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RESUMEN

Se ha evaluado el comportamiento a la fatiga y corrosion-fatiga de la aleacion de aluminio
7075-T6 con un recubrimiento de TiN, obtenido mediante deposicion fisica en estado de
vapor (PVD). Especificamente se empled un depdsito de TiNy.99, obtenido industrialmente
mediante un sistema de bombardeo i6nico por magnetron desbalanceado de campo cerrado
(CFUMS). El espesor del recubrimiento fue de 2.6 um y sobre éste se han medido
esfuerzos residuales compresivos de 1.1 GPa. La dureza absoluta de este recubrimiento ha
sido estimada mediante dos modelos tedricos que separaran la contribucién del mismo,
resultando aproximadamente entre 30 y 31 GPa. Una caracterizacion morfologica del
recubrimiento permiti6é evidenciar delaminacion del mismo, asi como también porosidades
y aglomerados de particulas sobrepuestos en su superficie. La evaluacion del substrato
antes y después de la deposicion mediante microscopia electronica de transmision, muestra
indicios de un ligero cambio en su microestructura. Los resultados obtenidos de ensayos de
traccion del substrato y del material recubierto indican una disminucion aproximada del
6.5% en el esfuerzo de fluencia (c,) luego de la deposicion. Asi mismo, se obtuvieron
reducciones en la vida a la fatiga entre 55 y 58% vy en la vida a corrosion-fatiga entre 45 y
55%, luego de depositar el recubrimiento. Tales reducciones han sido atribuidas a una
alteracion de las propiedades del substrato, como consecuencia de una elevada temperatura
durante el proceso de deposicidn, y a la presencia de discontinuidades en el recubrimiento,
que, por actuar como concentradores de esfuerzos y exponer el referido substrato, propician

la nucleacion de grietas.
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INTRODUCCION

La fatiga constituye la principal causa de falla en elementos de maquinas, a tal punto, que
se encuentra presente en mas del 75% de los casos de fractura. Es por esto que el
comportamiento a la fatiga de los materiales ha sido objeto de estudio durante mucho
tiempo, mas aun recientemente, que los avances tecnologicos han dado origen a una gran
cantidad de maquinaria y equipos sofisticados. Diversas investigaciones han estado
orientadas hacia el logro de una mejoria sustancial en el comportamiento a la fatiga,

mediante el desarrollo de nuevos materiales.

Una tendencia general ha hecho que en la actualidad el mejoramiento de las propiedades
mecanicas de los materiales se haya centrado en la aplicacion de tratamientos superficiales
sobre aleaciones conocidas y de gran aplicacion. Uno de los tratamientos mas ampliamente
utilizados es la deposicion fisica en estado de vapor (PVD: Physical Vapour Deposition) de
recubrimientos delgados de alta dureza, siendo muy comun el de TiN. Debido a su buen
comportamiento mecanico y tribologico, ampliamente reportado en la literatura [SCHULTZ
et al., 1997; BIENK et al., 1995; HEDENQVIST et al., 1997; SU et al., 1998; SU et al., 1999],
los recubrimientos de TiN son cominmente empleados en herramientas, para incrementar
su vida util. Asi pues, su aplicacion ha estado centrada en la utilizaciéon de materiales

ferrosos como material base o substrato.

Existen muy pocos trabajos reportados sobre el efecto que tienen los recubrimientos PVD
de TiN en la vida a la fatiga y corrosion-fatiga de aleaciones no ferrosas, pese al creciente

uso de dichos tratamientos en la actualidad. Esta carencia de informacion hace necesario



evaluar la modificaciéon que tal tratamiento introduce en el comportamiento a la fatiga,
tanto al aire como en un medio corrosivo, de diversas aleaciones no ferrosas tales como las
de aluminio; sobre todo, teniendo en cuenta que los resultados que se obtengan de las
respectivas investigaciones permitirdn optimizar el uso del material para determinadas

aplicaciones especificas, lo cual redundaria en disefios mas eficientes y perdurables.

Esta investigacion tuvo como proposito evaluar la vida a la fatiga, al aire y en un medio
corrosivo, de la aleacion de aluminio 7075-T6 con un recubrimiento PVD de TiN, mediante
procedimientos experimentales bien conocidos y por normativas claramente establecidas y

de gran aceptacion.



I. FUNDAMENTO TEORICO Y ANTECEDENTES

1.1. ALUMINIO Y ALEACIONES DE ALUMINIO
El aluminio es el segundo elemento metalico méas abundante sobre la tierra. Este ha sido
muy importante como opciéon econdémica para el desarrollo de aplicaciones ingenieriles

desde finales del siglo XIX.

Cuando la reduccion electrolitica de la alumina (AlOs) disuelta en criolita fundida fue
desarrollada por CHARLES HALL, en Ohio, Estados Unidos, y PAUL HEROULT, en Francia
[1886], aparecieron los primeros vehiculos impulsados por motores de combustion interna,
y el aluminio comenz6 a jugar un importante papel como material automotriz con valor
agregado desde el punto de vista ingenieril. Este valor también seria aprovechado por la
industria eléctrica, que requeria de grandes cantidades de metal conductor de bajo peso para
la transmision a larga distancia de energia eléctrica y para la construccion de una
infraestructura capaz de soportar la extensa red de distribucion necesaria para tal fin. En el
transcurso de pocas décadas, los hermanos ORVILLE y WILLBUR WRIGHT con su exitoso
primer vuelo en aeroplano en 1903, dieron origen a una novedosa industria que crecio de la

mano de la industria del aluminio: la industria aerondutica.

