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El objetivo del presente trabajo fue el de encontrar los pardmetros optimos de
aplicacion para la adeacion Super High Steel (SHS) 717 de base hierro-cromo
depositada utilizando rociado térmico por HVOF y arco eléctrico. Se utilizd un disefio
experimental factorial 3 para acanzar e objetivo planteado. Los pardmetros
operacionales variados fueron la relacion oxigeno/combustible y la velocidad de
alimentacién del material para € rociado por HVOF € cual se aplico utilizando una
pistola Tafa JP-5000. Para el rociado por arco eléctrico fueron variados el ampergjey
la presién de aire, y se utilizo una pistola Tafa 8830. Se realizaron ensayos de
abrasion y microdureza a las distintas combinaciones de parametros obtenidas, segun
las normas ASTM G-65 y E-384-99 respectivamente. La microestructura,
composicion de los recubrimientos y la superficie desgastada fueron evaluadas
mediante Microscopia Electrénica de Barrido y Espectroscopia por dispersion en
energia de rayos X. Los parametros optimos se calcularon mediante e método de la
superficie de respuesta, y la significancia de los mismos se evaué mediante un
andlisis de varianza (ANOVA). Se determino que la relacion oxigeno/combustible y
el ampergje son parametros claves en laresistencia a la abrasion del recubrimiento y
gue no existe una relacion directa entre los parametros de aplicacion y la dureza del
mismo.
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INTRODUCCION

La reduccién del desgaste de elementos de maquina es e objetivo
fundamental de una fraccion significativa de la comunidad cientifica dedicada al
desarrollo de nuevas tecnologias en la Ingenieria Mecanicay MetalUrgica. A partir de
los afios 70 del siglo pasado comenzd a tomar fuerza e proceso de rociado térmico
como procedimiento para reducir € desgaste y mejorar las propiedades superficiaes
de piezas y elementos de maquina sometidos a este fendmeno. Numerosas
publicaciones cientificas han calificado a Rociado Térmico como un método que,
dependiendo del material arociar puede proveer una excelente respuesta a la erosion,
abrasion, corrosion, fatiga y otras propiedades metalUrgicas requeridas por la
industria.

A pesar de que € rociado térmico comenz6 a aplicarse como proceso de
recuperacion de piezas desde hace casi un siglo, su reciente desarrollo se debe
principalmente al énfasis que se le ha dado a dos lineas de investigacion. La primera,
se refiere basicamente a la optimizacion de las diversas técnicas de deposicion que
permiten mejorar sustancialmente la calidad de los recubrimientos, y la segunda, al
desarrollo de materiales novedosos que respondan satisfactoriamente a las diversas
necesidades de la industria. Del primer enfoque dos métodos que han tenido una
aceptacion general en la industria seran objeto de nuestra investigacion, La
proyeccion térmica de oxigeno-combustible por alta velocidad HVOF (del ingles
High Velocity Oxigen Fuel) y e Rociado por Arco Eléctrico. Estas dos técnicas de
deposiciéon cumplen € principio de aplicar energia calérica para fundir el material a
rociar y energia cinética para proyectarlo sobre e sustrato. Ambas técnicas se

diferencian en lafuente de energia suministrada para calentar el material a depositar.



Entre los numerosos materiales desarrollados para ser aplicados por HVOF y
arco eléctrico, una nueva generacion se encuentra disponible para su aplicacion
conocida como Nanopolvos. Los nanopolvos prometen revolucionar la industria de
los materiales de alimentacion ya que investigaciones preliminares han demostrado
gue aumentan considerablemente la resistencia a desgaste (Benea, 2001) sin
comprometer la tenacidad a costos completamente justificados dados los beneficios
obtenidos. Los nanopolvos se comienzan a comercializar en la década de los 70s con
el proposito de mejorar la calidad de herramientas de maguina, aplicados mediante €
proceso de sinterizado, pero en los Ultimos afios es cuando comienzan a ser utilizados
como materiales de alimentacidn en los procesos de HVOF y Arco Eléctrico. Los
Nanomateriales son la tecnologia actual con mayor aplicacion comercial dentro de
toda la corriente “nanotecnolégica’ que ha invadido las publicaciones cientificas
especializadas en los Ultimos meses. Algunas publicaciones (Mechanical Engineering
Magazine, Nanotechnology, Scientific American entre otras) han reportado que
actualmente se encuentra en estudio e desarrollo de supercomputadores de escala
manomeétrica, 0 micro sistemas electro-mecanicos (mems) gque seran capaces de
autoreproducirse. En laindustria de los recubrimientos ya existen respuestas tangibles
a problemas comerciales comunes, como recubrimientos con microestructuras de
escala nanométrica (menor a los 100 nandmetros) que mejoran substancialmente las

propiedades respecto a los recubrimientos tradicionales (Jia, 1997).

Uno de los nanomateriales mas prometedores, recientemente aparecidos en €l
mercado, es la aleacion Super Hard Sted 717 (SHS717), desarrollada en €
Laboratorio Nacional de Ingenieria y Ambiente (Idaho, USA), € cual fue resefiado
como uno de los avances tecnoldgicos (de un total de 100) mas resaltantes del afio
2001 en la revista R&D (Research and Development) publicada en los Estados
Unidos. El lider del equipo que desarroll6 € material conocido comercialmente como

SHS717 es Daniel Branagan, quien ha sido reconocido por la revista “Technology



Review” publicada por el Massachusetts Institute of Technology (MIT) como “uno de
los jovenes mas brillantes, cuyo trabajo tendra impacto en la forma en que vivimos,

trabajamos y pensamos en el siglo que comienza’.

La composiciéon y microestructura del material es solo una de las variables a
considerarse en los procesos de rociado térmico (tal vez la mas significativa). Otras
variables de campo, como la relacion oxigeno/combustible y la velocidad de
alimentacion para el HVOF, y el amperaje o la presion de inyeccion de aire para el
arco eléctrico son determinantes en las propiedades mecanicas presentadas por el
recubrimiento. El objetivo del presente trabgjo es realizar un andlisis de la influencia
de dichos parametros sobre las propiedades mecanicas de la aleacién SHS717, para
obtener los valores Optimos de aplicacion de la misma. La validez de los resultados
serd determinada aplicando e método estadistico conocido como Andisis de

Multivarianza (MANOVA) y e método de las superficies de respuesta



ANTECEDENTES

Quiao y colaboradores (2.003) estudiaron los efectos de la quimica del
combustible y e polvo utilizado en las propiedades mecanicas y tribolégicas de
recubrimientos de WC-Co nanocristalinos por la técnica de HVOF. Estudiaron tres
nanopolvos de WC-Co distintos, €l primero nanocristalino, el segundo con un aditivo
gue retarda el crecimiento de grano y €l tercero, una mezcla entre nanopolvo y micro
polvo. Paraelamente modificaron las condiciones para tres relaciones
oxigeno/combustible distintas. Concluyeron que la relacion oxigeno/combustible que
produce mayor temperatura de particula, (1,2) resulta en mayor resistencia a la
abrasion y al desgaste por deslizamiento, pero presenta una mayor descarburizacion.
También reportaron estos investigadores, que e nanopolvo que presenta mejores
resultados, independientemente de las condiciones de aplicacion es el de crecimiento

de grano retardado.

Holubar y colaboradores (2.000) realizaron un estudio sobre las aplicaciones
futuras y presentes de los recubrimientos nanocompuestos superduros. Estudiaron los
distintos nanopolvos producidos actualmente a escala industrial con durezas entre 35
y 45 GPa. Concluyeron gque la mayor aplicacion presente de los nanocompuestos
superduros es e recubrimiento de maguinas de herramientas, pero que estas
aplicaciones podrian expandirse a otras &eas con la masificacion de su

comercializacion.

Patscheider y colaboradores (2001) analizaron la relacion estructura-calidad
en recubrimientos nanocompuestos y crearon un modelo que relaciona la dureza con
la microestructura. Encontraron que la méxima dureza para materiales nanocristalinos

se consigue cuando son depositados con 20% de fase amorfa.



Ja y Fischer (1997) compararon €l desgaste por deslizamiento entre
recubrimientos convencionales y nanocristalinos de WC-Co. Llegaron ala conclusién
gue la dependencia entre tamafio de grano y resistencia a desgaste es distinta para los
recubrimientos convencionales y los nanopolvos. En los ultimos la resistencia es
mayor gque en los primeros, y es proporciona ala dureza. También encontraron estos
investigadores que a menor contenido de Cobalto, menor desgaste por deslizamiento.

Stewart y colaboradores (1999) estudiaron la respuesta a la abrasion de
recubrimientos convencionales y nanocristalinos de WC-Co. Aplicaron los dos
recubrimientos en condiciones similares y realizaron ensayos de abrasion con
alumina y compuestos de silice. La resistencia a desgaste fue mayor en los
recubrimientos convencionales para todas las pruebas. Esto se debié a que los
recubrimientos nanocristalinos presentan mayor descarburizacion debido a su ata

relacién &rea superficia/volumen de particula.

Branagan y colaboradores (2003) emplearon desvitrificacion de cristales en
estado soOlido para desarrollar estructuras nanocompuestas en materiales de base
ferrosa. La desvitrificacion es un proceso de recocido especia de dos pasos que
consiste primero en ubicar por periodos extensos la muestra por debgjo de la
temperatura de cristalizacion para desvitrificar granos extremadamente finos, seguido
por un calentamiento a temperaturas superiores a la de cristalizacion por periodos
cortos. Microestructuras nanocompuestas pudieron ser formadas, consistiendo en a-
Fe, Fex3Cs and Fe3B detipo “triples’ de tamarfio en el orden de los 75 nm que fueron
estabilizadas por dispersiones de a-Fe de 2 a 10 nm alo largo de los bordes de grano
e incrustadas en la fase Fe,3Cs. Segun estos investigadores a 750 °C y a una taza de
esfuerzo de 10° s esta microestructura nanométrica estabilizada, demostré exhibir
Super plasticidad, esfuerzo méximo a la tension de 1800 MPay una elongacion a la
tension del 230%.



Gil (2002) optimizd recubrimientos en base niquel depositados por HVOF
utilizando un disefio experimental factorial 3° en e cual los parémetros optimizados
fueron la relacion oxigeno combustible, 1a velocidad de alimentacion de los polvos y
la distancia de rociado. Caracterizd la microestructura de la aleacion NiCrWBSiFeC
(conocida comercialmente como Colmonoy 88) empleando las técnicas de difraccién
de rayos X, microscopia electronica de barrido (MEB) y microsonda de electrones.
Evaluo el efecto de post-tratamiento térmico sobre la microestructura, microdureza, y
resistencia ala corrosion de los recubrimientos rociados con la aleacion Colmonoy 88
mediante |la técnica HV OF. Utilizd los métodos de superficie de respuestas y andlisis

de varianza para la optimizacion de los parametros operacionales.



CAPITULO |: FUNDAMENTOSTEORICOS

1.1 ROCIADO TERMICO (GENERALIDADES)

El Rociado Térmico incluye una serie de procesos en los cuales un material de
alimentacion es calentado y proyectado como particulas o gotas individuales hacia
una superficie. La pistola de rociado térmico requiere de calor tomado de gases
combustibles o un arco eléctrico. Cuando e material de alimentacion es calentado
este se derrite a estado plastico y es posteriormente es transportado por una corriente
de gas inyectado a alta presiéon hasta e sustrato. Las particulas golpean la superficie
del sustrato, se aplanan en forma discos (conocidos como splats) que se adhieren alas
irregularidades del sustrato preparado y a st mismas. Cuando las particulas rociadas
se adhieren a la superficie se enfrian y agrupan, splat sobre splat, en una estructura
laminar formando € recubrimiento por rociado térmico. La Figura 1.1 ilustra una
seccién transversal tipica de una estructura laminar en la cual se pueden observar €l
recubrimiento y algunos defectos que frecuentemente se producen como
consecuencia del proceso de deposicion como lo son los éxidos, inclusiones,

porosidad, entre otros.

’ Fuerzas Cohesivas
Oxida fncrustaciones Porosidad /Vatio  Entre Particulas

Splat

Rugosidad del
Sugtrato

Fig. 1.1 Estructuratipica de un recubrimiento por Rociado Térmico (Tomado del U.S. Army

Corps of Engineers)



Como se observa en la Fig. 1.1 € recubrimiento formado no es homogéneo y
contiene cierto grado de porosidad. El material de recubrimiento puede ser cualquier
sustancia que pueda ser fundida incluyendo metales, ceramicos, oxidos, polimeros y
otros materiales compuestos. Estos pueden venir en formato de polvo, aambres y
barras, dependiendo del método a utilizarse y de las propiedades deseadas. Las
propiedades obtenidas en € recubrimiento dependen del material utilizado, €l tipo de
proceso, parametros de aplicacion y tratamientos térmicos aplicados posteriormente

al recubrimiento.

1.2 TIPOSDE ROCIADO TERMICO

Proyeccion Térmica de Alta Velocidad

Mg or conocido como HV OF por sus siglas en ingles high velocity oxygen fuel
consiste en una pistola de proyeccion que posee una camara de combustion, la cual
inyecta energia térmica al material a recubrir, €l cual viene en forma de polvo. El
aumento de la temperatura en la camara se traduce en un aumento de la presion en la
misma, junto con el calentamiento y fusién de las particulas del polvo. Este aumento
de presién en la camara respecto al exterior de la pistola, produce una aceleracion de
los gases de combustion junto con el material fundido. Posteriormente, los gases se
expanden por € cafion de la pistola hacia €l exterior, donde la presion es atmosférica.
La expansion violenta produce un cambio de velocidad de subsonica a supersonica
formando ondas de choque oblicuas mejor conocidas como “ondas de diamante” por
su particular luminiscencia en forma de pequefios rombos (Guilemany y Calero,
1999) Un esguema genera de la construccion de una pistola de rociado por HVOF

puede ser observado en lafigura 1.2.

Al sdlir gasy las particulas ala aimoésfera, € medio ambiente de trabajo juega
un papel esencial. La turbulencia debida a la expansién violenta puede afiadir



excesivo oxigeno de la atmosfera, oxidando asi las particulas calientes de polvo
fundido. La pérdida de calor del fluido por conveccién es también un factor
importante. Las particulas por 1o general alcanzan su maximo nivel de presion y
temperatura en zonas proximas al fina de la llama. El tiempo en que las particulas
permanecen en esta zona, es suficiente como para elevar la temperaturay realizar los
cambios que faciliten la adhesién de las particulas a sustrato y la cohesion de ellas
entre si. No obstante, € tiempo que permanece la particula en la atmdsfera antes de
llegar a sustrato es |o suficientemente breve para evitar la oxidacion de las particulas
u otra degradacion quimica como la descarburizacion, que puede afectar la calidad
del recubrimiento.

