1300 1200 900 600 200
aparicion de grietas en
WC/C (N)

Tabla 7.7 Cargas criticas en ensayo monoténico y en fatiga para los sistemas GD13 + TiN y
GD13+WC/C.

7.6.2 Determinacién de las curvas P-Ny p0O-N

En las curvas P-N de la figura 7.14 se muestra la aparicién de dafio del sistema GD13 +
TiN + WC/C, para valores que se pens6 podian ser criticos y de nimero de ciclos de 1
hasta 10°. Se puede observar una disminucion abrupta entre el limite de monoténico y el
limite de fatiga en términos de carga, desde los 1600N hasta lo 200N.

Una parte fundamental de este trabajo es analizar la fatiga por contacto en términos de
presiones. Se estimo6 la maxima presion po, asociada a cada huella producida para los
valores de carga y nimero de ciclos evaluados (Figura 7.15). Esta se obtiene a través de
po = P/ma donde P es la carga y a el radio de contacto. Posteriormente, se genero el
gréfico po-N (figura 7.15) donde se observa que los pardmetros son inversamente
proporcionales; es decir, a medida que disminuye la presion, el nimero de ciclos
aumenta. Para las cargas de 400N y 200N a ciclos de 10° y 10° se promediaron los
valores del diametro y el nimero de ciclos anterior inmediato. Para 10° ciclos el gréafico no
se ajusta al comportamiento esperado. La presion deberia disminuir conforme el nimero
de ciclos aumenta. Probablemente es un error experimental que se cometié al medir los
radios de contacto.
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=== No hay grietas
mmm Grietas

400N-10¢ciclos

300N-10*ciclos

200N-10°ciclos 200N-10%ciclos

Figura 7.13 Mapa de dafio por contacto esférico ciclico en el sistema GD13 + TiN + WC/C -
imagenes con el microscopio de laser confocal.




Fatiga por contacto esférico de un recubrimiento bi-capa depositado sobre un carburo cementado Pag. 79

1800 —
] B No hay dano
1600 - m B Grietas circulares
1400
. o |
1200 4
1000 4
2 o
a 800 o o o
600 -
400 o o ] o
. 0
200 - & B [l 8]
0 B LI L N B L S S L L S L) S R R L R )
10" 10° 10 10° 10° 10 10° 10°
N
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Figura 7.15 Curva po- N. Aparicion del dafio bajo cargas ciclicas.
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En esta investigacion se define el limite a fatiga como la carga maxima donde no se
presenta dafio, entendido éste como la ausencia de grietas circulares hasta 10° ciclos. El
valor del limite a fatiga del sistema estudiado coincide con el valor del limite a fatiga del
sistema GD13 + WC/C. En la tabla 7.8 Se muestran los valores de carga y presion
asociados al limite a fatiga ilustrados en las figuras 7.14 y 7.15.

Limite a fatiga (N) Limite a fatiga ps(MPa)

GD13+WC/C + TiN 200 7,12

Tabla 7.8 Limite a fatiga para el sistema GD13 + WC/C + TiN.

Asimismo, el cociente entre el limite a fatiga y el limite monoténico se establecié como un
pardmetro de evaluacién de la sensibilidad a fatiga de los sistemas estudiados. Un
material poco sensible a fatiga presentarA un cociente cercano a la unidad. Los
resultados de pr/pc (tabla 7.9) son valores que no son cercanos a la unidad, por lo tanto
son sensibles a fatiga. Se sabe que el sistema GD13 + WC/C también es sensible a
fatiga, se podria entonces deducir que la capa de TiN entre el sustrato y el WC/C no
impide que el recubrimiento base carbono sea sensible. Esta caracteristica puede estar
relacionada con la naturaleza amorfa de este recubrimiento, pero esta hipétesis necesita
un estudio en profundidad nivel del recubrimiento WC/C en si.

Sensibilidad a fatiga pg/pc

GD13+WC/C + TiN 0.57
GD13 +WC/C 0.62
GD13 + TiN 0.87

Tabla 7.9 Comparacion de la sensibilidad a fatiga.