El crecimiento de la industria del aluminio no se limit6 a los desarrollos mencionados. La
primera aplicacién comercial del aluminio fue en articulos tales como marcos para espejos,
nimeros de casas y bandejas para servir. Los utensilios de cocina también fueron un gran
mercado inicial. Con el tiempo las aplicaciones del aluminio han ido creciendo, logrando

alcanzar una diversidad tan amplia, que virtualmente cada aspecto de la vida moderna esta



directa o indirectamente afectada por su uso.

1.1.1. ALEACIONES DE ALUMINIO

Es conveniente dividir las aleaciones de aluminio en dos (2) grandes categorias:
composiciones coladas y composiciones forjadas. Muchas aleaciones responden al
tratamiento térmico basado en solubilidades de fase. Estos tratamientos incluyen el de
solucion, temple y endurecimiento por precipitacion, o envejecido. Tanto para aleaciones
forjadas como fundidas, tales aleaciones se describen como tratables térmicamente. Un
gran nimero de otras composiciones forjadas dependen en cambio del endurecimiento por
deformacion, usualmente en combinacién con varios procedimientos de recocido. Algunas
aleaciones fundidas no son tratables térmicamente y son usadas solo en la condicion de
colada o en condiciones modificadas térmicamente no relacionadas con los efectos de la

precipitacion o del tratamiento en solucion.

Se han desarrollado nomenclaturas para aleaciones coladas y forjadas. La designacion
establecida por la Asociacion del Aluminio estadounidense (The Aluminum Association) en
1954, es la mas ampliamente reconocida. Su sistema de identificacién emplea diferentes
nomenclaturas para aleaciones fundidas y forjadas, pero agrupa las aleaciones en familias
para mayor simplicidad. Para aleaciones forjadas se emplea un sistema de numeracion de
cuatro (4) digitos, que encierra las nueve (9) series sefialadas en la tabla 1. El primero es un
nimero correlativo que indica el grupo de aleacion, haciendo referencia al principal
elemento aleante de la serie, mientras que el segundo indica cualquier cambio de la
aleacion original o limites de impureza; el cero se utiliza para la aleacion original y los

enteros del 1 al 9 indican las modificaciones de la misma. En la serie 1xxx, los dos (2)



ultimos digitos son decimales en el porcentaje de aluminio, por encima del porcentaje
minimo (99%). En las series restantes los ultimos dos (2) digitos identifican las diferentes

aleaciones.

Tabla 1. Designacion de aleaciones de aluminio segun “The Aluminum Association”.

Sistema de Aleacion (principales aleantes) Serie
Aluminio 99.0% (min.) Ixxx
Aluminio-Cobre 2XXX
Aluminio-Manganeso 3xxX
Aluminio-Silicio 4xxX
Aluminio-Magnesio SXXX
Aluminio-Magnesio-Silicio 6XxX
Aluminio-Zinc TXXX
Aluminio-Otros Elementos 8xxx
Inutilizada 9xxx

1.1.2. TRATAMIENTO TERMICO DE LAS ALEACIONES DE ALUMINIO

Existen cuatro (4) tratamientos basicos para las aleaciones de aluminio, que adicionan una

letra mas y, en algunos casos, uno o mas digitos a su nomenclatura. Estos son:

Q F: Condicion de fabricado, aplicado a productos forjados y fundidos que adquieren
alglin tratamiento térmico como resultado de operaciones de manufactura. En estos no

existe garantia de propiedades mecanicas.



Q  O: Recocido, es la condicion de menor resistencia mecanica de los productos forjados.

Q W: Tratado térmicamente en solucion, es una condicion inestable de aleaciones que

envejecen espontaneamente a temperatura ambiente.

Q T Tratado térmicamente, para productos que alcanzan un temple estable. A
continuacion de la 7' se colocan niimeros del 2 al 10, para designar una combinacion
especifica de operaciones basicas. Las variaciones deliberadas de las condiciones,
fundamentalmente debido a un alivio de esfuerzos o la extension del envejecido, que
den lugar a cambios significativos en el producto, se indican afiadiendo uno (1) o mas

digitos a la designacion basica entre 72y T10.

1.1.3. PROPIEDADES DEL ALUMINIO Y SUS ALEACIONES
Las propiedades del aluminio que hacen de éste metal y sus aleaciones el mas econémico y
atractivo para una amplia variedad de usos, son su apariencia, peso ligero, maquinabilidad,

propiedades fisicas, propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion.

El aluminio tiene una densidad de tan solo 2.7 gr/cm’, aproximadamente un tercio del acero
(7.83 gr/cm’), cobre (8.93 gr/cm’), o bronce (8.53 gr/cm’). Este puede exhibir una

excelente resistencia a la corrosion en la mayoria de los ambientes corrosivos.