Entrada de Polvos —
Entrada de Cxigeno
Camarg de “"EI':'E'\ Ertraca de Combustible

-= Salida de Agua
* Entrada de Agua

Camara de Combiystion

Fig. 1.2 Pistola de Rociado por HV OF (tomado de airProducts)

Al impactar las particulas con €l sustrato la energia cinética de las mismas se
transforma en energia térmica, 1o que produce un ligero aumento de la temperatura
superficial del sustrato. En el impacto, las particulas pueden estar en estado fundido,
semifundido o sdlido. Una particula en estado solido rebota o se adhiere ligeramente

al substrato desmejorando la calidad del recubrimiento. En estado fundido se deforma



en forma de disco delgado o en forma de disco no continuo con separacién de masa,
el disco continuo exhibe un buen contacto entre el recubrimiento y el sustrato.
También pueden impactar particulas sdlidas con comportamiento pléastico las cuales

poseen una excelente adherencia causado por lafuerzay lavelocidad del impacto.

Posterior al impacto de la particula fundida o splat ocurre €l Gltimo pero no
menos importante fendmeno en la formacion del recubrimiento: la solidificacion y
nucleacion del recubrimiento. La primera capa de recubrimiento tiene una
importancia especifica para la calidad de la adherencia del mismo. Es la primera que
nucléa debido a rapido flujo de calor de los splats con €l sustrato, esta nucleacion es
altamente heterogénea debido a la alta velocidad del proceso, € cua puede inducir
incluso alaformacion de fases amorfas. La primera capa es adherida a la superficie
mediante dos mecanismos. Al solidificar la primera capa, cuyos splats envuelven las
rugosidades del sustrato, se generan contracciones que anclan los dos materiales
produciendo la union fisica deseada. Otro mecanismo menos comun en HVOF
consiste en uniones quimicas causadas por difusion o reacciones que varian

dependiendo de la composicion del recubrimiento y el substrato.

Posterior a la aplicacion de la primera capa, la pistola no vuelve proyectar
material por un periodo de tiempo, en e cua se transfiere calor por conveccion a la
atmosfera, y puede ocurrir oxidacion, si €l proceso no es debidamente controlado
pueden aparecer grietas causadas por esfuerzos térmicos. Al volver a pasar la pistola
ya la capa aplicada previamente ha solidificado, pero, € calor por la aplicacion de la
capa siguiente puede afectar la estructura cristalina de la capa ya solidificada lo cual
explica la forma de la estructura que se observa en la mayoria de los recubrimientos

aplicados por este método.



Rociado Térmico Por Arco Eléctrico.

En este proceso la energia térmica necesaria se obtiene mediante un arco de
corriente continua creado entre dos electrodos consumibles, los cuales conforman el
material de recubrimiento. La energia cinética requerida se obtiene atomizando €l
material fundido con un gas comprimido, generalmente aire. El principio de
formacion del recubrimiento es bastante similar al de HV OF, pero existen diferencias
operacionales que |o hacen ideal para ciertas aplicaciones donde el HVOF no seria
recomendable por consideraciones técnicas y/o econdmicas. El rociado por Arco
Eléctrico es el mas productivo de los métodos de Rociado Térmico en términos de
masa rociada por unidad de tiempo. El proceso es de operacion simple y puede ser

aplicado de forma manual o automatizada.

Debido a que el gas atomizador es usua mente aire, este favorece la oxidacion
de la particula en comparacién con otros procesos, siendo este uno de sus principales
inconvenientes, ademas el aire puede enfriar la particula e incluso disminuir su
velocidad de impacto lo cual produce una menor adherencia del recubrimiento al
sustrato

A pesar de las diferencias operacionales, 10s principios que garantizan la
unién sustrato-recubrimiento son los mismos en los diversos procesos de rociado
térmico, en € rociado por arco eléctrico e anclae del recubrimiento es
fundamentalmente mecanico debido a la solidificacion de los splats calientes a
impactar € substrato. Sin embargo, pueden observarse fendmenos quimicos de enlace
como descarburizacion u oxidacién etc. que dependen de la quimica del material
utilizado.

Existen otros métodos de rociado térmico como el rociado por plasma, por

Ilama de baja velocidad (el mas antiguo de todos), el rociado por detonacién, entre
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Fig. 1.3 Proceso de Rociado Térmico por Arco Eléctrico (Tomado de AirProducts)

otros, los cuales no fueron objeto de nuestra investigacion y por ende no
profundizaremos en los mismos. Un esquema general de la construccion de una

pistola de rociado por arco el éctrico puede ser observado en lafigura 1.3

1.3 VARIABLESDEL PROCESO DE ROCIADO TERMICO.

La calidad del anclgje y las propiedades tribologicas del recubrimiento por
rociado térmico, como hemos expuesto previamente, son afectadas por aguellas
variables inherentes a la quimica de los materiales utilizados, y las caracteristicas de
laaplicacion del rociado. En planta, algunas de estas variables pueden ser controladas
por €l operario, y a ser manejadas de la manera correcta, se garantiza la obtencion de
un recubrimiento Optimo con e maximo aprovechamiento del potencial metal irgico

de cada materia utilizado. Sin embargo, numerosos equipos de rociado cuentan con



sistemas automatizados que permiten un mayor control de los parametros y por ende
recubrimientos de muy alta calidad.

Seguin algunos investigadores (Swank, 1994) las variables que mas afectan la
calidad del recubrimiento depositado por rociado térmico son la temperatura de la
particulay la velocidad de la misma en el momento del choque debido ala naturaleza
mecanica del anclaje substrato-recubrimiento y a los mecanismos de agrupamiento de

los splats, previamente explicados.

1.3.1 Relacién Oxigeno / combustible

Es una de las variables operacionales mas importantes en e proceso de
rociado por HVOF. La Relacion Oxigeno/Combustible afecta la velocidad y la
temperatura de la particula (Sobolev, 1994). Esta relacion es cominmente definida
por e radio de equivalencia F, también conocida como €l radio de equivalencia
estequiométrica, cuya férmula matemética se presenta en la ecuacion 1.

- __(FI0)
(FIO)

Ec. 1.
donde (F/O) es la relacion entre flujo masico de kerosén y de oxigeno
utilizado, y (F/O)« es la misma relacion en condiciones estequiométricas. (F/O)« la
cual es calculada asumiendo una combustion completa de acuerdo ala ecuacion 2

CioHx + 150, ? 10CO, + 10H,0O + H, Ec. 2

Para condiciones estequiométricas (F/O)g esigua a0,2917 y en volumen es

equivalente a 243 pies® de O, por cada galén de kerosén. Es importante acotar que la



presion de la cAmara de combustion no es funcion directa de F. La presiéon es
funcién de los caudales de oxigeno y kerosén, y F esfuncion de larelacion entre los

mismos.

Las investigaciones de Swank (Swank, 1994) indican que F no es tan
determinante como la presion de la cAmara de combustién en la méxima velocidad de

particula. Para valores de F entre 0,5 y 1,17 estudiados, la variaciéon de maxima
velocidad fue de 350 m/seg. F demostré ser la principal variable modificadora de la

temperatura maxima de particula, la cual se obtiene con un vaor de F
aproximadamente 1,1. La velocidad maxima de particula, es afectada principal mente
por la presion en la camara de combustion, y lavelocidad ala salida de laboquilla, es
principalmente sensible a esta variable. La influencia de F sobre la temperatura y

velocidad de particula puede ser observada en lafiguras 1.4-A y 1.4-B.
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Figuras 1.4-A: Temperatura de lallama en funcion del radio de equivalenciay 1.4-B:

Velocidad y momento del gas en funcion del radio de equivalencia (tomadas de Swank, 1994)

La eficiencia de deposicion es también dependiente de la velocidad y

temperatura de la particula. Cuando estas dos variables estdn en su maximo, se logra



la menor eficiencia de deposicién, debido a que los impactos a ata temperatura
producen morfologias de splats que son relativamente finas con alta formacion de
tentéculos. Estos tentaculos indican un chogue violento con pérdida de material. La
mayor cantidad de oxidacion de las particulas ocurre en € chogque con e sustrato
(Voggenreiter, 1995), por consiguiente la temperatura y velocidad de particula no
influyen tanto como la temperatura del sustrato en la oxidacion del recubrimiento
(estaes una de las causas por las cuales se acostumbra a precalentar €l sustrato parala

aplicacion del rociado).

1.3.2 Velocidad de Alimentacion de los Polvos

El efecto de la velocidad de alimentacion de los polvos ha sido e menos
documentado de todas las variables que afectan el rociado térmico (Gil, 2002). Sin
embargo, existe suficiente informacion para concluir que afecta principamente la
densidad del recubrimiento (Ingham, 1995). Si la velocidad de alimentacion es
demasiado ata, el material no puede absorber todo el calor suministrado por lallama
comprometiendo la calidad del recubrimiento. En cambio, si es demasiado baja, la
productividad del proceso se compromete, no sdlo porque se proyecta menos
material, sino que también e poco materia utilizado absorbe mucho més caor,
aumentando la temperatura de choque de la particula, 1o cua compromete la
eficiencia de deposicion.

1.3.3 Distancia de Rociado

La distancia de rociado es uno de los parametros mejor documentados en la
aplicacion del rociado térmico. El consenso general es que a estar la pistola muy
lgjos del sustrato, la particula se enfria, 10 que favorece la solidificacion de la misma
y desmejora la calidad del recubrimiento ya que la particula rebota o se adhiere

ligeramente al substrato. Si la pistola esta demasiado cerca, la violencia en e choque



favorece la pérdida de material y el recubrimiento es irregular ademés de producir

oxidacion del recubrimiento.

Diversos estudios indican que la distancia de rociado optima es funcion del
tamano de particula utilizado. El tamafio de particula no es significativo en la
velocidad promedio de particula. Aunque las particulas mas pesadas son mas lentas a
principio, su inercia evita que desaceleren, a diferencia de las mas pequefias, que

tienen unavelocidad inicial mayor, pero desaceleran muy rapidamente (Y ang, 1996).

1.3.4 Presion del Gasde Transporte

Algunos investigadores (Sobolev, 1999, Fauchais, 2001 y Wang, 1996)
coinciden en que la presion del gas de transporte debe ser suficiente como para
garantizar € paso del material por el ge central de la llama de la cAmara y asi
permitir la maxima absorcion posible del calor de lamisma. Si esto no se cumple, las
particulas no se calentaran lo suficiente disminuyendo de esta forma la calidad del

recubrimiento.

1.3.5 Caracteristicas del material de Alimentacion

El material de alimentaciébn no constituye una variable que puede ser
manipulada a realizar €l recubrimiento, ya que € material es seleccionado debido a
las propiedades requeridas. De todas maneras incluimos agunas propiedades que
deben poseer los materiales utilizados para este fin. En muchos casos |os materiales
no poseen todas las propiedades debido a que no se justifica € esfuerzo técnico u

econdémico parala aplicacion requerida.

La composicion quimica de los polvos debe garantizar que estos no se
degraden debido a proceso de HVOF. No puede permitirse su sublimacién, o
reaccion de los mismos con los gases de combustion. En muchos casos es inevitable
un cierto nivel de degradacion de los polvos, como es el caso de la descarburizacion

de los polvos de Carburo de Tungsteno—Cobalto entre otros, Pero los polvos deben



ser disefiados para minimizar dicha degradacion y mantener la calidad requerida por
el usuario.

No solo la composicion quimica define la respuesta de un material al ser
aplicado por HV OF, es también necesario que posea las caracteristicas apropiadas de
tamafio de grano, distribucion, morfologia etc. Es deseable (aunque no siempre
posible) que la morfologia de los polvos sea esférica en lugar de irregular o con
angulos pronunciados e imperfecciones (Sampath, 1994), tanto para garantizar una
formacion adecuada de los splats, como para evitar esfuerzos residuales innecesarios

en el recubrimiento.

Tamafios de particula muy pequefios, pueden originar esfuerzos residuales y
espesores muy pequefios de recubrimiento (Krepski, 1991) pero muy grandes pueden
obstaculizar la absorcion de calor, |0 que trae como consecuencias las imperfecciones

causadas por la bajatemperatura del splat descritas previamente.

En el caso del proceso de deposicion por Arco Eléctrico las siguientes

variables deben ser tomadas en cuenta:

1.3.6 Presion del Gasde Transporte

Su efecto es similar a que produce sobre el HVOF, el gas de transporte
(usualmente aire para Arco Eléctrico, Nitrégeno para HVOF) debe garantizar el paso
del material por e ee centra del arco eléctrico fundente. La influencia de este
pardmetro sobre la calidad obtenida es mucho més significativa que en HVOF dado
gue este es e que define la velocidad de impacto de la particula con € substrato
(recordemos que las velocidades de particula en arco eléctrico son menores que en
HVOF). Al tener mayores presiones de gas de transporte, la energia de impacto sera
mayor, y por consiguiente los splats serdn mas finos y compactos, con menos
porosidad. Estos también se adheriran mejor a la rugosidad del sustrato obteniendo

asi un mejor recubrimiento.



Ademas de controlar e mecanismo de choque y formacion de los splats, la
presion de gas de transporte es decisiva en la cantidad de éxidos presentes en €l
recubrimiento debido a que esta define la interaccion de las particulas con la
atmosfera durante su trayectoria. Esta interaccion no solo esta determinada por la

presion del gas, si no también por €l tipo de gas de transporte utilizado.

Para mayor presién de aire se obtiene un mayor contenido de 6xido, debido a
que la atomizacion es mayor y existe una mayor area de contacto entre la particulay
laatmosfera (Jadin, 2002). En el caso del nitrégeno, debido a que larata de oxidacion

es mucho menor, altas presiones del mismo siempre son deseadas.

1.3.7 Gasdetransporte utilizado

Aire comprimido es usualmente utilizado en el proceso de rociado térmico por
arco eléctrico debido a razones econdmicas. Sin embargo, e contenido de Oxido
obtenido es relativamente alto debido a la oxidacion de las particulas fundidas. Esta
cantidad de oxido desmejora la maquinabilidad de los recubrimientos y el anclgje de
los mismos. La utilizacion de aire también puede favorecer la degradacion del
material de recubrimiento. El Nitrogeno es utilizado en aplicaciones criticas para
evitar la oxidacion y fendmenos como la descarburizacion de algunos materiales de

recubrimiento.