7.6.3 Caracterizaciéon del dafio por fatiga en la seccién transversal.

Con el fin de observar el dafio generado en profundidad por indentacién esférica bajo
cargas ciclicas se prepararon muestras con la técnica de las intercaras pegadas. La
inspeccion mediante microscopia éptica revel6 las indentaciones tanto en vista superficial
como en seccidn transversal. Ademas se realizaron micrografias mediante microscopia
electronica de barrido (SEM) para un analisis mas exhaustivo del dafio por fisuracion. En
un primer lugar se indentd a cargas altas y a menor nimero de ciclos, que correspondian
a cargas criticas para los sistemas con un solo recubrimiento. Luego se realizaron
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indentaciones a cargas mas bajas y en fatiga, para comprobar si colocar un recubrimiento
tribolégico sobre uno de alta dureza disminuye la sensibilidad a fatiga del sistema
completo. Es decir, si en las grietas generadas en la superficie pueden ser deflectadas o
paradas cuando interactdan con la intercara entre los dos recubrimientos.

Las indentaciones efectuadas se muestran en la figura 7.16 a continuacion. El indentador
se colocé al centro con la ayuda de una lupa. Como este método no es preciso hubieron
muchas huellas que no pudieron ser consideradas como validas, principalmente porque
estaban fuera del eje 0 no centradas en el eje. Esto supone que la carga real a veces
varia de un lado a otro.

1. Huella no centrada
1. 1600N-10ciclos
2. No mostrada- fuera

2. No mostrada- fuera del eje

del eje.
3. 200N- 98103 =10°

3. 400- 250 000 ciclos

4. 800N -10° ciclos 4. 300N -10* ciclos

5. 1300N -10° ciclos 5. 200N -10* ciclos

6. 500 N -10* ciclos 6. 800 N -10° ciclos

7. 1300N -103 ciclos 7. Fall6 por descarga.

Figura 7.16 Indentaciones esféricas en las muestras pegadas por latécnica de la intercara.

En la figura 7.17 se muestra el comportamiento del sistema estudiado bajo indentacion
ciclica. Las imagenes a) y b) muestran la evolucion del dafio para 1000 ciclos para una
carga de 1300N y 800N respectivamente. Recordamos que a 1300N-10° ciclos aparecian
grietas en el sistema GD13+ WC/C y a 800N-10° ciclos en el GD13 + TiN. Observamos
en el microscopio de laser confocal que el efecto de la fatiga es revelado por la
acumulacion gradual del dafio cuasi-plastico. En el caso de la carga mas elevada
(1300N) se observa claramente que las grietas del recubrimiento penetran en el sustrato.
Para 800N- 1000 no se distinguen grietas.
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Figura 7.17 Dafio generado por indentacién
esférica ciclica. Parte superior: superficie; parte
inferior intercara.

a)1300N-10° ciclos; lado izquierdo vy lado
derecho.

b) 800N-103 ciclos.

b)

Las imagenes obtenidas por SEM (figura 7.18) corroboran el analisis realizado mediante
microscopia optica. En el caso de 800N- 1000 ciclos, no se tiene una imagen porque en
SEM no se observaban grietas. Para 1300N-1000 ciclos se ve una grieta incipiente que
entra de la superficie al sustrato cambiando muy poco de trayectoria, evolucionando de
manera estable ya que el campo tensional tractil disminuye al aumentar la profundidad
del material hasta llegar a ser compresivo. Por otro lado también se observa dafios bajo
la superficie de contacto, que se inician y se propagan en el sustrato (Figura 7.19). Este
dafio puede estar relacionado con el hecho de que la muestra se debilita cuando se
realiza la técnica de las intercaras pegadas. El material se deteriora mas rapido que un
gque material que no ha sido cortado. Adicionalmente, se sabe que existe un desnivel
entre las dos muestras pegadas (desnivel muestra 1: 1 ym) que a pesar de ser
relativamente pequefio, se tiene que considerar puesto que los espesores de los
recubrimientos son del orden de 3 pm. Este desnivel podria ampliar la carga de
indentacién que se aplica.
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Figura 7.18 Micrografias SEM de la seccién de la huella por indentacion esférica a 1300N —
1000 ciclos.

Figura 7.19 Micrografias SEM del dafio que se forma directamente en el sustrato 1300N —
1000 ciclos.
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Figura 7.20 Dafio generado por indentacion
esférica ciclica. Parte superior: superficie;
parte inferior intercara.

a) 500N-10* ciclos;

b) 400N-250 000 ciclos;

c) 300N-10* ciclos;

d) 200N-10° ciclos;

e) 200N-10* ciclos.