Las superficies de aluminio pueden ser altamente reflexivas. Energia radiante, luz visible,
calor radiante y ondas electromagnéticas son reflejadas eficientemente, mientras que

superficies anodizadas u oscuras anodizadas pueden ser reflexivas o absorventes. La



capacidad reflectante del aluminio pulido sobre un amplio espectro de longitudes de onda,

conlleva a su seleccion para una variedad de usos decorativos y funcionales.

Tipicamente el aluminio muestra excelente conductividad eléctrica y térmica, pero se han
desarrollado aleaciones especificas con altos grados de resistencia eléctrica. Estas
aleaciones son utiles, por ejemplo, en motores eléctricos de altas revoluciones. Usualmente
el aluminio es seleccionado por su conductividad eléctrica, que es casi el doble de la del
cobre en base a peso equivalente. La conductividad térmica de las aleaciones del aluminio,
es ventajosa para la fabricacion de intercambiadores de calor, evaporadores, aplicaciones

calentadas eléctricamente y radiadores y cilindros automotrices.

El aluminio no es magnético, una propiedad de importancia en las industrias eléctrica y
electrénica. Tampoco es toxico, por lo que se ha utilizado ampliamente en utensilios para
cocina y en recipientes para bebidas y comidas. No produce chispa, lo cual es importante en
aplicaciones que encierran manejo o exposicion a materiales explosivos o inflamables.
Tiene una apariencia atractiva en su acabado natural, que puede ser suave y lustroso o claro

y brillante.

Aunque ciertas aleaciones de aluminio superan en resistencia al acero estructural, el
aluminio puro y diversas aleaciones del mismo suelen distinguirse por muy baja dureza y
resistencia. Grandes incrementos en resistencia se obtienen mediante el trabajado en frio o
por aleacion. Algunas propiedades mecanicas de varias aleaciones de aluminio se pueden

observar en la figura 1.



Gracias a su maquinabilidad y capacidad de trabajado, el aluminio y sus aleaciones se
pueden fundir y conformar mediante cualquier proceso conocido. Se pueden laminar a
cualquier espesor deseado, estampar, forjar y extruir. Esto permite obtener una gama de
productos con diversas presentaciones, tales como laminas, varillas, barras, alambre, tubos

y formas estructurales.
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Figura 1. Comparacion de la resistencia a la traccion, esfuerzo de fluencia y resistencia a la

fatiga a 10® ciclos de varias aleaciones de aluminio forjadas [VAN HORN 1968].

1.1.4. CORROSION DEL ALUMINIO Y SUS ALEACIONES

El aluminio tiene una alta resistencia a la corrosiéon debido a una delgada e invisible
pelicula de 6xido que se forma inmediatamente al exponer su superficie a la atmodsfera.
Dicha pelicula protege al metal de posterior corrosion, debido principalmente a dos factores
[VAN VLACK 1971]: 1) el aluminio y el oxigeno forman un fuerte enlace que impide la

difusion de los iones de aluminio a través de la capa de 6xido y 2) las estructuras cristalinas



del 6xido de aluminio y del aluminio se orientan de tal manera que crean coherencia entre

ambas fases.

Ciertas soluciones fuertemente acidas o alcalinas, o el contacto con materiales himedos
corrosivos, evitan el acceso de oxigeno a la superficie del aluminio, impidiendo que se
forme la pelicula protectora. Esto hace necesario una proteccion adecuada del mismo en
tales casos. Uno de los procesos mas comiunmente empleados consiste en colocar el metal
dentro de una solucién que contenga entre 15 y 25% de acido sulfurico (H,SOu),
suministrando corriente de forma que el aluminio actiie como anodo, a fin de producir una
pelicula de o6xido relativamente gruesa sobre el aluminio. Tal proceso, denominado
anodizado, produce una pelicula clara y transparente que contiene poros submicroscopicos,
generalmente sellados antes de usar el material para evitar la absorcion. El sellado puede
llevarse a cabo mediante un adecuado calentamiento en agua, que hidrate la pelicula y

permita fijar moléculas de agua para cerrar los poros.

El anodizado también es aplicado a las aleaciones de aluminio que poseen menor
resistencia a la corrosion que el metal puro. Este tratamiento electrolitico se puede aplicar a
las aleaciones de aluminio en una amplia variedad de electrolitos, utilizando corriente

continua o alterna, o combinacion de ambas.

Existe una forma particular de producir recubrimientos anddicos sobre aleaciones de
aluminio, denominada anodizado duro (hard anodizing), que aparentemente provee una
mejor proteccion que el anodizado normal. Estos recubrimientos tienen alta dureza y

resistencia a la abrasion, y se producen bajo condiciones especiales, entre las cuales se
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tienen: muy baja temperatura, alta densidad de corriente y electrolitos especiales.
Usualmente no se sellan, pero pueden ser impregnados con ceras o fluidos a base de
silicona para obtener propiedades superficiales particulares. Varios autores han reportado
que los recubrimientos producidos bajo condiciones de anodizado duro tienen mejor

resistencia a la corrosion que los recubrimientos “convencionales” del mismo espesor

[WERNICK et al., 1990].