A pesar de todos los inconvenientes que presenta el aire, éste sigue siendo €l
gas de transporte para rociado por arco eléctrico mas utilizado en la industria, debido
a que para aplicaciones mas criticas se acostumbra a utilizar otros tipos de rociado
térmico. Por ende es indispensable la optimizacion de los pardmetros para minimizar

los efectos negativos mencionados previamente.

1.3.8 Potencia del Arco Eléctrico
El arco eléctrico ocurre cuando el aislamiento gaseoso entre dos elementos

conductores, se ioniza'y no puede resistir €l paso de corriente debido a la alta



diferencia de potencia eléctrico entre los mismos. En el rociado por arco eléctrico
este aislamiento es € aire comprimido que ala vez transporta el material fundido. La
potencia del arco es funcién directa de la diferencia de potencia y la corriente

aplicada, variables que pueden ser controladas independientemente por el operario.

El principal efecto de la variacion de la potencia el éctrica utilizada por €l arco
eléctrico es la variacion de la temperatura del mismo. Esta variaciéon de temperatura
se traduce en una variacion de la rata de fundicion del material de alimentacion y en
la temperatura de la particula al chocar con el sustrato. El voltaje aplicado debe ser
suficiente como para garantizar laionizacion y ruptura dieléctrica del aire, ademas de
un flujo uniforme de corriente. Potencias muy bajas producen particulas demasiado
frias y ratas de deposicion muy bajas, por € contrario, potencias muy altas calientan
demasiado la particula favoreciendo la oxidacion, y también la fundicion del alambre

es demasiado violenta eirregular.

1.4 TRIBOLOGIA

Se define como tribologia a la ciencia que estudia los fendmenos inherentes a
la friccién entre dos superficies con movimiento relativo entre si. Proviene del griego
“tribo”, que significarozar o frotar, y “logia’ que significa ciencia. Laimportancia de
esta ciencia radica en que este fendmeno de friccion entre dos superficies trae siempre
como consecuencia uno de los inconvenientes mas comunes en cualquier sistema
mecanico, € desgaste. En la industria, e desgaste es un causante principa del
reemplazo periédico o mantenimiento de partes mecanicas sometidas a friccion. El
desarrollo de la tribologia, impulsada por €l requerimiento de la industria de reducir
los costos de operacion de cualquier clase de maquinaria incluye topicos como la
lubricacion, la ciencia de materiales, la optimizacion de mecanismos, y € estudio del
desgaste a profundidad, todo esto con €l objetivo de aumentar la vida atil de los

elementos de maguina.



Lafatigay lacorrosion, problemas compafieros del desgaste en € deterioro de
partes mecanicas, han sido mas estudiados y tipificados. Todavia no existen modelos
precisos que puedan predecir el fendmeno de desgaste debido a que este ha sido
menos estudiado, y muchas veces alguna de las variables que lo afectan no son faciles
de medir o controlar en campo. Estas variables pueden ser separadas en las siguientes
categorias. Variables relacionadas con el funcionamiento: Areas en contacto, Presion,
Temperatura, Velocidad relativa entre las partes. Variables relacionadas con la
estructura metalUrgica: Composicion Quimica, Rugosidad, Microdureza, Dureza.
Otras variables que afectan el fendmeno: Lubricacion, Caracteristicas del medio
ambiente circundante (temperatura, humedad relativa etc.) Geometria (dimensiones).

3.0.1 Tiposde Desgaste

La Sociedad Americana para los Metales clasifica € desgaste en cinco tipos
principales, gue acttian por lo general de forma combinada, 10s cuales son:

Desgaste Adhesivo

Es causado por el deslizamiento entre dos superficies metdlicas bagjo altas
presiones locales. Este deslizamiento induce a las estructuras atébmicas a fracturarse
generando un intercambio de material entre las superficies, las cuales intercambian
materia, generandose cavidades en una, y proyecciones de materia en la otra
También puede desprenderse material, 10 que contribuye a la accion de otros
mecanismos de desgaste. Superficies con excelentes acabados superficiales poseen
mayor area de contacto, lo que puede favorecer e desgaste adhesivo. Es tipico en
piezas que acaban de ser puestas en servicio durante un periodo de adaptaciéon o
rodaje. El aumento de temperatura también lo favorece, porque aumenta la ductilidad
de los materiales de contacto, con algunas excepciones debido a que ciertos rangos
de temperatura presentan oxidaciones superficiales que exhiben excelentes
propiedades tribol 6gi cas.



Este mecanismo de desgaste es comUn en equipos como cojinetes de
deslizamiento, chumaceras, bocinas, bujes, engranajes, motores de combustion
interna, compresores reciprocantes, matrices, engranges, etc., debido a las

condiciones de funcionamiento de |os mismos.
Desgaste Erosivo

Es un mecanismo de desgaste en € cua € material de la superficie pierde
material en contacto con un fluido que mantiene particulas. Se puede considerar como
un desgaste abrasivo con la diferencia de que en la abrasion, lafuerza g ercida por las
particulas erosivas en el material, es debida a su desaceleracion, mientras que en la
erosion, lafuerza que se aplica es externay aproximadamente constante.

La erosion es influenciada por diversas variables, el angulo de incidencia del
material erosivo modifica significativamente las caracteristicas del fenGmeno. Por eso
se hace la distincion entre erosion abrasiva, en la cua e movimiento relativo de las
particulas es casi paralelo a la superficie y la erosion por choque, en la cua las
particulas impactan en trayectoria casi normal a la superficie erosionada. El desgaste
erosivo es tipico de procesos industriales que involucran chorros de liquidos o gases
con solidos en suspension, como son: compresores, turbinas, equipos para granallado
etc.

Desgaste Corrosivo

Consiste en la interaccion quimica de la superficie con el ambiente
circundante, €l cua la oxida, originando peliculas u Oxidos. Esta capa superficial
suele poseer un alto grado de dureza, y al crecer, llega a tener un grado significativo
de fragilidad, lo que favorece su remocion. Al ser removida la capa de oxido, la
superficie vuelve a demostrar las condiciones originales, repitiendose el ciclo

anteriormente descrito. El desgaste corrosivo también favorece otros mecanismos,



debido aque las particulas de 6xido removidas favorecen el desgaste abrasivo debido
a su alta dureza. El desgaste corrosivo es afectado por todas condiciones ambientales
que favorecen la corrosion, como altas temperaturas y la presencia de substancias que
favorecen la corrosion, por supuesto la composicion quimica de la superficie
desgastada es un factor primordial en € mecanismo de deterioro. El desgaste
corrosivo es comun en todos los el ementos que trabajan bajo condiciones ambientales

adversas, como barcos, plantas de productos causticos entre otros.
Desgaste por Fatiga

Se genera por la aplicacién continua de cargas alternantes que crean tensiones
sobre las capas superficiales, o cual ocasionafisuras sobre las mismas. A medida que
las fisuras se incrementan se origina un desprendimiento violento de material. Este
fendmeno se presenta de forma comun en los rodamientos debido a las ciclicas

producidas por las bolas sobre |a pista de los mismos.
Desgaste abrasivo

Consiste €l la penetracion de particulas duras en la superficie del material,
causando deformacion plastica y/o arranque de viruta en la misma. Estas particulas
pueden provenir de la superficie adyacente, pueden ser particulas externas
provenientes del medio circundante, o incluso viruta de la misma superficie
endurecida por deformacién u oxidacion. Este mecanismo de desgaste es muy comuin
en laindustria, deteriorando la superficie de las piezas y dejando canales o ranuras de

diversas morfologias, debido la accion de las particulas.

El desgaste puede ocurrir en presencia de liquidos o en seco, y es también
influenciado por la presién de los mismos. Si la presion es muy alta favorece la

penetracion de las particulas abrasivas acentuando el deterioro de la superficie.



También debe considerarse € desgaste abrasivo causado por particulas duras
interpuestas entre superficies deslizantes

La respuesta del acero a desgaste abrasivo viene condicionada por su
contenido de carbono, la microestructura martensitica es la que tipicamente presenta
una mejor resistencia al desgaste abrasivo s se compara con la dé tipo ferrita-
carburo. También han sido logradas buenas condiciones de resistencia a la abrasion
utilizando refinamientos de perlita debido a la elevada rata de endurecimiento por
deformacion. La Figura 1.5 muestra el comportamiento del acero frente a la abrasion
de acuerdo a su contenido de carbono. En e caso de que el material deba soportar
condiciones de impacto y se requiera una matriz tenaz, se recomienda el empleo de
una estructura austenitica inestable, que a estar sometida al desgaste abrasivo tendera
a endurecerse por deformacion, y/o sufrir transformacion de fase, logrando un

desempefio adecuado de la superficie. (Babaresco y Klisans 2000).

La dureza de la superficie expuesta a desgaste debe ser mayor alamitad de la
dureza Vickers del abrasivo, sin que llegue a un valor mayor a 1,3 x la dureza del

abrasivo evitando posibles inconvenientes.
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Figura 1.5 Influencia de la microestructura sobre laresistencia al desgaste por abrasion del

acero (tomado de Babaresco y Klisans, 2000)



Uno de los modelos mas utilizados para describir el desgaste abrasivo es la
Ecuacion de Archard, la cual supone gque la abrasién es € resultado del rayado de una
superficie por una particula de forma conica, 1o cual es una idealizacion dado que la
morfologia de la particula puede variar. La Ecuacion de Archard, originalmente
empleada para € modelado del desgaste adhesivo, permite estimar € maximo
volumen de remocion de material cuando un grano abrasivo desgasta una superficie.

La ecuacion de Archard viene dada por:
W=Ad g j

donde W: volumen de material removido

A: Seccién transversal de laranura

D: distancia de desplazamiento

Simultédneamente los términos de esta ecuacion son funcion de otros factores,

por ejemplo:
A=K>pP Ec4
donde A: Seccion transversal delaranura
k,: Factor de forma de del grano
p: profundidad de penetracion
y también

P:kzxLH Ec. 5

donde p: profundidad de penetracién
k,: Factor de formade del grano abrasivo
L: CargaAplicada
Si agrupamos las dos ecuaciones anteriores obtenemos que



(Lxd)
H

W =K,X Ec.6

donde ks agrupaa ki y k»

Es comun calificar la resistencia de un material a desgaste utilizando €l
reciproco del volumen desgastado, ya que mientras mayor sea este valor, mayor sera

laresistenciade la superficie ala abrasion del material

R = 1
W Ec. 7
Aunque con €l tiempo se han realizado algunas modificaciones a la ecuacion
de Archard, ésta sigue siendo € punto de partida para €l modelado de situaciones
especificas de desgaste abrasivo. En la préactica, los diversos factores que modifican

la respuesta de un material frente al desgaste abrasivo, no siempre son factibles de

modificar. Estos factores son:

Morfologia del abrasivo: Particulas con aristas pronunciadas o formas
irregulares son mas destructivas para una superficie que particulas redondeadas. La
forma de la particula es decisiva en € tipo de huella de desgaste, y en su facilidad de

penetracion.

Granulometria: los abrasivos tanto naturales como artificiales son reducidos a
polvo mediante méaquinas trituradoras. Los abrasivos pueden clasificarse en funcion
del tamafio de grano, y para separarlos se emplean procesos de tamizado y

decantacion.

Temperatura: Para los aceros el aumento de temperatura facilita el desgaste
abrasivo, debido a la disminucion de la dureza y e esfuerzo de fluencia. En

materiales como €l cobrey el aluminio €l efecto de latemperatura no es significativo.



Velocidad de Contacto: es especialmente significativa cuando aumenta de O a
2,5 m/s. en este rango de velocidad aumenta el desgaste abrasivo principamente

debido alafriccion

Carga: La proporcionalidad carga—volumen removido de la ecuacion de
Archard es sdlo valida mientras la carga sea capaz de fracturar e material abrasivo.
Dependiendo de la morfologia del material fracturado se puede acentuar o disminuir

el efecto abrasivo.

Corrosion: Al desgastar por abrasion superficies corroidas se descubre materia
libre de Oxidos, reiniciandose e proceso. Este fendmeno es favorecido por ambientes
de pH bao. El material removido funciona como material abrasivo, empeorando las

condiciones con el paso del tiempo.

Entre los materiales comunmente empleados por sus buenas propiedades

frente ala abrasiéon se encuentran:

Cerdmicos: Su principal ventga radica en que poseen mayor dureza
comparados con las particul as abrasivas, pero se caracterizan por una bajaresistencia
bajo cargas de impacto. Podemos mencionar la Alimina, € Zirconio y e Nitruro de
Silicio.

Metales: son ideales los que poseen alta dureza, ademas pueden ser aleados
con otros metales formadores de carburos y tamario de grano superior a del agente
abrasivo. Son los mas utilizados debido a que poseen otras propiedades para el disefio
de elementos de maguinas ademés de su resistencia a desgaste. Podemos mencionar
las fundiciones blancas con ato porcentge de Carbono, e Cromo-Molibdeno, €
Cromo-Niquel y las fundiciones blancas perliticas. Estos materiales poseen la

desventgja de una bgjaresistenciaa impacto.



Plasticos: mientras mayor sea su dureza en comparacion con su moédulo
elastico, mayor sera su resistencia al desgaste. El peso molecular también afecta su
resistencia al desgaste abrasivo, a mayor peso molecular, mayor sera la resistencia a
desgaste del material.

1.5 NANOTECNOLOGI A

La nanotecnologia incluye todas aguellas tecnologias que permiten la
manipulacion de la estructura de la materia en escalas de orden nanométrico (un
nandémetro es un milmillonésimo de metro, 10° m) El fisico Richard Feynman,
ganador del Premio Nobel en 1965, introduce la posibilidad de modificar estructuras,
atomo por &omo, para solucionar problemas de origen quimico y la biolégico en el
afno de 1959. La nanotecnologia en vez de considerarse una rama de la ciencia por si
misma, es mejor definida como un “nivel de trabgo” de las ciencias basicas

tradicionales y también de las distintas ramas de laingenieria.