Al realizar ensayos a cargas menos elevadas y a un mayor numero de ciclos se intentd
desvelar el efecto de la fatiga sobre el sistema. Después de haber observado las huellas
en el microscopio 6ptico, se quisiera analizar las huellas por microscopia electrénica de
barrido (SEM). Sin embargo durante la sesion de SEM no se pudieron observar ni la
nucleacion ni la propagacion de fisuras para las cargas mas bajas (200N y 300N). Por
esta razon se analizaron en primer lugar las huellas en el microscopio de laser confocal a
diferentes aumentos (20X, 50X y 100X) para luego volver a analizarlas en el SEM.
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En la figura 7.20 se observa claramente la deformacion cuasi-plastica para todas las
cargas. En las figuras 7.20 c) d) e) que representan las cargas 300N- 10*ciclos, 200N-
10°ciclos, 200N-10"ciclos respectivamente, no se detectan a este aumento (20X) fisuras
gue alcancen a pasar al sustrato. A la carga 400N-250 000 ciclos, se observa la
formacion de grietas conicas pequefias que llegan hasta el sustrato. El analisis SEM
(Figura 7.21a) obtenido a esta carga confirma lo dicho anteriormente. Se puede ademas
notar que la grieta se desvia en la intercara entre WC/C y TiN y luego va hacia el
sustrato. Si se compara con la indentacién realizada a 1300N-10° ciclos se puede
observar que la trayectoria de la fisura es relativamente diferente. Se puede deducir
entonces que a mayor carga aplicada la grieta se propaga en fatiga directamente hacia el
sustrato. Por su parte, a cargas menores y mayor numero de ciclos, la grieta tiene una
trayectoria mas ondulada, lo que muestra que se propaga con mas dificultad.

Comparando la Figura 7.21 a (400N -250000 ciclos) a la figura 7.21.c que muestra la
micrografia del sistema GD13 + WC/C para una carga de 600N a 10° ciclos podemos
afirmar que el recubrimiento bi-capa retrasa la propagacion de la grieta. En efecto, en el
caso de un solo recubrimiento la grieta aparece en la superficie luego crece hasta superar
la intercara y penetrar al sustrato.

Figura 7.21 Micrografias SEM de la seccién de la huella por indentacion esférica a) 400N-
250000 ciclos b) 1300N-10° ciclos.
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40um

Figura 7.21 c) Micrografias SEM de la seccion de la huella por indentacién esférica del
sistema GD13+WC/C a 600N-10° ciclos [1].

A un aumento de 100X logramos observar algunos fendmenos relevantes para las
indentaciones a carga 300N -10*ciclos y 200N-10° ciclos.

En el caso de 300N -10* ciclos, la observacion en el microscopio de laser confocal puso
en evidencia una fisura que venia de la superficie y se propagaba en los dos
recubrimientos sin ninguna desviacion. Pero en la figura 7.22 podemos apreciar que la
grieta se propaga en el contorno de un defecto (una gota) del recubrimiento WC/C. Para
comprobarlo realizamos nuevamente el analisis en SEM. Esta vez limpiamos la muestra
con ultrasonido con el objetivo de mejorar la calidad de la imagen. Sin embargo, no
pudimos observar esta fisura porque el recubrimiento habia saltado.

En el caso de 200N -10° ciclos, la observacién de la imagen en el microscopio de laser
confoncal (figura 7.23) revela una grieta que viene de la superficie, pasa al recubrimiento
W(CIC, se desvia en la intercara WC/C y TiN y no se ve claramente si pasa al sustrato o
no. Para comprobar este resultado volvimos a analizar por segunda vez las imagenes en
SEM, limpiando la muestra con ultrasonido. Efectivamente se pudo apreciar esta grieta
gue se propaga en el recubrimiento. Esto significaria que el hecho de emplazar un
recubrimiento TiN entre WC/C retrasaria la propagacion de las grietas, y en consecuencia
mejoraria la resistencia a fatiga.
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Sin embargo para confirmar la hipotesis de este estudio se tendria que cambiar la
metodologia de preparacion de muestras, puesto que la técnica de las intercaras
pegadas afecta los resultados. En efecto, en las muestras pegadas se pueden observar
grietas en la superficie donde en las muestras homogéneas no se observan como en el
caso de 200N-10° ciclos.