La resistencia a la corrosion de las aleaciones aluminio-cobre y aluminio-zinc es
satisfactoria para varias aplicaciones, pero suele ser menor que la de las otras aleaciones de
aluminio. Para mejorar la resistencia a la corrosion de estas aleaciones en forma de laminas
generalmente se emplea un proceso denominado “Cladding”, que consiste en colocarles un
revestimiento de aluminio comercialmente puro en sus partes superior ¢ inferior, formando
una especie de “sandwich”, y unirlas mecanicamente mediante laminacion. La lamina de
aleacion obtenida mediante este proceso recibe el nombre de Alclad. El espesor nominal de
aluminio puro colocado por lado suele ser de 1.5 a 2.5% el espesor del material base
(aleacion de aluminio). La combinacién de alta resistencia en general y una alta resistencia
a la corrosion obtenida, por supuesto, con bajo peso, ha hecho que las aleaciones Alclad

tengan gran aplicacion en la construccion de aeronaves.

Otra manera de proteger las aleaciones de aluminio contra la corrosion es recubriéndolas
con una delgada capa protectora, depositada eléctricamente. Los procesos mas comunes de
este tipo aplicados al aluminio y sus aleaciones son el niquelado y el cromado [WERNICK et

al., 1990].
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1.1.5. FATIGA DE ALEACIONES DE ALUMINIO

En términos generales, las aleaciones de aluminio poseen una reducida resistencia a la
fatiga; atn aquellas que tienen una considerable resistencia a la traccion comparable a la de
algunos aceros de medio carbono. Es el caso de las aleaciones de aluminio envejecidas que
tienen baja resistencia a la fatiga en relacidon a su resistencia a la traccion. Al igual que la
mayoria de las aleaciones no ferrosas, las aleaciones de aluminio no exhiben un limite de
fatiga, tal como se muestra en la figura 2, en la cual se comparan las curvas S-N; de tres
aleaciones de aluminio con la de un acero de bajo carbono SAE 1020. Esto hace que
usualmente se reporte su resistencia a la fatiga en vez de su limite. Sin embargo, algunos
autores erroneamente reportan como limite la resistencia a la fatiga por encima de 10°

ciclos.
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Figura 2. Curvas de fatiga en flexion rotativa para algunas aleaciones de aluminio y para

un acero de bajo carbono SAE 1020 [VAN HORN 1968].



12

El comportamiento a la fatiga de las aleaciones de aluminio esta determinado
fundamentalmente por su resistencia a la fatiga y, por ende, por cualquier curva o expresion

que la defina con precision aceptable.

1.1.6. CORROSION-FATIGA DE ALEACIONES DE ALUMINIO

La Corrosion-Fatiga se define como el proceso en el cual un metal fractura prematuramente
bajo condiciones simultaneas de corrosion y carga ciclica repetida, a niveles de esfuerzo
inferiores (menos ciclos), que los que se requeririan en ausencia del medio corrosivo. La
corrosion y la fatiga actuando simultdneamente suelen causar mayores efectos sobre los
materiales, puesto que aceleran tanto la nucleacién como la propagacion de grietas en los
mismos. Esto se debe fundamentalmente a que la corrosion puede crear discontinuidades
(picaduras, grietas, etc.) que originan grietas de fatiga y que posteriormente aceleraran su
propagacion. La combinacion de un ambiente agresivo y condiciones de carga ciclica
aceleran las tasas de crecimiento de grieta en aleaciones de aluminio. Varios mecanismos
han sido propuestos para explicar el proceso de corrosion-fatiga [JONES 1992]. Estos son:
1) disolucion de material en la punta de grieta, en un medio corrosivo; 2) fragilizacién por
hidrogeno en la cual la difusion del mismo (producto del proceso corrosivo) dentro de la
red puede debilitar los enlaces atdmicos, reduciendo la energia de fractura; 3) teoria de
iones adsorbidos, en la que el transporte de especies criticas a la punta de grieta conduce a
una disminucion de la energia de fractura; y 4) clivaje inducido por pelicula, segun la
hipotesis de que la velocidad de grieta se incrementaria en la intercara substrato-pelicula
cuando ésta crece a través de una capa de 6xido de baja tenacidad, llevando a la ruptura de

la pelicula protectora.
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En general, los efectos de la corrosion-fatiga sobre la propagacion de grieta son mas
pronunciados a bajas intensidades de esfuerzo, puesto que a altas intensidades de esfuerzo
la grieta se propaga a una tasa tan alta que los efectos de disolucion quimica o fragilizacion
localizada se hacen insignificantes. Diversos parametros afectan las tasas de propagacion de
grietas por corrosion-fatiga. Por ejemplo, las tasas de crecimiento de grieta incrementan
cuando aumenta el intervalo de intensidad de esfuerzo (R). Asi mismo, a baja frecuencia los
efectos de la corrosion-fatiga seran mas severos que a alta frecuencia debido a la naturaleza
dependiente del tiempo que tiene el proceso. Esto se puede apreciar mediante las curvas de
la figura 3, obtenidas para una aleacién Al-Zn-Mg. Incrementos en el valor de R
generalmente aumentan las tasas de propagacion de grieta por corrosion-fatiga. Al
incrementar la concentracion de los agentes corrosivos, bajar el pH e incrementar el

contenido de humedad y la temperatura, usualmente se obtienen efectos mas severos.
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Figura 3. Curvas de resistencia a la fatiga al aire y en un medio corrosivo

(sol. 3% NaCl) de una aleacién Al-Zn-Mg [FORSYTH 1969].