L os métodos utilizados para manipular |a materia a escala nanométrica pueden
ser muy distintos. En algunos casos las nanoestructuras se “esculpen” sobre un
material. Este es €l enfogue conocido como "top down" y puede ser utilizado para
aplicaciones el ectronicas como laimpresion de circuitos en obleas de silicio mediante

emisiones de electrones o diversas ondas radioel éctricas.
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Figura 1.6 Distintos enfoques de la nanotecnol ogia (tomado de |os autores)

Otro enfoque, mas comun en la industria de los materiales es & conocido
como “botton up” y se refiere a la sintesis de materiales a escala hanométrica que
presentan propiedades distintas a sus similares de mayor escala. Larama biolégica de
la nanotecnologia es conocida como nanotecnologia hiumeda, que consiste en la
manipulacion de sistemas biologicos para la obtencion de material genético,

membranas, enzimas y otros componentes celulares.

Existen muchos métodos para obtener nanoestructuras en las diversas éreas de
la ciencia y la tecnologia que estan siendo desarrollados actualmente. La
nanotecnol ogia himeda, como se le conoce a la manipulacion de sistemas biol 6gicos
para la obtencion de material genético, membranas, enzimas y otros componentes es

ampliamente utilizada hoy en dia en laindustria.

Existen algunas aplicaciones (lbarren, 2003) en las cuadles ya existen
soluciones palpables a nivel comercial, o estan muy cerca de su comercializacion,

entre las cuales podemos mencionar:



Técnicas Sensoras de gases, destinadas a detectar la presencia de gases
nocivos en ambientes cerrados o0 abiertos, o aromas que caracterizan la calidad

de bebidas y productos alimenticios ("nariz electronica’).

Sistemas fotovoltaicos de ata eficiencia para la conversion de la energia

solar.

Nuevos materiales con una €elevada relacion resistenciad masa para

aplicaciones aeroespaciales, biomeédicas y en medios de transporte.

Embalagjes de productos alimenticios con mejores caracteristicas de barrera a

la penetracion de gases y capacidad paraindicar el estado de conservacion.

Técnicas diagnosticas basadas en € sistema denominado "lab-on-a-chip”, para
la realizacion de andlisis clinicos y genéticos con minimas cantidades de

muestray en tiempo real.

Cosméticos, en especia parala proteccion contralaradiacion solar.
Materiales paralafiltracion y catélisis de hidrocarburos y otras sustancias.
Herramientas de corte de atisimatenacidad y fragilidad reducida.

Pantallas de video mas livianas y funcionales basadas sobre |la electronica de

polimeros.
Nuevas protesis e implantes para colocacion in vivo.

de maguinado de piezas para micromecanica y microelectronica en escala de
100 nm.

Revestimientos superficiales con resistencia a la corrosion y al desgaste
notablemente mejorada.



Esta dltima aplicacion es producto del desarrollo reciente de la
nanotecnologia en la ciencia de los materiales, los nanomateriales 0 materiales
nanoestructurados proporcionan mejoras sustanciales respecto a sus antecesores
tradicionales, aunque a primera vista no difieran unos de los otros. Los granos de los
materiales microcristalinos normales pueden contener millones o miles de millones
de &tomos, la mayor parte de los cual es se encuentraen € interior de los mismos, y en
consecuencia estan poco influenciados por las interfaces o bordes de grano. Estas
interfases tienen propiedades distintas de las de la masa del material, pero representan
solo arededor de un 1 % del volumen de un trozo de material policristalino usual, y
por lo tanto tiene una influencia limitada sobre las propiedades del trozo en su
conjunto. En cambio, en los "nanogranos’ o nanoestructuras de dimensiones de cien a
mil veces inferiores, constituidas por un numero relativamente pequefio de atomos
(de decenas a miles), las propiedades dependen mucho més las superficies que limitan
a estos nanogranos que egjercen una influencia notable sobre € conjunto de los
atomos del agregado. Si los nanogranos se agregan para constituir un solido
nanoestructurado, los bordes de grano representan alrededor del 50 % del volumen
del sdlido. Asi, a igual composicién quimica, € solido constituido por estos
agregados tiene propiedades distintas a las que tiene el agregado policristalino normal
(Cho, 2003).

Una de las aplicaciones mas relevantes del uso de nanomateriales son las
cerdmicas nanoestructuradas, las cuales poseen tenacidad mayor a sus antecesoras
duras y fragiles. Los metales nanoestructurados pueden presentar una resistencia
mecanica 4 a5 veces mayor que la de los mismos metales en su forma microcristalina
habitual (Bowen, 2002) los catalizadores, ampliamente utilizados en la industria
quimica, petroquimica, farmacéutica 'y de sistemas de reduccion de la contaminacion
ambiental, cuando estan constituidos por nanoestructuras tienen una reactividad méas

elevada que la que presentan los catalizadores normales, y pueden conferir también



propiedades cataliticas a material es menos costosos; |0s nanocompuestos poliméricos,
ademas de ofrecer una extraordinaria relacion resistencialmasa, sin aumentar

proporcionamente |os costos, pueden llegar a ser buenos conductores el éctricos.

El material nanoestructurado que sera objeto de nuestra investigacion es una
aleacion comercia de base hierro, desarrollada en el Instituto Naciona de Ingenieria
y Ambiente de Idaho (INEEL) denominada “ Super High Steel 717"

1.6 LA ALEACION SHS 717

La aleacién SHS 717, es un material desarrollado especialmente para €l
Rociado Térmico, su fabricante, The Nanosteel Company, presenta pocos detalles
sobre su fabricacion debido a secretos industriales. Sin embargo existen algunas
publicaciones por parte del INEEL que dan unaidea de los procesos involucrados en
la fabricacion de la misma. Los elementos que la componen se presentan en la Tabla
1.1, sin embargo su proporcion en masa no esta definida con precision. SHS 717 es
una aeacion de formacion amorfa producida por técnicas de atomizacion. Sus
creadores, afirman que a ser rociada térmicamente, presenta una microestructura

mixta que consiste en fases vitreas con trazas de granos de dimensiones nanomeétricas.



Mat eri al Porcentaj e en Masa
Hierro Bal ance
Cronmo < 20%

Mol i bdeno < 5%

Tungst eno < 10%

Car bono < 2%

Manganeso < 5%

Silicio < 2%

Bor o < 5%

Tabla 1.1 Elementos constituyentes de la aleacion SHS717 con sus respectivas proporciones
en masa aproximadas
También aseveran que al ser calentados por periodos cortos de tiempo a una
temperatura por e orden de los 625 °C, la microestructura devitrificara,
transformandose en una estructura nanocompuesta. Este tratamiento térmico es solo

necesario si se quiere maximizar la dureza del recubrimiento.

Siendo la composicion quimica € pardmetro determinante en la
microestructura de una aleacién, las condiciones especificas de temperaturay tiempo,
en las cuales un cristal desvitrifica, determinan e desarrollo de la misma La
recuperacion, relgjacion, cristalizacion y re-cristalizacion de una estructura amorfa,
base hierro, son procesos fundamentales en la obtencion de materiales

nanoestructurados con propiedades especificas (Branagan et al. 2003)



La aleacion es obtenida a partir de materias primas de alta pureza, las cuaes
son fundidas y mezcladas. La mezcla es luego sometida a un proceso de atomizacion
(Fig. 1.7) en el cual se inyecta la mezcla fundida a un chorro presurizado de gas, €l
cual instantaneamente enfria las particulas atomizadas solidificandolas a la estructura

descrita con anterioridad.

Figura 1.7 Atomizacién por chorro de gas (tomado del INEEL)

1.7 DISENO EXPERIMENTAL

En todas las areas del saber es necesario realizar experimentos para
comprender mejor la influencia de sistemas, procesos o variables entre si. Un
experimento es literalmente una prueba o ensayo. El experimento disefiado se define
Ccomo una prueba, o serie de pruebas en las cuales se inducen cambios deliberados en
las variables de entrada de un proceso o sistema, de tal manera que sea posible
observar e identificar las causas de los cambios en la respuesta de sdlida

(Montgomery, 1991)



El modelaje del comportamiento de un proceso o sistema, consiste en una
combinacién de variables que transforman una entrada en una salida modificada con
una 0 mas respuestas observables. Las variables estudiadas pueden consistir no solo
en valores numéricos cuantificables, sino también en grupos de personas, maquinas,

métodos o cualquier otro recurso utilizado para el proceso.

En e modelo delaFigura 1.8 se observa el concepto descrito previamente, en
el que algunas variables del proceso (X1, X2 ... Xp) Son controlables, mientras que otras
(z1, Z2 ... Zp) son incontrolables, pero deben ser a menos cuantificables para darle
validez ala prueba.
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Figura 1.8 Modelo general de un proceso o sistema (tomado de Montgomery, 1991)

El disefio de un experimento es un proceso que debe ser realizado con un
estudio profundo de la situacién estudiada, con el objeto de evitar inconsistencias en
los resultados obtenidos. El investigador debe, a disefiar un experimento hacerse
preguntas como: ¢L.os grupos a evaluar escogidos son de nuestro interés potencial y
cubren toda el area utilidad? ¢Existen factores externos que pueden afectar nuestros
resultados significativamente? ¢Qué métodos de recopilacion y andlisis de
informacion deben ser utilizados? ¢Las diferencias entre resultados obtenidos deben

considerarse importantes, o solo producto circunstancias aleatorias? Los métodos de



disefio experimental poseen infinidad de aplicaciones préacticas en laingenieria, como
lo son las mejoras en e rendimiento de procesos, disminucion de la variabilidad en
los resultados finales, reducciones en tiempo de desarrollo, etc. Consecuentemente,
la aplicacion de estas metodologias se sustenta en sus comprobados resultados para

lograr lareduccion de costos.

Para obtener conclusiones significativas y objetivas en €l andlisis de los datos
es necesario utilizar un enfoque estadistico, dado que éste es €l Unico que permite
considerar cualitativamente los errores experimentales del estudio. Existen dos
principios bésicos para el disefio de un experimento objetivo: la obtencion de replicas
y laaeatorizacion.

Laimportancia de la obtencion de replicas radica en la necesidad de estimar €
grado de error experimental. Si e numero de replicas es demasiado bajo, o se trabagja
con un solo valor por cada grupo estudiado, puede ser imposible determinar s las
diferencias obtenidas son producto de contrastes entre las variables escogidas o, por
el contrario, son e producto de errores experimentales, tales como mediciones

incorrectas 0 imprecisiones en algunas etapas del experimento.

La aeatorizacion del disefio consiste en evitar seleccionar con un orden
especifico, la asignacion del material experimental, asi como los distintos estudios
realizados. La importancia de ésta reside en la necesidad de confirmar la suposicion
de que los errores experimentales son variables aleatorias, cancelando las posibles

diferencias entre grupos no previstos en e disefio experimental.

Los métodos estadisticos incrementan significativamente la eficiencia de los
experimentos y refuerzan conclusiones obtenidas empiricamente, pero e uso
inteligente de estas técnicas requiere que e investigador tenga presente ciertos
principios basicos. Uno de ellos es que la estadistica no puede sustituir los

conocimientos necesarios para investigar en un area determinada. En las diversas



areas del conocimiento, para poder llegar a conclusiones precisas es necesario una
formacién académica y practica para lograr explicar las relaciones Ultimas entre los
factores y las respuestas. Es también necesario que € investigador haga todo o
posible por mantener tanto el disefio como & analisis o mas simple como sea posible,
tratar de envolver demasiadas variables puede traer como consecuencia resultados
contradictorios o poco significativos. Debe haber también una linea marcada entre la
significacion practica y la estadistica, ya que es posible encontrar diferencias
significativas entre dos procesos distintos en un area de la ingenieria, pero s los
costos no justifican los cambios, el resultado no es aplicable. Cuando se estudian
situaciones muy complejas es muy probable que sea mas inteligente realizar el disefio
experimental por etapas, un acercamiento iterativo a la solucion final puede ser la

alternativamas viable.

DISENO EXPERIMENTAL FACTORIAL

El disefio experimental Factorial es una metodologia que consiste en estudiar
todas las posibles combinaciones de los niveles de factores estudiados. Los factores
son las variables independientes de las cuales queremos determinar la influencia
sobre el proceso. Las variables que indican la respuesta del proceso son conocidas
como variables dependientes. En € disefio factorial, cada una de las posibles

combinaciones de niveles de factores posibles es conocida como tratamiento.

L os disefios experimentales factoriales suelen ser denominados de la forma x”
donde “y” es el numero de factores a analizar y “x” e numero de niveles en los
cuales se decide estudiar los factores, por consiguiente, el vaor x’ es equivalente a

numero de tratamientos posibles.

Por g emplo, estudiar lainfluencia de la presion y temperatura en una reaccion
quimica, podriamos, dichos valores serian los factores del disefio. S escogemos



valores de presién de 50 y 100 y 150 Psi, y temperaturas de 100, 200 y 300 °C,
tendriamos un disefio factorial 3%, con 2 factores (Py T) y tres niveles cada uno, lo

que resulta en 9 tratamientos distintos.

1.8 ANALISISDE VARIANZA

El andlisis de Varianza es una prueba estadistica que evalla si las diferencias
entre promedios de dos 0 mas grupos son debidas al azar, o a diferencias
significativas en e tratamiento de los mismos. Si tenemos una cantidad “n” de
muestras, como por gemplo, bloques de concreto que han sido fabricados con
distintos tipos de arena y a los cuales aplicamos pruebas de resistencia a la
compresion, el andlisis de varianza nos permite medir la probabilidad de que los
resultados de las pruebas sean producto de errores experimentales, o que las
diferencias de la arena utilizada tengan un efecto significativo en la resistencia del

bloque.

Para explicar la metodologia, supongamos que tenemos k tratamientos,
aleatorios e independientes, cada uno con n cantidad de muestras. Los distintos
tratamientos pueden ser combinacion de la variacion de uno 0 més parametros de las
muestras. Un claro gemplo es e disefio experimental factorial, donde la
denominacion x¥ indica el nimero de tratamientos (k). Con esta cantidad de muestras
y tratamientos, existen dos maneras independientes de estimar la varianza de la
poblacion ( SP)

A) Una llamada varianza dentro de los grupos o residual (ya que solo
contribuye a €ella la varianza dentro de las muestras) habitualmente representada por
MSE (Mean Square Error) o MSW (Mean Square Within) que se calcula como la
media de las k varianzas muestrales (cada varianza muestral es un estimador centrado
de S? y lamedia de k estimadores centrados es también un estimador centrado y més



eficiente que todos ellos). MSE es un cociente: a numerador se le [lama suma de
cuadrados del error y se representa por SSE y a denominador grados de libertad por

ser los términos independientes de la suma de cuadrados.