Gota

» AT

Ampliacion

Figura 7.22 Imagenes en el microscopio de laser confocal de la propagacion de una grieta a
300N — 10*ciclos.
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Figura 7. 23 EV|denC|a de una grleta que se deswa por laintercara
Imagen del microscopio confocal 200N-10° ciclos.
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CONCLUSIONES

El objetivo de este estudio es analizar la respuesta mecanica bajo contacto esférico
monotoénico y ciclico del sistema GD13+ TiN +WC/C. De los resultados obtenidos se

puede concluir que:

1. EIl colocar un recubrimiento TiN entre el sustrato de carburo cementado y el
recubrimiento WC/C, hace que el sistema sea mas resistente a cargas
monotonicas: el sistema estudiado resiste a 1600N en vez de 1300N para el
GD13+ WC/C y 800N para el GD13+TiN. Asi, se comprueba la hipétesis de que
el recubrimiento TiN absorbe parte de la tension generada por las solicitaciones
mecanicas.

2. El limite a fatiga del sistema estudiado (200N) es idéntico al del sistema GD13
+WC/C, lo que implica que un recubrimiento bi-capa no mejora necesariamente la
resistencia a las solicitaciones mecéanicas. Sin embargo, se intuye que el sistema
bi-capa retrasa la propagacion de la grietas, porque estas se deflectan en la
intercara de los dos recubrimientos en vez de pasar directamente hacia el
sustrato.

3. La conclusion anterior no debe considerarse como definitiva ya que las muestras
analizadas, se realizaron con el método de las intercaras pegadas. Este método
es efectivo porque podemos apreciar la evolucion del dafio, pero no es preciso
puesto que es un método manual, y puede haber muchos errores que aunque
parezcan minimos pueden influir en los resultados. Para un analisis exhaustivo se
propone el analisis del dafio en muestras homogéneas (sin corte y pegado) a

través de “ focused ion beam”, FIB.
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ANEXOS

A PRESUPUESTO

El presente estudio se basa en el trabajo continuado de una persona durante 5 meses,
con soporte de diversos profesores, doctorandos y técnicos. Se ha desarrollado en el
Laboratorio de Fractura y Fatiga de la Escuela Técnica Superior de Ingenieria Industrial
de Barcelona (ETSEIB), perteneciente a la Universidad Politéctica de Cataluna (UPC).
Para su realizacion se han utilizado diferentes maquinas de ensayos, preparacion y

observacion, disponible en el citado laboratorio.
Las tareas basicas de esta investigacién han sido:

e Preparacién metalografica de las diferentes probetas a estudiar.

e Ensayos bajo contacto monotoénico y ciclico

e Observacion y medicion de las probetas mediante diferentes técnicas de microscopia.

e Trabajo de investigacion, andlisis de resultados y ejecucion por parte del personal
cualificado.

En base a lo expuesto anteriormente, el presupuesto de este proyecto se estructura
segun tres conceptos base: la amortizacién de las maquinas utilizadas, el gasto asociado
al material de laboratorio necesario para todas las tareas de investigacion y los
honorarios del personal involucrado en este proyecto. En cuanto al personal

especializado se ha estimado en tiempo su participacion.

e Laintervencion del profesor tutor en forma de reuniones ha sido aproximadamente de
4 horas al mes. A nivel de honorarios se considerara al tutor como Ingeniero Jefe de
Proyecto.

e La intervencion de los doctorandos se estima de 35h al mes aproximadamente. A
nivel de honorarios se considerara al doctorando como Ingeniero Senior.

o El trabajo realizado por el autor del presente proyecto se estima en aproximadamente
100h cada mes.

e El uso de todos los instrumentos y maquinas de ensayo necesitan el soporte de
personal competente. La intervencion de técnicos es imprescindible en el correcto uso
de las maquinas y al buen funcionamiento del laboratorio. Se estima la intervencién de
los técnicos de 10h al mes.