14

El ambiente corrosivo mas comunmente empleado para simular corrosion-fatiga en pruebas
experimentales es solucion de NaCl al 3%, debido a que suele ocasionar severas tasas de
corrosion general y a que representa de forma aproximada la salinidad del agua de mar.
Adicionalmente, otros medios tal como aire humedo, rociadores salinos y lluvia acida
artificial (para simular polucion industrial) son también empleados para caracterizar el
crecimiento de grietas por corrosion-fatiga en aleaciones de aluminio. A este respecto, es
conveniente hacer mencion al trabajo de BOGAR Y CROOKER [1983], quienes ensayaron
aleaciones de aluminio en agua de mar natural, agua de mar ASTM y soluciéon al 3% de
NaCl, encontrando que la composicion de las soluciones estudiadas tiene poca influencia en
los resultados de corrosion-fatiga. A su vez, NEWMAN et al. [1994] reportaron un
incremento en la vida a la fatiga de la aleacion de aluminio 7075-T6 al ser expuesta a
acetona y sugirieron que dicho incremento podia ser ocasionado debido a que la acetona
removia cualquier vapor de agua presente en la grieta, reduciendo efectivamente el ataque

ambiental.

Una baja resistencia a la corrosion de la aleacion de aluminio 7075-T6 afecta directamente
su vida a la fatiga en presencia de cualquier medio corrosivo. De hecho, CORSETTI Y
DUQUETTE [1974] observaron una reduccion en la vida a la fatiga de la 7075-T6 al ser
expuesta a una solucion de NaCl, debido a la generacion de picaduras que facilitaron la

nucleacion de grietas.

1.2. ALEACIONES DE ALUMINIO DE LA SERIE 7XXX (ALUMINIO-ZINC)
De acuerdo a la denominacion establecida por “The Aluminum Association” [1954], la serie

7xxx esta constituida por aleaciones de aluminio que contienen zinc como principal
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elemento aleante. Una vista al sistema de aleacion aluminio-zinc en la figura 4, permite

apreciar que la solubilidad del zinc en aluminio es del 31.6% a 275 °C, disminuyendo hasta

5.6% a 125 °C.
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Figura 4. Diagrama de fase aluminio-zinc [AVNER 1990].

Las aleaciones de aluminio de la serie 7xxx (Al-Zn-Mg-Cu), a la cual pertenece la aleacion

7075, son consideradas en una categoria especial debido a que desde hace bastante tiempo

se conoce que poseen la mejor respuesta al endurecimiento por envejecimiento de todas las

aleaciones de aluminio. De esta manera, los estudios pioneros de ROSENHAIN en el afo

1917 permitieron desarrollar una aleacion con 20% peso de Zn, 2.5% Cu, 0.5 Mgy 0.5 Mn,

cuya resistencia a la traccion alcanz6 un nivel de 580 MPa, cuando el Duraluminio

conocido en aquel entonces sélo permitia alcanzar niveles de resistencia mecanica del

orden de 420 MPa. Sin embargo, esta aleacion, al igual que otras que fueron
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manufacturadas en las siguientes dos décadas, demostraron ser inadecuadas para
aplicaciones estructurales debido a su gran susceptibilidad al agrietamiento bajo esfuerzo.
Debido a la enorme importancia de las aleaciones Al-Zn-Mg-Cu para aplicaciones
aeroespaciales, este problema fue sometido a estudios rigurosos que llevaron a importantes
desarrollos. La necesidad existente de aleaciones de aluminio de una alta relacion entre
resistencia mecanica y peso para la industria aerondutica, llevé eventualmente a la
introduccion de varias aleaciones de este sistema de las cuales la 7075 es quizas la mejor
conocida. Otras aleaciones, de mayor resistencia mecanica, tal como la 7178-T6, la cual
alcanza los 600 MPa, fueron desarrolladas para su aplicacion en piezas sometidas a
esfuerzo, e igualmente la aleacion 7079-T6 se desarrolld para la forja de piezas de gran
tamafio, para lo cual, su baja sensibilidad al temple constituia una ventaja. Sin embargo, los
problemas de corrosion bajo tensiones, particularmente en la aleacion 7079-T6, asi como
deficiencias en otras propiedades estimulé la necesidad de otras mejoras. De hecho, algunos
fabricantes de aviones revirtieron esta tendencia y regresaron al uso de aleaciones de menor
resistencia mecanica basadas en el sistema Al-Cu-Mg, aun cuando se incrementase el peso

de la estructura.