B) Otra llamada varianza entre grupos o explicada (solo contribuye a ella la
varianza entre las distintas muestras) representada por MSA o MSB (Mean Square
Between). Se calcula a partir de la varianza de las medias muestrales y es también un
cociente; a numerador se le llama suma de cuadrados de los tratamientos (se le

representa por SSA) y a denominador (k-1) grados de libertad.

Si los tratamientos tienen un efecto significativo, se espera que la varianza

explicada sea grande en comparacion con lavarianzaresidual .

Definimos los siguientes términos para un numero k de tratamientos y n

muestras por k-ésimo tratamiento y n muestras en total:

n

2 (K
a %
W _ =

n
Como lamedia empiricadel k-ésimo tratamiento. Ec. 8

) _ =1

Vo=

n-1

Eslavarianza empirica del k-ésimo tratamiento. Ec. 9

=

Y = {8 (1)
X=aax

j=1i=1



Eslamediaglobal delamuestraEc. 10

Eslamediade lasvarianzas (MSE), o varianzaresidua (intra-clases) Ec. 11

(h)( X)2
h=r N

View =8
Eslavarianza de las medias (MSB), o varianza explicada (inter clases) Ec. 12

inter

Sabemos que:
2
S _Vintra +V inter EC.13

Donde S es la varianza global de la muestra. Los resultados de un ANOVA

se suelen representar en unatabla como la siguiente:

Fuentede | SS(Suma |DF (Grados| MS(Media | Relacion F
Variacion de de de
Cuadrados) | Libertad) | Cuadrados)

Inter .- SSB k-1 SSA/(k-1) | MSB/MSE

grupos o
tratamientos

Intra- SSE (ng-1k SSE/K(ng-
gruposo 1

Error

Total SST Kng-1

Tabla 1.2 Representacion tipica de un andlisis de varianza

El test ANOVA consiste, en probar o rechazar |a hipotesis nula de la igualdad

de las medias grupales, que se expresa como:

Hoom=m=..=m Ec14



La probabilidad de que la hipétesis sea cierta, es expresada por € valor P o
valor de significancia estadistica. Mientras mas cercano sea P a 1, mas probable sea
que las diferencias intergrupal es sean debidas a azar, y mientras sea mas cercano a0,
las dichas diferencias seran claramente producto de las diferencias entre tratamientos.
El valor de P es funcion directa de los grados de libertad y el cllculo del valor de F,
puede ser redizado por diversos métodos dependiendo de las herramientas
disponibles. Muchos paguetes estadisticos (como por egemplo systat) calculan
directamente el valor, mientras que existen métodos més laboriosos cuando no se
tienen herramientas computacionales, nosotros no explicaremos dichos métodos
debido a que se escapa de |os al cances de nuestro trabgjo.

La seleccion del valor del P, a partir del cual los resultados seran clasificados
como poco significativos es un valor arbitrario, que debe ser definido previo a la
aplicacion del andlisis, € valor acostumbrado en diversas ramas de las ciencias
basicas e ingenieria para que los resultados sean considerados significativos es
P=0,05 aunque este valor no debe ser tomado con mucha rigidez dependiendo del

experimento a analizar.

En los casos en que las diferencias entre tratamientos estudiadas, sean debido
a variaciones de distintos pardametros o diferencias grupales en las muestras, €
andlisis de varianza es comunmente denominado Multiandlisis de Varianza o
MANOVA, a diferencia del ANOVA, e cual es usado en casos en los cuales las
diferencias entre tratamientos sean debidas a la modificacién de un Unico parametro o
caracteristica grupal de la poblacién.

1.9 METODO DE LAS SUPERFICIES DE RESPUESTA.

La metodologia de superficies de respuesta, también conocida como MSR o

RSM por sus siglas en ingles consiste en una serie de técnicas matematicas y



estadisticas para estudiar y modelar sistemas en 1os cuales una o varias respuestas de
interés son influenciadas por diversas variables. EI MSR es cominmente utilizado en

ingenieria con los siguientes objetivos:
=  Optimizar parametros de operacion de procesos
= |dentificar los puntos débiles en |a operacion sistemas complejos

= Obtener productos 0 procesos menos influenciables por factores externos no

controlables

El méodo de las superficies de respuesta esta fundamentado, en que la
respuesta de un proceso o sistema a las variables que lo afectan pueden ser descritas
de lasiguiente forma:

Y=F(X, %0 X )+ o5

donde: y representa la respuesta del sistema o variable dependiente, X
representa las variables de entrada o variables independientes, y e representa € ruido
0 error observado.

La superficie de respuesta obtenida es usualmente graficada en funcion de las
variables independientes, ya sea como una superficie solida en un espacio
tridimensional 0 como contornos de dicha superficie, en los cuales lineas de respuesta

constante representan una altura especifica de la variable dependiente.

En lamayoria de los problemas en los cuales se aplicael MSR, laformade la
relacion entre la respuesta y las variables independientes se desconoce. Por €llo, €l
primer paso en la MRS consiste en determinar una aproximacion apropiada a la

relacion funcional real entre la variable dependiente y las independientes.
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Figura 1.9 graficacion tipica de superficies de respuesta

Es comun la utilizacion de un polinomio de orden bajo sobre alguna region de
variables independientes de la region de variables. Si la respuesta es descrita
adecuadamente por una funcion lineal de las variables independientes, la funcidn de

aproximacion es el modelo de primer orden:

y=b,+bXx +b,x,+...+b X +€ k16

Si existen curvaturas en € sistema, son utilizados polinomios de mayor grado,

siendo el de segundo & mas comun de estos

k k k
y=b0+é b; % +é é b XX;+€ g 17

i=1 i
i<

Las aproximaciones polinomiales constituyen un modelo usuamente
restringido a regiones relativamente pequeiias del dominio de las variables
independientes, pero estas restricciones deben ser lo suficientemente amplias como
para incluir a todas las areas con posibilidad de presentar la respuesta Optima del
sistema. EIl MRS es cominmente utilizado como técnica secuencial, sobretodo en los
casos en los que la ubicacion del punto Optimo es completamente desconocida, o se

espera que este lgjos de los puntos de operacion actuales. La aplicacion secuencial



consiste en utilizar primero un polinomio de primer orden, que guiara d
experimentador hacia las cercanias del punto Optimo, con un disefio experimental
rapido y eficiente. Posteriormente se utiliza un modelo mas elaborado, como por
giemplo una superficie de segundo grado para localizar €l punto optimo con mayor
precision. Al utilizar el modelo cuadrético la superficie de respuesta encontrada por 1o

general cumple con una de las siguientes caracteristicas:

» El punto optimo es claramente identificable debido a que existe una superficie

de respuesta Optima claramente diferenciable o pico.

= No existe un punto optimo diferenciable dentro del area de experimentacion,
pero existe una superficie casi plana con tendencia hacia una direccién, este

tipo de superficie es conocida como ladera.
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Figura 1.10 clasicas superficies de respuesta de segundo grado




Tampoco existe un punto éptimo diferenciable, pero la tendencia es mucho
mas clara que en laladera, debido alaforma eliptica de las lineas de contorno

de la superficie.

Existe un punto de respuesta que cumple con la definicion matematica de
maximo o minimo (el plano tangente al mismo es normal a €je z) pero debido
ala geometria de la superficie es claro que este punto corresponde solo a una
singularidad local, dichos puntos son conocidos como puntos de

ensillamiento.

En la figura 1.10 se observan las cuatro respuestas clasicas listadas
anteriormente.



CAPITULO II: METODOL OGIiA EXPERIMENTAL

El procedimiento realizado puede ser dividido en seis etapas principales, las
cuales presentamos a continuacién mediante un diagrama de flujo (Figura 2.1)

DI SENO EXPERI MENTAL

\ 4

FABRI CACI ON DE RECUBRI M ENTCS

\ 4

EVALUACI ON DE LOS RECUBRI M ENTCS

A 4

TRATAM ENTO ESTADI STI CO

\ 4

M CROSCOPI A ELECTRONI CA DE BARRI DO

\ 4

DI SCUSI ON Y CONCLUSI ONES

Figura 2.1 diagrama de flujo de la metodol ogia experimental utilizada



2.1 DISENO DE LOS EXPERIMENTOS

Para cumplir con nuestro objetivo principal, la optimizacion de los parametros
de aplicacion, decidimos evaluar larespuesta de |os recubrimientos en dos parametros
fundamentales en e desempefio de elementos de méaquina. El primero fue la
resistencia al desgaste abrasivo, la cua es cuantificada siguiendo la norma ASTM
G65-C. El segundo, la dureza del recubrimiento, fue evaluada mediante un ensayo de
microdureza vickers, siguiendo la norma ASTM E384-89. La microscopia
electronica de barrido, debido a sus atos costes no fue aplicada a todos los
tratamientos del estudio, solo a algunos casos especificos.

Los pardmetros a ser evaluados fueron escogidos en base a un estudio de la
literatura disponible, datos suministrados por Nanosteel Co. y las sugerencias del
personal de PLASMATEC, que tiene una amplia experiencia préactica en la aplicacion
de recubrimientos por rociado térmico. Gil (2002) encontrd que los parametros mas
significativos en la optimizacién de recubrimientos base niquel por HV OF fueron la
relacion oxigeno/combustible y la distancia de rociado. La significancia de la
velocidad de alimentacion fue pegquefia comparada con los parametros anteriores,
aungue fue el 3er pardmetro mas significativo estudio. Nanosteel Co. publica en su
pagina web datos sobre algunos estudios realizados para encontrar la mejor distancia
de rociado (pero no para la meor velocidad de alimentacion ni relacion
oxigeno/Combustible). En la opinion de PLASMATEC, la distancia de rociado es un
pardmetro muy influyente, pero ya esta muy bien documentado, asi que no
consideraron de importancia estudiar su influencia sobre el SHS 717.

Todas estas consideraciones nos llevaron a la escoger la relacion

oxigeno/combustible (que Ilamaremos F de ahora en adelante) y la velocidad de



alimentacién del material, como los pardmetros a optimizar en la aplicacién de HVOF

en nuestro trabajo de investigacion.

Para la escogencia de los parametros a modificar en € rociado por arco
eléctrico, la distancia de rociado fue también descartada por razones similares que en
HVOF. La presiéon del gas de transporte fue confirmada tanto por la literatura como
por la experiencia de practica de PLASMATEC como un pardmetro significativo en
la calidad del sustrato, debido a que esta controla la velocidad de impacto. Para variar
la potencia del arco, pueden variarse el ampergje o el voltaje del equipo (o los dos
simultdneamente). Se descartd la posibilidad de variar los dos simulténeamente
debido a que esta decision ampliaria la matriz del disefio demasiado, haciendo el
estudio impractico. La literatura disponible no marcaba una distincion de cual
variable es mas significativa. En la experiencia de PLASMATEC el ampergje es la
variable més significativa. Esta suposicion se justifica, debido gque la diferencia de
potencia o voltaje asegura la ionizacion del aire para la formacion del arco, pero el
ampergje es la medida real de flujo eléctrico. Todo esto confirma la decision de

utilizar el amperaje como segunda variable.

Nanosteel Co. recomienda una serie de pardmetros para la aplicacion del
rociado, pero en la experiencia de PLASMATEC, los parametros recomendados por
los fabricantes de material para rociado térmico no siempre presentan 10s mejores
resultados. Esta diferencia puede ser explicada por las distintas caracteristicas de los
equipos, la calidad del combustible, e incluso, la falta de un estudio estadistico por
parte del fabricante, para asegurar que los parametros que recomienda son Optimos.
Teniendo en cuenta todas estas consideraciones |os parametros recomendados fueron
tomados como niveles centrales para el disefio del experimento. La Tabla 2.1 indica
los parametros recomendados por € fabricante para la aplicacion del termorrociado
por HVOF y Arco Eléctrico:



HVOF Arco Eléctrico

F 1,1 Amperge[A] 200
Velocidad de ) _
_ _ Presion de Aire
Alimentacion de los 60-70 70
. [PSI]
Polvos [gr/min]
Distancia  de _
_ _ 14 Voltge[volt] 33
Rociado [in.]
Presion de Distancia de

55-60 5

Nitrogeno [PSI]

Aplicacion[in.]

Velocidad Velocidad
Transversa de 600 Transversa de 600
Aplicacion [mm/seg] Aplicacion [mm/seg]
Caudal de
16

Nitrégeno [stft¥/hr]

Tabla 2.1 Parametros de Deposicion Recomendados (tomado de Nanosteel Co.)

Otra decision importante para definir e disefio experimental, fue la de utilizar
3 niveles de variacidn en los pardmetros. Algunos autores, como Gil (2000) utilizaron
2 niveles de variacion, otros como Quiao et al. (2003) Trabgjaron con 3 niveles de
variacion de los parametros estudiados. Otros autores, como Jadin et. Al (2002)
variaron sus niveles de trabgjo con 2 0 3 parametros dependiendo de la variable a
utilizar. Nuestra decisiéon de utilizar 3 niveles de variacion se justifico gracias a

principio de que, mientras més niveles de trabagjo son escogidos, un estudio mas




representativo del comportamiento del proceso es obtenido, y por ende la
significancia de los resultados es mayor, pero, tampoco es correcto escoger
demasiadas variaciones en |os parametros (como es el caso de Swank, 1994) porque

lamatriz experimental seria demasiado grande y costosa.

El disefio experimental obtenido fue de 3% ya que escogimos 2 factores en
cada método de rociado, con tres niveles de variacion cada uno. La ultima decision
respecto a la planificacion experimental, fue el nivel de variacion de los parametros
respecto a los niveles centrales recomendados por el fabricante. La tabla 2.2 presenta
algunos valores de pardmetros utilizados por algunos trabajos anteriores, los cuales
sirvieron como referencia para definir nuestros niveles de trabajo.

Autores Afo Material de Parametro Rango de
Rociado Variado Variacion
Qiao et . 2003 WC-Co F 0.8al.2
nanoestructurado
Drzeniek et 1988 Aleacion FeCrC Amperge 100-250
a
Drzeniek et 1988 Aleacion FeCrC Presion de 40 a 80 PS|
al Aire
Jadin et a 2002 Aceroa 0.8% C Amperge 35a350
Amper
Jadin et al 2002 Aceroa 0.8% C | Presiénde 40a75PS|
Aire

Tabla 2.2 algunos ejemplos de variacion de parametros de deposicion

En la opinion de PLASMATEC, la los parametros debian ser variados en un
25% sobre su nivel central. El estudio de la literatura disponible, junto con la
recomendacion de PLASMATEC, nos condujo a un disefio observado en las tablas
nimero 2.2-A y 2.2-B. Los parametros fijos (distancia de rociado, velocidad

trasversal de aplicacion, voltgje etc.) fueron escogidos segun las recomendaciones
del fabricante.