En la tabla A.1 se pormenoriza el costo de cada uno de los conceptos que intervienen en

el proyecto.
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Concepto u?i)tztr?o Cantidad Subtotal
Costos de amortizacidn de la maquinaria
Pulidoras manuales ECOMET-4 de BUELHER 10€/h 40h 300 €
Maquina de corte ACCUTOM-%) de STRUERS 10€/h 1h 10 €
Encastadora LABOPRESS-3 de STRUERS 10€/h 1h 10 €
Maquina de ensayos INSTROM 8511 25€/h 150h 3.700 €
Microscopia oOptica 20€/h 25h 500 €
Microscopia SEM 30€/h 4h 120 €
Microscopia de laser confocal 50€/h 6H 300 €
SUBTOTAL 4,940 €
Material de laboratorio
Pafio para la preparacion metalografica, 6um 100€/ud lud 100 €
Pafio para la preparacion metalografica, 3um 100€/ud lud 100 €
Pafio para silice coloidal 200€/ud lud 200 €
Papeles de desbaste 2€/ud 8ud 16 €
Discos de desbaste de diamante 150€/ud 4ud 900 €
Pasta de diamante,6um 60€/L 0.25L 15 €
pasta de diamante,3um 300€/L 0.25L 75 €
Lubricante 50€/L 0.5L 25 €
Disolventes 2€/L 15L 3€
Bolas de indentacion 2€/ud 16ud 32€
Disco de corte de diamante 650€/ud lud 650 €
Resina de encaste 75€/kg 0.1kg 7.50 €
SUBTOTAL 2124 €
Honorarios personal especializado (periodo : 5 meses)
Ingeniero Junior 12€/h 500h 6,000 €
Ingeniero Senior 30€/h 175h 5,250 €
Jefe de Proyecto 60€/h 20h 1,200 €
Técnicos de laboratorio 25€/h 50h 1,250 €
SUBTOTAL  13.700 €
TOTAL PROYECTO 20.764 €

Tabla A.1 Presupuesto del proyecto de investigacion
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B ESTUDIO AMBIENTAL

De acuerdo a las actividades del presente proyecto descritas en anexo A, la valoraciéon
del impacto ambiental asociado a esta investigacion se limitard al consumo de energia
vinculado a la utilizacion de las diferentes maquinas de preparacion y ensayo, a los
materiales de las probetas y al tratamiento de los residuos derivados del uso del material

de laboratorio necesario para la preparacion de las muestras a analizar.

Es necesario indicar que el laboratorio esta instalado en el sétano lo que provoca la
utilizacion ininterrumpida de energia para iluminar las instalaciones. El consumo de
energia asociado al uso de las maquinas de optimizé mediante planificacion para reducir
al maximo los procedimientos y ensayos suplementarios o innecesarios. Sin embargo el
contacto por fatiga requiere ensayos muy prolongados en el tiempo, necesitando muchas

horas de funcionamiento y por consiguiente un gran consumo de energia.

Las probetas que han sido utilizadas para la realizacién de los ensayos han sido un
ndamero muy reducido. Asimismo, una de las ventajas de la mecanica de contacto
hertziana es la de necesita muestras muy pequefias en la experimentacién. Esto se
traduce en muy poco material utilizado, por lo que por un lado supondra menos cantidad
de residuos y por otro ha supuesto menor consumo de energia y de emisiones de CO; en

su obtencién y fabricacion.

Las operaciones de preparacion metalografica requieren varios pasos, utilizando
maquinas de pulido y diferentes accesorios. Con el fin de obtener el acabado deseado se
emplean diferentes pafios de pulido, lubricantes y pasta de diamante de calidades cada
vez mas finas. Los pafios se limpian con agua después de haber sido utilizados. Las
aguas sucias de pulido con particulas residuales de probeta, pasta de diamante y
lubricante se filtran mediante tamices. Sin embargo productos como el lubricante
considerado como toxico y las particulas de tamafio micrométrico no son filtrados y pasan
a las canalizaciones, luego esta agua volvera a ser filtrada y se mezclara con el agua
potable. De momento no se sabe el nivel de toxicidad de este producto en baja

concentracion. Se podria analizar cual es el impacto del lubricante en la salud humana.

En la preparaciénde probetas se realizaron en ciertos casos procesos de corte. Para
evitar el calentamiento de los disco de corte, las maquinas disponen de lubricacion. Una
vez retirados estos lubricantes se vierten en recipientes especiales, de manera que nose

mezclen con otras sustancias y puedan ser objeto de tratamiento adecuado.
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Por otra parte los desechos procedentes del encastado de las probetas se depositan en
los recipientes de residuos generales, lo que impone una optimizacién del tratamiento de

dichos desechos.

Para la limpieza de las diferentes probetas se utilizan productos quimicos como acetona y
etanol, que después de su uso se introducen en unos determinados envases para su

posterior reciclaje.