Dos de las practicas mas comunes que se emplearon hasta los afios 60 fueron el temple en
agua fria de los componentes una vez que eran sometidos a tratamiento de solucion, asi
como darle un s6lo tratamiento de envejecimiento al material a temperaturas del orden de
120-135 °C, intervalo en el cual se observaba una elevada respuesta al endurecimiento
debido a la precipitacion de zonas GP (GUINIER-PRESTON) principalmente esféricas. En
cuanto a la primera, el principal problema es que esta acarreaba la introduccion de altos

niveles de esfuerzos residuales que contribuian al agrietamiento debido a corrosion bajo
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tensiones. Debido a este problema, en algunos paises se optd por utilizar aleaciones libres
de cromo para la fabricacién de componentes forjados que no pudiesen ser sometidos a
tratamientos de alivio de tensiones. Tales aleaciones podian acomodar un temple menos
severo sin que se afectase su respuesta al envejecimiento. Con la segunda practica
mencionada, al encontrar que el envejecimiento a temperaturas superiores a los 160-
170 °C, a la cual se forma la fase semicoherente 1’ (MgZn,), incrementa significativamente
la resistencia a la corrosion bajo tensiones a expensas de una reduccion en las propiedades a
traccion, se desarroll6 un tratamiento térmico “duplex” designado como T73, con el cual se
puede obtener una dispersion muy fina de precipitados n’, mediante la nucleacion a partir

de zonas GP preexistentes.

Investigaciones realizadas sobre la aleacion 7075-T73 demuestran que sus propiedades a
traccion son alrededor de 15% inferiores a aquellas con temple T6, aunque dicha
disminucion se compensa por un incremento en la resistencia al agrietamiento debido a la
corrosion bajo tensiones. Sin embargo, el uso de temples tales como el T73 ha requerido el
rediseno de algunos componentes, lo cual ha traido como consecuencia el incremento de
peso en algunas estructuras. Esto ha conllevado a la realizacion de numerosos trabajos de
investigacion a fin de desarrollar aleaciones que combinen una alta resistencia al
agrietamiento por corrosion bajo tensiones y maximas propiedades de traccion, lo cual en
parte se ha logrado mediante la adicion de 0.25-0.40% Ag a las aleaciones del sistema Al-
Zn-Cu-Mg, ya que este elemento modifica el proceso de precipitacion de tales aleaciones y
permite alcanzar una excelente respuesta al endurecimiento por envejecimiento, mediante

un so6lo tratamiento térmico a temperaturas de 160-170 °C, tal como ocurre en la aleacion
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7009. Mas recientemente, se ha desarrollado la aleacion 7050 en la cual el nivel de Cu
presente ha sido elevado a fin de aumentar el endurecimiento asociado con la segunda etapa
del tratamiento T73, y aunque dicha aleacion presenta algunas dificultades para su colada,

ha sido introducida en la manufactura de miembros estructurales para aerondutica.

Un método de mejoramiento de las aleaciones de la serie 7xxx ha sido la reduccion en los
niveles de impurezas tales como Fe y Si, por ejemplo, en las aleaciones 7075, lo cual ha
reducido apreciablemente el tamafio de las particulas intermetalicas que facilitan la
propagacion de las grietas. La aleacion refinada es designada como 7475 y este cambio
también ha mejorado la tenacidad de fractura, aunque con una penalizacion en costos de un
10%. Otra modificacion importante ha sido adicién de 0.08-0.25% de Zr como un inhibidor
de la recristalizacion en lugar del cromo o manganeso, o en combinacion con cantidades
mas pequenas de estos elementos, a fin de reducir la sensibilidad al temple, de tal manera

que se puedan utilizar tasas de enfriamiento mas lentas.

El progreso que se ha alcanzado para combatir el agrietamiento debido a la corrosion bajo
tensiones en este sistema, ha sido logrado fundamentalmente mediante el desarrollo de
nuevas aleaciones y cambios en los tratamientos térmicos. Los tratamientos de
envejecimiento “duplex” también han contribuido al incremento en la resistencia de las
aleaciones de la serie 7xxx a la corrosion por exfoliacion, que tiene lugar después del
temple T76, e igualmente se considera que la aplicacion de tratamientos termomecéanicos
para el procesamiento de estos materiales permitiria alcanzar un 20% mas en resistencia

mecanica, sin pérdidas en tenacidad.
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1.3. ALEACION DE ALUMINIO 7075-T6

La aleacion de aluminio 7075 tiene la siguiente composicion quimica aproximada:

Tabla 2. Composicion quimica de la aleacion de aluminio 7075.

Otros
(total)

Elemento

% en peso

Minimo
% en peso
Maximo

Algunos de los elementos aleantes secundarios que aparecen en la tabla 2, como Mn, Cry
Zn, son incluidos en la aleacion para formar fases intermetalicas finamente dispersadas.
Estos actian como fuertes inhibidores de la recristalizacion que causan la retencion de la

estructura cristalina fibrosa durante el procesamiento de la aleacién [DIETRICH 1998].

La figura 5 muestra la estructura de una lamina de aleacién 7075-O (recocida), atacada en
acido nitrico al 25%; consta de particulas finas y gruesas (A) de MgZn, (negras) y algunas
pocas particulas insolubles (B) de FeAl; (delineadas) en una matriz de solucion sélida o

(rica en aluminio).