HVOF

Tratamiento F Velocidad de
numero Alimentacion de los Polvos

[gr/min]

1 0,9 73

2 0,6 73

3 1,2 73

4 0,9 90

5 0,6 90

6 1,2 90

7 0,9 50

8 0,6 50

9 1,2 50

Tabla2.2-A Disefio experimental 3% para la optimizacion del rociado por HVOF



Arco Eléctrico

Tratamiento | Corriente | Presionde
numero [A] Aire[PS]

1 140 75

2 140 50

3 140 95

4 180 75

5 180 50

6 180 95

7 250 75

8 250 50

9 250 95

Tabla 2.2-B: Disefio experimental 3* paralaoptimizacion del rociado por arco eléctrico



2.2 FABRICACION DE LASPROBETAS

El material seleccionado como sustrato fue acero AISI 1020. La decision fue
tomada debido a que podria existir un interés tecnologico en conferir propiedades
superiores a este material que se caracteriza por su resistencia pobre al desgaste,

corrosion y fatiga.

Debido a limitaciones econdmicas y disponibilidad de material, se realizo un
una modificacion del tamafio de las probetas para €l ensayo de abrasion. El tamafio
original (dictado por la norma ASTM G65-C) fue reducido al tamafio que indica la
norma para ensayos erosivos G76-83. Rojas y Suarez (2003) comprobaron gque esta
reduccion del tamafio es viable, debido a que la huella resultante del ensayo de
abrasion era de dimensiones suficientemente pequefias para utilizar las probetas de
ensayo erosivo. Para gjustar las probetas reducidas a la maguina de ensayo de
abrasion, fue se utilizado un porta muestra disefiado para tal fin. Los ensayos de
microdureza y la microscopia electrénica de barrido fueron realizados sobre probetas
del mismo tamafio... Lafigura 2.2 muestra el tamafio de las probetas utilizadas.

T
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Figura 2.2 medidas de |as probetas en mm
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CAPITULO 1!

2.3 PREPARACION SUPERFICIAL DE LASPROBETAS

Para garantizar resultados Optimos en e proceso de rociado térmico, es
necesario aplicar una serie de procedimientos rutinarios sobre el sustrato a rociar.
Estos procedimientos son los siguientes:

las probetas fueron limpiadas con thinner, para garantizar una superficie libre
de impurezas como grasa, aceite, polvo, entre otras

L as probetas fueron precal entadas mediante una |lama oxiacetil énica hasta una
temperatura aproximada de 90 °C, por un tiempo aproximado de periodo de 1 min.
para garantizar la eliminacion de la humedad en la superficie de las mismas (ver Fig.
2.3)

Figura 2.3 Precalentado de las muestras

Posteriormente |as probetas fueron sometidas a un proceso de granallado con
alimina grit # 24 a una presion de 60 PS| (415 kilo pascal). El granallado fue
realizado para garantizar una superficie de sustrato lo suficientemente rugosa para
garantizar € anclaje mecanico entre este y el material de rociado. Nanosteel Co.

recomienda la utilizacion de alumina grit # 24 para asegurar una distribucion

ucv
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CAPITULO 1!

adecuada de la rugosidad. La alumina disponible en PLASMATEC no contaba con
dicha caracteristica, por lo que fue necesario utilizar una tamizadora industrial (Fig.
2.4) para separar la alimina y retener solo e tamafio de grano deseado. La norma
comercial CS 271-65 del departamento de comercio de los estados unidos, indica que

una malla de tamizado grit # 24 debe tener las dimensiones especificadas en la tabla
2.3.

Grit # Pulgadas Micrometros
Tamafno Media | Maximo | minimo Media Méximo minimo
24 0.027 0.043 0.018 636 1092 457

Tabla 2.3 conversion de numero de grit atamarfio promedio de particula

Fig. 2.4 Tamizadora Industrial
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24 CALIBRACION DE LOSINSTRUMENTOS.

L os instrumentos presentes en los equipos de Plasmatec ingenieros, debieron
ser calibrados previamente a la realizacion del termorrociado, debido a que estos
fueron instalados con fines meramente industriales, 1o que dificulta su utilizacion para
procedimientos en los cuales se requieren medidas precisas de flujo. Los instrumentos
calibrados fueron los siguientes:

Tornillo de aimentacion de material de recubrimiento: Este dispositivo, que
es parte de la pistola JP 5000 para HVOF, tiene la particularidad de expresar la taza
de alimentacién de material, no en unidades de flujo masico, si no en las revoluciones
por minuto con que gira e mecanismo de alimentacién. Fue necesario entonces
realizar pruebas en las cuales se alimentaba material a un recipiente por 1 minuto, y
cuantificar la cantidad de masa depositada por unidad, todo esto en funcion de
distintas R.P.M. de trabajo.

Flujometro de Kerosén: Este flujémetro presenta la problematica de que las
medidas indicadas no coinciden con las reales. Fue necesario determinar la medida
real del instrumento, alimentando un cilindro graduado con kerosen por periodos de
un minuto, determinando e volumen de fluido depositado. Esto permitio obtener la

medidareal de flujo en relacion alalectura del instrumento.

Flujometro de Oxigeno: Este equipo, de funcionamiento similar a de
Kerosén, tiene la particularidad, que es posible determinar la medida real del flujo
gracias a la literatura suministrada por el fabricante, por lo cua no fue necesario
realizar ninguna prueba. Sin embargo, debido a que la lectura es diferente ala medida
real de flujo, y es funcién de la presion de alimentacion de oxigeno, fue necesario
calcular los diversos valores requeridos para distintas presiones de alimentacion, todo

esto en funcién de los 1900 pies® estandar/hr.



CAPITULO 1!

No fue necesario calibrar ninguno de los instrumentos de la pistola de rociado
por arco eléctrico. Posterior a todos los procedimientos previos de preparacion de las
muestras y calibracion de instrumentos, se procedio arealizar €l termorrociado de las
piezas segun € disefio experimental establecido. El rociado por HVOF se readizé
utilizando una pistola Tafa JP-5000 (Figura 2.5-A) y € rociado por arco eléctrico
utilizo también una pistola Tafa, modelo 8830 (Figura 2.5-B)

Figura2.5-A: Rociado Térmico por HVOF. Figura 2.5-B: Rociado Térmico por Arco

Eléctrico.

25 RECTIFICADO

Posterior a Rociado, las probetas fueron rectificadas utilizando una
rectificadora marca Doall, modelo DH-616 (Figura 2.6) para garantizar €l acabado
superficial requerido paralos ensayos posteriores. Algunas de las probetas recubiertas
con e método de HV OF presentaron desprendimiento total del recubrimiento, lo cual
serd analizado en el siguiente capitulo.
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Figura 2.6 rectificadora Doall modelo DH-616

2.6 ENSAYO DE ABRASION

El ensayo de Abrasion fue realizado en el banco de prueba de la escuela de
ingenieria mecanica fabricado por Pinto (1999) segun la norma ASTM G-65. La
norma requiere que las probetas posean una rugosidad superficia de menor a 0,8 um
la cual es asegurada con la preparacion previa ya expuesta. También es requerido que
las probetas estén completamente limpiasy secas

La arena utilizada para € ensayo debe cumplir con las condiciones de
humedad y granulometria de la norma AFS 50-70, para asegurar dichas condiciones

se redlizaron dos estudios

Para garantizar que la humedad de |a arena estuviese en un intervalo menor a
0,5% se tom6 una muestra de 100 g, la cual fue horneada a una temperatura de 120 °C
por 1 hora, la pérdida de masa debido a horneado fue de 0,2 g, slendo menor a la

establecida por lanorma.

La arena utilizada fue la misma adquirida por Gonzdles y Estévez (2003). No
fue necesario verificar que la Granulometria estuviese dentro de los pardmetros

establecidos por la norma.



Fue también requerido verificar que € flujo de arena en la maguina estuviese
dentro del intervalo de 200 a 300 g/min. Como establece la norma. Se realizaron 3
medidas de flujo arena por un minuto, todas las medidas estuvieron dentro del nivel

requerido y se obtuvo un promedio de 270 g/min.

La norma ASTM G-65 tiene diversas variantes dependiendo de la carga
aplicaday el tiempo de ensayo. El tipo de ensayo seleccionado fue el ASTM G-65-A,
de una duracion de 30 minutos y una fuerza de 130 N aplicada a la muestra. La
variante A fue seleccionada debido a que ésta es la utilizada cominmente para

evaluar materiales de altaresistencia al desgaste.

Después de garantizar todas las condiciones de trabgjo exigidas por la norma,
se procedio arealizar €l ensayo en todas las muestras. La pérdida de masa debido al
desgaste abrasivo fue determinada utilizando una balanza analitica marca Scientech
modelo SA310 con una precisién de 0,0001g. Fue necesario un tiempo de por lo
menos 30 minutos entre los ensayos para permitir el enfriamiento del disco de goma.

También fue necesaria una nivelacion superficial del mismo utilizando unalima.

En la figura 2.7 podemos observar la disposicion interna de la méaquina de

ensayo de abrasion y sus componentes principal es.

Los resultados del ensayo son reportados en términos de pérdida volumétrica
corregida de material. Siendo el mejor material aquel que pierde menos volumen para

las condiciones de cargay duracion del ensayo establ ecidas.
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Figura 2.7 partes principales de la maguina de ensayo abrasivo: A- Porta muestras B- Boquilla
de arena abrasiva C- Disco de Goma D- Pesos variables para modificar la carga

Para € cédlculo de esta pérdida de volumen la norma establece las siguientes
ecuaciones:

Dmgr]:228,6mm
Dm, [gr] = m[gD] o
fr

Ec.18

donde Dm,,, es la pérdida de masa corregida debido a ensayo de abrasion;

Dm es la pérdida de masa medida en la muestra (masainicial — masafinal); D, esel

diametro de la rueda de goma luego de aplicar € ensayo de abrasién los 228,6 mm se
refieren a diametro original de larueda.

D r
DVCOI’I’ [ mm3] = rTLO” [ g 3
r [gr/mm?]
. corresponde a la pérdida de volumen corregido y ? es la densidad del
recubrimiento

Ec.19

DVCOT
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La correccién de valores de pérdida de masa'y volumen se aplica para poder
definir resultados con un criterio de unicidad a pesar de las diferencias en € didmetro
del disco. Las diferencias en e diametro del disco varian la distancia de contacto del
disco con la muestra en todos los ensayos. La densidad utilizada corresponde a la
suministrada por el fabricante, ? = 0.007501 gr/mm?>. El pequefio tamafio de
muestra utilizado dificultaba la determinacién de la densidad del recubrimiento por
métodos como inmersion del recubrimiento o la medicion por vernier de las

dimensiones del mismo.

27ENSAYO DE MICRODUREZA

El ensayo de microdureza fue dividido en dos etapas, la primera, realizada en
la escuela de Ingenieria Mecanica de la UCV y la segunda, en las instalaciones del
Instituto Universitario de Tecnologia “Dr. Federico Rivera Palacios’. La diferencia
entre las dos consistio en que en la primera, las identaciones del ensayo fueron
realizadas perpendiculares a la superficie del mismo, y se practicaron ensayos a todas
las combinaciones de parametros (excepto a las que presentaron desprendimiento de
recubrimiento). El objetivo de esta etapa fue de obtener valores comparativos de
microdureza entre los distintos tratamientos mas que un valor real de dureza, ya que
debido a la configuracién del ensayo la respuesta puede ser afectada por el substrato.
Para evitar la posible interferencia del substrato, los ensayos de la segunda etapa
fueron redlizados posteriores al corte de las muestras, aplicando las identaciones
perpendiculares a la cara cortada, la figura 2.8 muestra las configuraciones de
identacién paralas dos etapas.



Figura 2.8-A: identacion en la primera etapa del ensayo, 2.8-B: identacidn en la segunda etapa
del ensayo
En la segunda etapa se ensayaron solo las muestras que presentaron mejores y
peores resultados a la abrasion para los dos métodos de rociado utilizados. Se
realizaron barridos de identacion en direccion del espesor del recubrimiento, y a lo

largo del mismo, para evaluar las posibles diferencias entre la direccion del barrido

Las dos etapas fueron realizadas utilizando un microdurometro marca Leitz
Wetzlar, en la primera, modelo Metallux (Fig. 2.10). Ambos instrumentos equipados
con un identador Vickers. La carga escogida fue de 300 HV en funcién de la dureza
esperada del recubrimiento y con un criterio unicidad con estudios similares a
recubrimientos por Rociado Térmico realizados en la UCV. El ensayo fue aplicado
siguiendo la norma ASTM 384-99. El cdlculo de la microdureza es realizado en base
alahuellaresultante de laidentacion realizada, como indicalafigura 2.9

T <

(A (B}

Figura2.9-A Vistalateral del identador vickers a realizar el ensayo de microdureza 2.9-B
Esquema de la huella dejada por el identador en la superficie ensayada
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Las ecuaciones utilizadas para el calculo de microdureza son las siguientes:

: 2P xsen(@/,)

HV -

Ec. 20

D, +D,
donde d :T Ec.21, a=136°y Pesla
carga aplicada

sustituyendo obtenemos la siguiente ecuacion para la dureza vickers

v = PIKgf]” 1854

H Ec. 22

(d[mm})®

Figura 2.10 microdurometro Leitz Wetzlar Metallux
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28 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las muestras seleccionadas para la microscopia electronica de barrido fueron
las muestras que mejores resultados presentaron para el ensayo de desgaste abrasivo,
tanto para rociado por arco eléctrico como por HVOF, y las que presentaron los
peores resultados. Se analizaron muestras rectificadas y muestras a las cuales se les
practico el ensayo de abrasion, para estudiar € mecanismo de desgaste.

Previo ala microscopia las muestras fueron cortadas utilizando una cortadora
de disco diamantado marca Struers modelo Minitom-1, la cual asegura un corte
limpio, con un minimo de deformaciones ni aumentos significativos de temperatura

de la muestra que podrian producir cambios en la microestructura.