Mediante un tratamiento térmico designado como T6, la aleacion 7075 es calentada a
465 °C por una (1) hora, templada en agua y envejecida a 120 °C por veinticuatro (24)
horas. Este tratamiento en solucién y envejecido artificial le confieren propiedades
mecanicas inalcanzables en el resto de las series de aluminio, comparables a las exhibidas

por aceros de medio carbono.
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Figura 5. Estructura de una lamina de aleacién de aluminio 7075-O a 500X [AVNER 1990].

El desarrollo de las propiedades mencionadas es altamente dependiente del tipo,
distribucion y tamafio de los precipitados presentes [LEE ef al., 1999]. La cinética del
proceso de envejecimiento de la 7075 ha sido ampliamente estudiada mediante varios

métodos experimentales y analiticos.

Por su considerable resistencia a la traccion y su reducido peso, la aleacion 7075-T6 es de
gran aplicacion en las industrias aeronautica y aeroespacial, especificamente, en
componentes estructurales. Tal aplicacion y su extension a otras areas de la industria suele
estar limitada por la baja resistencia a la fatiga que, al igual que al resto de serie 7xxx, la

caracteriza [NIU 1991] y por la susceptibilidad que tiene a la corrosion.

Desde su introduccion en 1943, la aleacion 7075-T6 ha sido ampliamente utilizada en
estructuras aeronauticas, en diferentes presentaciones (barras, laminas, tubos, etc.). La
primera aeronave diseflada con aleacion 7075-T6 fue el patrullero Lockheed P2V

“Neptune”, de la Armada Estadounidense (ver figura 6). A partir de entonces, una gran
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cantidad de aplicaciones fueron desarrolladas en cada segmento de las industrias aérea,

misilistica y espacial.

Figura 6. Primer avion patrullero P2V construido (el XP2V-1) volando sobre
California en Mayo de 1945.
La aleacion 7075-T6 es empleada para sujetadores de alta resistencia al corte, empleados en
la sujecion de laminas en estructuras aeronduticas, y en éstas mismas ldminas para recubrir

la parte superior de las alas (ver figura 7).

Figura 7. Seccion posterior del fuselaje de un avion Convair. La piel es de Alclad 7075-T6

y la estructura interna principalmente de 7075-T6 [VAN HORN 1968].
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Las vigas que sujetan las alas al resto del fuselaje o cuerpo de un avion, denominadas vigas
centrales de las alas, son usualmente construidas de 7075-T6. También miembros
estructurales que dan forma y rigidez a las alas y el fuselaje, tales como largueros,

larguerillos, cuadernas, mamparos de presion, costillas y otros (figura 8).

Figura 8. Miembros estructurales de gran tamafio fabricados de 7075-T6 para un avion

Lockheed de transporte militar [VAN HORN 1968].

Partes no presurizadas de muchos misiles balisticos y de cohetes espaciales impulsados por
combustibles liquidos y oxidantes emplean grandes cantidades de 7075-T6. Como ejemplo,
en la figura 9 se puede apreciar un corte esquematico de la primera etapa (S-/C) del cohete
espacial Saturno V, empleado para el transporte de las conocidas naves Apolo (primeras en
llegar a la Luna), en el cual se indican con color azul las secciones donde se empleo la
aleacion de aluminio 7075-T6 para su construccion. En la misma figura aparece una vista

del moédulo S-/C y un pequenio esquema del Saturno V.
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Satum C-5

Figura 9. Corte esquematico del médulo S-IC (izquierda), perteneciente al cohete espacial
Saturno V (esquina superior izquierda), indicando en azul las secciones donde se empled

7075-T6 para su construccion, y una vista del mismo (derecha) [VAN HORN 1968].

Las hélices de gran tamafo para motores de aeronaves son construidas con la 7075-T6. Asi
mismo, los esquis de los trenes de aterrizaje de algunos helicopteros son construidos de
tubos de 7075-T6. Un ejemplo de esta aplicacion se puede apreciar en el Helicoptero

MD900 “Explorer” que aparece en la figura 9.
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Figura 10. Helicoptero MD900 “Explorer” (izquierda) y detalle de su tren de aterrizaje

indicando en amarillo las partes fabricadas de 7075-T6 (derecha) [MD HELICOPTERS, INC.].

1.4. TRATAMIENTOS SUPERFICIALES Y RECUBRIMIENTOS

Los tratamientos superficiales encierran la aplicacion de tecnologia, para obtener materiales
compuestos con propiedades inalcanzables en sus constituyentes de manera independiente.
Estos consisten fundamentalmente en la aplicacion de recubrimientos sobre diversos

materiales con el objeto de producir cambios en la superficie de los mismos.