Para un acabado superficial optimo para la microscopia, la superficie de las

muestras analizadas fue sometidaalos procedimientos descritos en la tabla2.4

PROCEDIMIENTO EQUIPO MARCA | MODELO
Desbastadora/pulidora
Desbaste Grueso _ Struers Labpol-21
rotativa

_ Desbastadora/pulidora
Pulido . Struers Labpol-5
rotativa

Limpieza por o .
_ Limpiador Sonico Buehler | Ultramet-2003
Ultrasonido

Tabla 2.4 preparacion superficial de las muestras para la microscopia

La microscopia electronica fue realizada utilizando un equipo marca Philips,

modelo XL30 con capacidad para ampliaciones de hasta 30000x (Fig. 2.11) € cud



CAPITULO 1!

permite el uso de electrones primarios para contrastes composicionales, o electrones
secundarios para topografias de superficie. También es posible la aplicacion de
Espectroscopia por Dispersion en Energia de Rayos X para identificar primero la
naturaleza elemental de la muestra estudiada y luego de una forma semi-cuantitativa

estimar su porcentaje en peso.

Figura2.11 Microscopio Philips XL
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CAPITULOI11: ANALISISDE RESULTADOS
3.1 ANALISISDEL ENSAYO DE ABRASION

En la figuras 3.1 y 3.2 pueden observarse los resultados obtenidos para el

ensayo de desgaste abrasivo en funcion de los parametros variados tanto para rociado
hipersdnico como para arco eléctrico.
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Figura 3.1 pérdida de masa corregida por abrasion en rociado por HVOF en funcién de los

parametros de aplicacién variados
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Figura 3.2 pérdida de masa corregida por abrasion en rociado por arco eléctrico en funcién de

|os pardmetros de aplicacion variados



Las figuras 3.3-A y 3.3-B nos indican la pérdida de volumen corregido, en
funcion de los tratamientos aplicados. El tratamiento que presenta la mayores
pérdidas para HVOF es € tratamiento 8, € cual utiliza la relacion oxigeno /
combustible mas baja y también la menor velocidad de alimentacion de material. El
tratamiento que mejor respuesta tuvo a ensayo de abrasion, con una menor taza de
desgaste fue el tratamiento 9, con la mayor relacién oxigeno / combustible, y también
con lamenor velocidad de alimentacion.

Para € rociado con arco eléctrico, la mayor pérdida volumétrica obtenida
correspondié a mayor ampergje aplicado, y € valor medio de presién de aire
(tratamiento 8). Para los valores de ata y baja presién de aire con € maximo
amperaje, e recubrimiento presentd mala adherenciay las muestras siquiera pudieron

ser ensayadas debido al levantamiento del recubrimiento.
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Figuras 3.3-A y 3.3-B Pérdida volumétrica corregida en funcién de los tratami entos aplicados

La tabla 3.1 muestra el andlisis de varianza (ANOVA) de la pérdida de
volumen corregida en funcién de los parametros variados para HV OF con un 95% de
confiabilidad. Definiendo el valor maximo de significancia estadistica como 0,05,
observamos que € parametro mas significativo en la variacion de la respuesta a la
abrasion es F, debido a que su significancia es menor a 0,001. Esta atisma
influencia de F en la calidad del recubrimiento se debe a que esta variable define la



temperatura de fundicion del material, y la velocidad de impacto del mismo en cierto
nivel. La velocidad de alimentacién de los polvos queda fuera del intervalo
establecido lo que descarta estadisticamente la influencia de la misma en la calidad
del recubrimiento y confirma la afirmacién del fabricante de que el material es poco
sensible a dicha variable. El ato valor de P en la microdureza también descarta la
influencia de esta variable en laresistencia del recubrimiento ala abrasion.

Latabla 3.2 presenta €l andlisis de varianza en el rociado por arco eléctrico de
la pérdida de volumen corregida en funcion de los pardmetros variados. También con
una confiabilidad del 95%. En este € parametro variado mas significativo es la
corriente, con una significancia de 0,001. Esto se explica debido ala influencia que
gjerce la corriente en la temperatura de fundicion del material. El valor de P para la
presion de aire (0,08) queda fuera de los limites establecidos, por lo cual su efecto no
es concluyente. Esto se debe a que aunque sabemos que velocidades muy bgas
producen energias de impacto insuficientes, presiones muy altas causan demasiada
turbulencia en € flujo, afectando negativamente el choque de la particula. El efecto

de la microdureza se descarta por completo debido al elevado valor de P (0,544).

La figura 3.4 presenta el efecto de F en la pérdida de volumen corregida
debido a desgaste abrasivo. La grafica demuestra la tendencia a la disminucién de la
misma con el aumento de la relacion oxigeno / combustible, siendo el mayor nivel de

F (1,2) e que presenta mejores resultados a la abrasion.
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Tabla 3.1: Anilisi De Varianra Para HYOF

ORICEN SUMA DE CRADOS DE PROMEDIODEL | RELACKNF | PROBABILIDAD P
CUADEADOS | LIBERTAD CUADRADO
[ r— 210201 3 =04 12448 0000
Fevsdual M 6 1 HTES
EFECTO COOEFICIENTE | ERROR COEFICIENTE | TOLERANCIA 1 PROBABILIDAD
STANDARD STANDARD
[ g 47T ]
COMSTANTE IO S5 o Mt aos
MICRCOUREZA (il ] om 1§11 0EM 113 o
ALMENTA QO Ty onr a2a [T 157 0143
n A9 EEE a4m fiTx S 0000
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CAPITULO 111

Tahla 3.2: Analisis de Varianza Para Arco EEctrice

ORIGEN SUMA DE GRADOS DE PROMEDIO RELACION PROBABILIDAD
CUADRADOS LIBERTAD DEL F P
CUADRADD

Regresidn 161815.746 |3 53938.582 6.376 0.004
Residual 143824.421 |17 8460.26

EFECTOD COEFICIENTE ERROR COEFICIENTE | TOLERANCIA T PROBABILIDAD

S TANDARD STANDARD {2 EXTREMOS)

CONSTANTE 319.283 160.548 0 . 1.989 0.083
PRESION -2.209 1. 185 -0.312 0.9886 -1.864 0.08
CORRIENTE 2.243 0.5586 0.679 0.976 4.034 0.001
HICRODUREZA -0.065 0.105 -0.105 0.966 -0.62 0.544
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Figura 3.4 Pérdida VVolumétrica Corregida en Funcion de F

En la figura 3.5 se observa la pérdida de volumen corregida en funcién de la
corriente utilizada. Observamos que € punto de menor pérdida volumétrica se
encuentra en los 180 amperios, con un ligero aumento para valores menores, y otro de
mayor amplitud para corrientes muy altas. Esto se explica debido a que un valor de
corriente muy alta produce desprendimientos demasiado violentos del aambre, 1o
cual se traduce en una distribucién de calor irregular con consecuencias negativas en

|a microestructura.
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Figura 3.5 Pérdida VVolumétrica Corregida en Funcion del Amperaje

La figura 3.6 muestra la superficie de respuesta calculada con e software

mathcad® que presenta la pérdida de masa corregida por desgaste abrasivo, en
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funcion de F y la velocidad de alimentacion de los polvos. El software realiza una
aproximacion de una superficie de segundo orden, utilizando € método de los

minimos cuadrados.
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Figura 3.6 Superficie de Pérdida de Masa en funcién de pardmetros variados en HV OF

La ecuacion de la superficie aproximada es

Z =-2,842xX - 0,042% +0,898xX * +0,0002401%Y * + 0,01xXY Ec.23

Donde X es F, Y es la velocidad de alimentacion y Z la pérdida de masa

corregida. Los valores 6ptimos (minimos) de dicha ecuacién son

X=12yY"™ 65gr/min

La figura 3.7 presenta una superficie calculada de la misma forma que la
anterior, pero en funcion de la corriente y la presién de aire utilizada. Las figuras 3.6
y 3.7 fueron calculadas utilizando los datos del ensayo de desgaste abrasivo
presentados en las figuras 3.1 y 3.2 respectivamente.
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Figura 3.7 Superficie de Pérdida de Masa en funcién de parametros variados en Arco

Eléctrico

Laecuacion de la superficie de respuesta a la abrasion en arco eléctrico es.

Z =-0.037xX -0.027%¢ +1.177:0* xX* +1.89540 ¥ ? +-3.47240° xXY Ec. 24

donde X es la corriente, Y es |la presion de aire y Z la pérdida de masa

X~ 175 amperioseY ™~ 90 PSI

3.2 ANALISISDE LA MICRODUREZA

corregida. Lacual optimizadaresulta en los siguiente valores.

La figura 3.8 muestra una grafica de los valores de microdureza obtenidos en

la primera etapa de evaluacion, realizados sobre la superficie del recubrimiento. En
funcion de los distintos tratamientos aplicados.
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Figura 3.8 Microdureza superficial en funcion de los tratamientos aplicados para HV OF

La alta dispersion de los resultados obtenidos explica porque los valores de
significancia encontrados descartaron su efecto en la abrasion. Esta variabilidad
puede ser causada por diferencias en las fases del recubrimiento e irregularidades
estructurales del mismo. En la figura 3.9 podemos observar la respuesta de la

microdureza a | os distintos tratamientos aplicados en € rociado por arco eléctrico:
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Figura 3.9 Microdureza superficial en funcion de los tratamientos aplicados para rociado por

arco eléctrico



Los resultados de la segunda etapa del andlisis de microdureza pueden ser
observados en latabla 3.3, en la cual se estudiaron los valores de las mejores y peores
muestras respecto ala abrasion tanto en HV OF como en arco eléctrico, con diferentes
direcciones del barrido de las identaciones. La tabla muestra € promedio de las

identaciones realizadas para cada una de las condiciones estudiadas

MUESTRA ESPESOR LARGO TOTAL
Mejor - HVOF 929 869 891
Peor - HVOF 937 865 909
Mejor - Arco Eléctrico 946 1048 993
Peor - Arco Eléctrico 867 907 889

Tabla 3.3 Promedios de Valores de Microdureza HV (o) parala segunda etapa del ensayo

Latabla 3.4 muestralos resultados del andlisis de varianza de la microdureza,
en funcion del método de rociado utilizado, la calidad de la muestra a ensayo
abrasivo y la direccion del barrido de las identaciones. En este andlisis de varianza,
ninguna de | as diferencias entre |os ensayos aplicados presenta un valor de P menor a
0,05 Lo que indica que el vaor de la microdureza no es afectado significativamente
por las diferencias mencionadas. El promedio de todas |las identaciones realizadas en
la segunda etapa es de 924 HV (3o .
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PROMEDIO

SUMA DE GRADOSDE RELACION | PROBABILIDAD
ORIGEN DEL
CUADRADOS LIBERTAD CUADRADO F P
RECORRIDO
(Espesor flar go) 67.292 1 67.292 0.004 0.949
METODO
(HVOF/ArCoE.) 17007.65 1 17007.65 1.056 0.312
RESPUESTA A LA
ABRASION 28186.297 1 28186.297 1.749 0.195
(Buena/mala)

Tabla 3.4 Andlisis de Varianza de | as diferencias entre identaciones de la segunda etapa del

ensayo de microdureza

3.3 ANALISISDE LA MICROSCOPIA ELECTRONICA DE

BARRIDO

3.3.1 Analisisdelos Polvos

La figura 3.10-A presenta una imagen de la aleacion SHS 717 en forma de

polvos para ser utilizados como material de rociado por HVOF, laimagen posee una

ampliacion de 700x y es obtenida por microscopia electronica de barrido, utilizando

el método de los electrones secundarios. La figura 3.10-B Presenta el detalle de uno

de los polvos con una ampliacién de 3000x y es obtenida por MEB, mediante el

método de Backscattering
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26.0kV 4.0 700x

SE 100 Mé‘TERIAL ORIGINAL

AccV  Spot Magn  Det WD
2560kV 43 8000x BSE 10.0 MATERIAL ORIGINAL

10 pr

Figura 3.10-A Aleacién SHS 717 vista en € microscopio electrénico

Figura 3.10-B Detalle a 3000x de una particula de laaeacién

De las imégenes previas se observa una estructura claramente monofasica.

Con una composicion quimica descrita por |a espectroscopia de dispersion de rayos X
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CAPITULO 11l

presentada en la tabla 3.5 El tamafio de los polvos observados oscila entre los 8,5 y
los 34,4 um, y la moda se encuentra alrededor de los 17 um. La morfologia de los
polvos corresponde a un material fabricado por un proceso de atomizacion, lo cual

favorece laformacion de splats.

Elemento (e S w Mo Cr Mn Fe

Porcentaje en Masa 3.89 1.15 10.22 4.38 20.07 2.81 57.47

Tabla 3.5 composicion porcentual de laaleacion SHS717
3.3.2 Rociado Térmico por HVOF

En lafigura 3.11-A Se observa una vista general de una muestra rociada por
HVOF con d tratamiento que presentd la menor pérdida por desgaste abrasivo,
mientras que en la 3.11-B podemos observar otra muestra rociada por HVOF, pero
del tratamiento con peor resistencia al desgaste. Las dos imagenes tienen una

ampliacion de 50x

AccY SpotMagn Det WD F———— 500um
25.0kvV 40 B0x  BSE 10.3 7.4 HVOF

AccY Spot Magn  Det WD
25.0kv 40 60x _ BSE 101 3.4 HVOF

Figura3.11-A Mejor Respuesta ala Abrasion en rociado por HVOF

Figura 3.11-B Peor Respuestaala Abrasion en rociado por HVOF

Cabe resaltar que a primera vista, la microestructura de la“mejor” muestra
rociada es aparentemente mucho més irregular que la de la “peor”. Andisis
posteriores con mayor magnificacion explicaran € porgue de las diferencias
microestructurales y su efecto en la calidad del recubrimiento. La diferencia de las
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imégenes previas es resaltada también por la diferencia de espesor, que proporciona
un efecto visual disuasorio pero que no es influyente en las conclusiones alcanzadas

(porque también el espesor varia para las distintas replicas de cada tratamiento).

BaccV  Spot Magn  Det WD F—————— 1 100um AccY Spot Magn  Det WD
26.0 kV 4.0 300x BSE 10.1 34 HVOF 25.0KkV 40 300x BSE 103 7.4 HVOF

Figura 3.12-A Detalle a 300x de lainterfase sustrato recubrimiento en “mejor” muestra
HVOF

Figura 3.12-B Detalle a 300x de lainterfase sustrato recubrimiento en “Peor” muestra HV OF

En lasfiguras 3.12 A y B se observa con una mayor ampliacion las diferencias
microestructurales entre los distintos tratamientos de recubrimiento por HVOF. En la
“mejor’ muestra, la estructura del recubrimiento corresponde a granos aplanados, o
splats, con pocos granos redondos, los cuales son indicacion de una fundicién
incompleta del material en la camara. En cambio, la “peor” muestra, a pesar de
presentar una estructura aparentemente mucho mas regular, 10s granos son en su gran
mayoria de un tamafio muy redondo, o cual indica absorcion deficiente de calor por
parte del material en la camara de combustion de la pistola. Debe recordarse que €l
caso de mejor resistencia a desgaste tiene una relacion oxigeno combustible de 1,2
mientras que la peor fue rociada utilizando una relacion de 0,6 lo cual afecta de
manera directa e mecanismo de transferencia de calor de la llama a material de
recubrimiento. Estas diferencias morfolégicas de los granos del recubrimiento
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influyen directamente en la cohesion de la estructura formada, 1o cua se traduce
directamente en diferencias de la respuesta del recubrimiento al desgaste abrasivo.

La irregular distribucion de calor en la llama, en los tratamientos con bajos
valores de F, se traduce también en diferencias de temperatura indeseadas en €l
mecanismo de formacion de recubrimiento. Cuando una gota de material choca con la
superficie y tiene una temperatura considerablemente mayor a la gota que fue
depositada en e mismo punto previamente, €l enfriamiento de la gota caliente es
demasiado brusco, causando solidificaciones excesivamente violentas, lo que

favorece laformacién de dendritas como la observada en lafigura 3.13

.rw...fg

"_:«?- o DENDR‘FF-AS“ i

Figura 3.13 formacion de dendritas en una muestra rociada con HVOF, F de 0,6

Las muestras rociadas con F igual a 1,2 aunque presentan una microestructura
mucho méas cohesionada, también presentan algunos defectos microestructurales,
como agrietamientos entre las distintas fases que componen & recubrimiento, como

los observados en lafigura 3.14



CAPITULO 11l

AGRIETAMIENTO

AccV  Spot Magn Det WD ——  100pm
250kv 40 300x  BSE 101 34 HVOF

Figura 3.14 agrietamiento en muestrarociada con HVOF, F de 1,2

En lafigura 3.15 podemos apreciar una area especifica del recubrimiento con
F = 1,2 y con ampliacion de 700x. Son observables tres fases claramente
distinguibles por la tonalidad que presentan. Presentamos también la composicion
guimica de las fases en latabla 3.6 y las espectrografias por dispersiéon de energia de
rayos X en lafigura 3.16

BAccyY  Spot Magn Det WD
5 0 kv 4.0 700x BSE 102 3.4 HVOF

Figura 3.15 Fases Presentes en el recubrimiento de mejores resultados por HV OF
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FASE (e S " Mo Cr Mn Fe

Clara 2.72 2 8.69 5.8 22.7 2.27 55.83

GrisClara 214 | 031 2.04 144 22.42 0.65 68.99

GrisOscura | 21.17 | 0.33 9.46 474 19.93 0.14 44.24

Area

2.78 .35 4,01 1.64 24.47 .79 61.32
General

Tabla 3.6 Distribucion Porcentual de Elementos en las distintas Fases del “mejor”

recubrimiento por HVOF

Figura 3.16 Distintas espectroscopias por dispersion de Rayos X de las fases presentesen los
recubrimientos por HVOF

La composicion quimica de las distintas fases coincide con los datos

suministrados por e fabricante, lo que indica que hubo ningin proceso de

degradacién quimica de los polvos en € proceso de rociado.
3.3.3 Rociado Térmico por Arco eléctrico

Las figuras 3.17-A y 3.17-B presentan vistas generales a 50x de muestras
rociadas por arco eléctrico, la primera siendo la que mejor respuesta presenté ante €l
desgaste abrasivo y la segunda la que presenté los peores resultados. La mejor
muestra fue aplicada con una corriente de 180 amperios mientras que la peor con 250.



AccV  Spot Magn Det WD F————— 500 pm . cV SpotMagn Det WD F———
250 kv 40 50x __ BSE 100 61 ARCO ] 0Ky 40 50x  BSE 10.2 8.1 ARCO

Figura 3.17-A vista general de muestra rociada por arco eléctrico que presenté menor pérdida

de masa por ensayo abrasivo

Figura 3.17-B vista general de muestra rociada por arco eléctrico que presenté mayor pérdida

de masa por ensayo abrasivo
La comparacion entre las microestructuras nos lleva a una andlisis similar a
realizado a las muestras rociadas por HVOF, Las microestructura de la muestra de
180 amperios presenta una estructura aparentemente mas irregular que la de 250
amperios, y también existe un efecto visual causado por las diferencias entre

espesores de recubrimientos, el cual no es significativo en nuestras conclusiones.

En las figuras 3.18-A y 3.18-B observamos detalles a 300x de las interfases
sustrato-recubrimiento donde se aprecia mejor la morfologia de |os granos obtenidos.
Para el recubrimiento de meor calidad observamos una morfologia de granos
aplanados o splats, con distintos tonos de gris que indican diversas fases claramente
diferenciables. En e de peor calidad observamos granos mucho més redondos y de

fases mas uniformes
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AccV SpotMagn Det WD 1 100 um AccV SpotMagn Det WD 1 100 m
25.0Kv 4.0 300x  BSE 10.0 6.1 ARCO 25.0KY 4.0 300x  BSE 10.1 8.1 ARCO

Figura 3.18-A detalle de lainterfase sustrato recubrimiento para una muestra rociada por arco

eléctrico con 180 amperios

Figura 3.18-B detalle de lainterfase sustrato recubrimiento para una muestra rociada por arco

eléctrico con 250 amperios

El uso de un amperaje demasiado alto produce un calentamiento excesivo y
violento del material de recubrimiento. Lo cua produce que la cantidad de alambre
“arrancado” para su fundicion sea demasiado grande. Este excesivo materia
disparado violentamente no absorbe el calor de una manera uniforme, produciendo
microestructuras con caracteristicas de calentamiento insuficiente en algunos casos,
mientras que en otros, el material se calienta o suficiente, pero el chogue violento
con una superficie fria, producto de el deficiente mecanismo de transferencia de
calor, trae como consecuencia formacion de dendritas y en algunos casos extremos el
agrietamiento interno de los granos debido a los excesivos esfuerzos térmicos, un
gjemplo de esto puede observarse en lafigura 3.19
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AccV  Spot Magn  Det WD
250KV 40 1704x BSE 102 8.1 ARCO

Figura 3.19 agrietamiento interno de grano en recubrimiento por arco eléctrico de mala
calidad
Las muestras con mejor respuesta a la abrasion (por la utilizacion de niveles
adecuados de corriente) también presentaron agrietamientos en su microestructura, 10
cual desmejora la calidad del recubrimiento al desgaste, un gjemplo se observa en la
figura3.20

AccY SpotMagn Det WD ——— 100um
250KkV 40 300x  BSE 101 61 ARCO

Figura 3.20 agrietamiento en muestra rociada por arco eléctrico utilizaron 250 amperios

En la figura 3.21 se aprecia un érea especifica del recubrimiento vista con
ampliacion de 700x. Se distinguen cuatros fases debido a la tonalidades mostradas.
Latabla 3.7 muestra la composicion quimica de dichas fases. Las espectrografias por

dispersion de energia de rayos X de las fases son mostradas en la figura 2.22
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CAPITULO LI

. FASECLARA

FASE GRIS OSCURA.

* FASE OSCURA ——> . 7
2 T . _FASE GRIS CLARA

AccV  Spot Magn  Det WD F—————— 50um
250kV 40 500x  BSE 101 61 ARCO
. e TS s

Figura 3.21 Fases Presentes en el recubrimiento de mejores resultados por Arco eléctrico

Fase (0] Si W Mo Cr Mn Fe
Clara 272 | 2.00 6.69 5.8 22.7 2.27 55.83
GrisClara 214 | 031 4.04 1.44 22.42 0.65 68.99
GrisOscura 218 | 048 3.06 1.78 26.24 0.93 64.75
Oscura 158 | 0.26 1.39 79 31.51 2.96 61.53
Area General 2.96 1.27 4.45 15 23.67 33 67.53

Tabla 3.7 Distribucion Porcentual de Elementos en |as distintas Fases del recubrimiento de

mejores resultados para arco eléctrico
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Figura 3.22 Distintas espectroscopias por dispersion de Rayos X de las fases presentesen los

recubrimientos por arco eléctrico

3.3.4 Muestras Ensayadas Al Desgaste Abrasivo

En la figura 3.23-A se observa una microscopia de electrones secundarios,
utilizada para diferenciar con precision contrastes topogréaficos en la superficie de un
recubrimiento por HVOF ensayado a desgaste abrasivo. En esta imagen se observa
que el mecanismo de desgaste es Unicamente deformacidn plastica. Una ampliacion
mayor (de 700x) muestra con mayor detale e mecanismo cas perfecto de

deformacion presente en la superficie ensayada en lafigura 3.23-B.
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AccV SpotMagn Det WD —— 50um
26.0kv 4.1 700x SE 99 41 HVOF ABRASION

AccV Spot Magn  Det WD F—— 200um
250KV 41 100x SE 99 41 HVOF ABRASION
]

Figura 3.23-A vista general de superficie de recubrimiento HV OF desgastada por abrasién

Figura 3.23-B detalle de superficie de recubrimiento HV OF desgastada por abrasion

La figura 3.24-A muestra una de una muestra rociada por arco eléctrico
sometida a ensayo de abrasiéon. El mecanismo de desgaste es menos uniforme que en
HVOF, pero sigue predominando la deformacion plastica como indica n las huellas
en la superficie. La figura 3.24-B presenta una area de desgastada por deformacion

plasticaen lacual se distinguen claramente |as fases presentes previamente estudiadas

AccV SpotMagn Det WD 1 500um
260kv 4.1 50x  SE 105 62 ARCO ABRASION

Figura 3.24-A Vistageneral de superficie rociada por arco eléctrico desgastada por abrasion.

Figura 3.24-B detalle de superficie de recubrimiento por arco el éctrico desgastada por
abrasion
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CAPITULO IV: CONCLUSIONESY
RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

Debido a las variaciones en los parametros de aplicacion del disefio
experimental implementado, en € tratamiento que presentd mejores resultados al
ensayo de abrasion, la pérdida volumétrica corregida resultante fue € 39% de la
presentada por € tratamiento de peores resultados. Para rociado por arco eléctrico €l

mejor tratamiento presento el 54% de la pérdida del peor tratamiento.

Los Unicos parametros cuyo efecto en la calidad del recubrimiento fue
comprobada estadisticamente, fueron la relacion oxigeno/combustible para rociado

por HVOF y la corriente para €l rociado por arco eléctrico.

La relacion oxigeno/combustible optimizada (1,2) y resultd 9% mayor a la
recomendada por €l fabricante (1.1) Mientras que el valor de corriente optimizado
(180 amperios) resulté 10% menor a valor e recomendado (200 amperios)

La variacion de la microdureza del recubrimiento entre los distintos
tratamientos, asi como su efecto en la resistencia al desgaste abrasivo fue descartada
debido a los resultados del andlisis de varianza. La dureza promedio de los
recubrimientos obtenidos fue de 924 HV (so0). Cualquier variacion de esta, debido a
tipo de rociado aplicado o los pardmetros de aplicacion implementados, es

considerada como producto del azar

El tratamiento que presentd mejores resultados a € ensayo de abrasion en
rociado por HVOF, perdid, en promedio, € 30% de material perdido por € meor
tratamiento de rociado por arco eléctrico.



Las diferencias entre la calidad de los tratamientos se deben ala calidad de la
absorcién de calor por parte del material en la pistola de rociado. Los tratamientos
que presentaron mejor resistencia al desgaste abrasivo poseen granos aplanados o
splats, 1o que evidencia fundicion correcta de la particula de material. Los
tratamientos que presentaron los peores resultados al ensayo de abrasion muestran
morfologias mas redondas con agrietamientos y formacion de dendritas, que indican

unatransferenciade calor incompleta e irregular del material en la pistola de rociado.

El mecanismo de desgaste abrasivo predominante es la deformacion pléastica,

caracteristica de los materiales ductiles.

En las imagenes obtenidas por microscopia electronica de barrido no se
observaron trazas de granos con dimensiones nanométricas en ninguna de las fases

analizadas, tanto paralos mejores como |os peores tratamientos observados.

L os valores optimizados parala aplicacion de laaeacion SHS 717 por rociado

térmico son los indicados a continuacion en latabla 4.1

HVOF ARCO ELECTRICO

F=12 Amperaje= 175 amperios

Velocidad de alimentacion =

65 gr/min Presion de Aire=90 PS|

Tabla4.1 Pardmetros de aplicacion optimizados



4.2 RECOMENDACIONES

Un estudio de la estructura de los recubrimientos obtenidos, ya sea realizando
un atagque quimico previo a la microscopia electronica de barrido, o la utilizacion de
Microscopia Electronica de Transmision, permitiria comprobar la afirmacién del
fabricante de que la aleacion SHS 717 al ser termorrociada, presenta trazas de granos

de dimensiones nanométricas.

Las dimensiones de las probetas para €l ensayo abrasivo deben ser fielesalas
indicaciones de la norma ASTM G-65. La modificacion redizada en este trabgjo
dificultala determinacion de la densidad del recubrimiento. El reducido tamafio en las
dimensiones de las muestras utilizadas, marca una diferencia metodolégica con
respecto a trabgjos de investigacion similares, 1o que dificulta la comparacion de los
resultados obtenidos con |os mismos.

La maguina de ensayo de abrasion deberia ser ubicada en un espacio
acondicionado para €l trabajo con arena de silice, debido a los riesgos para la salud

gue implica el trabajo con este material.

Es necesario redlizar investigaciones a futuro de | as propiedades de la aleacién
SHS 717 sometida a la erosion para una mejor comprension del comportamiento del
material.

El estudio de laaeacion SHS 717 sometida a tratamiento térmico posterior a
el rociado, que segun las indicaciones del fabricante, devitrificaria el recubrimiento
en una estructura nanocompuesta de cristalina, es una investigacion imprescindible
para la determinacion de la capacidad real del material para ser una aternativa

comercial viable frente a otros materiales en € mercado.
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