Hace un tiempo atras se empleaban industrialmente un gran numero de técnicas clasicas de
recubrimiento, tales como el cromado, anodizado, niquelado, etc., muchas de las cuales aun
siguen siendo ampliamente usadas; apenas unas pocas estan dejando de usarse, debido
principalmente al dafio que ocasionan al medio ambiente, como es el caso bien conocido
del cromo duro. Los progresos en ciencia de materiales y en las tecnologias de vacio han
permitido en las ultimas décadas el desarrollo de procesos avanzados de recubrimiento

cuyas caracteristicas comunes son: a) capas finas o muy finas de espesor perfectamente
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controlado, b) amplia gama de composicion de los recubrimientos, desde metales y
aleaciones hasta ceramicas, ¢) optimizacion de propiedades especificas (adherencia, dureza,
inercia quimica, pardmetros opticos, eléctricos o magnéticos, resistencia a la traccion, a la
corrosion o a la fatiga). En consecuencia, estas tecnologias de recubrimiento se han hecho
indispensables en la mayoria de los sectores industriales, teniendo aplicacion en
componentes electronicos, superconductores, industria aerondutica, herramientas de corte,

moldes de inyeccion de plastico, catalizadores, implantes e instrumental médico.

La Deposicion es una de las técnicas de recubrimiento mas empleadas. Esta consiste en la
colocacion de una capa metalica o no metalica sobre un substrato. Existen numerosas
técnicas de deposicion englobadas fundamentalmente en dos grandes grupos:

O Deposicion Fisica en Estado de Vapor (PVD: Physical Vapour Deposition)

O Deposicion Quimica en Estado de Vapor (CVD: Chemical Vapour Deposition)

Los procesos de PVD implican la evaporacion o ionizacion, dentro de una camara de vacio,
del recubrimiento desde su estado s6lido; mientras que en los recubrimientos CVD ocurre
la descomposicion de una mezcla de gases que interactia con la superficie del substrato a

una temperatura relativamente alta.

1.4.1. DEPOSICION FiISICA EN ESTADO DE VAPOR (PVD)
La deposicion fisica en estado de vapor (PVD) se basa en el empleo de medios fisicos para
obtener el material usado como recubrimiento en estado gaseoso, o de vapor. De esta

forma, los recubrimientos se realizan en camaras de alto vacio (10° mbar), requieren
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temperaturas de proceso medias (400 °C) o bajas (<100 °C) y se obtienen capas finas

(10pm) o muy finas (<1um), de composicion muy controlable.

Segun la naturaleza del recubrimiento se requiere la evaporacion simultdnea de mas de un
elemento y, en muchas ocasiones, se habla de procesos reactivos al hacer referencia a la
obtencion de recubrimientos ceramicos mediante la evaporacion de un metal en la presencia

de un gas residual reactivo (N, 0,, etc.).

En general, los distintos procesos de PVD son extraordinariamente sensibles al grado de
limpieza de las superficies y a los distintos parametros del proceso, tales como temperatura,

presiones parciales del gas residual, grado de ionizacion del material evaporado y otros.

Comparados con los procesos galvanicos de recubrimiento clasicos, los procesos PVD
representan una tecnologia “ambientalmente limpia”, o poco contaminante, en lo referente

a la produccion industrial en masa [NAVINSEK et al., 1999].

Los recubrimientos por PVD mas extendidos a nivel industrial son los de Nitruro de Titanio
(TiN), el familiar recubrimiento dorado empleado en herramientas (figura 11), placas de
corte, moldes de inyeccion, etc. Estos usualmente tienen espesores de 1-2 um. El TiN
supone gran parte del mercado actual de recubrimientos duros, siendo seguido por otros
recubrimientos basados en el Titanio como el TiC o el TiCN. Hay sin embargo muchos
otros recubrimientos duros comerciales, como el Nitruro de Cromo (CrN), ideal para
problemas de desgaste-corrosion y que admite espesores de hasta 20 um, el Carburo de

Tungsteno (WC) o la Alumina (A1,0;). Las durezas obtenidas oscilan en el intervalo entre
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1800-3300 HV. Algunos desarrollos recientes se han centrado en la obtencion de procesos
mas eficaces, a temperaturas mas bajas y con mejor adherencia al substrato. Por otro lado
se trabaja en el desarrollo de recubrimientos multicapas y de capas de composicion variable

con la profundidad.

Figura 11. Herramientas y componentes recubiertos con TiN.

Las técnicas de PVD mas empleadas se pueden agrupar en dos grandes grupos:

Q Evaporacion.

U Bombardeo I6nico o “Sputtering”.

Las primeras se caracterizan por la evaporacion del material de partida, normalmente un
metal, mediante un calentamiento muy intenso producido por resistencias eléctricas,
corrientes inducidas, laseres o, con mayor frecuencia, por el bombardeo de un haz de
electrones. El segundo grupo de técnicas lo constituyen los procesos de bombardero idnico
(sputtering), en los cuales los atomos que constituyen el recubrimiento se obtienen
bombardeando unos blancos (metalicos o ceramicos) con iones de un gas inerte,
tipicamente Argén, a baja energia (0.5-1 keV). Estos atomos expulsados viajan hasta las
superficies proximas depositandose en ellas en proporciones similares a las del blanco de

partida.
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Los procesos de bombardeo 16nico tienen el inconveniente de ser mas lentos (tasas mas
bajas de deposicion) que los de evaporacion y de requerir presiones relativamente altas para
sostener el bombardeo, pero tienen la ventaja de ser mas limpios, mas versatiles, mas

controlables y de no necesitar altas temperaturas.

1.4.2. BOMBARDEO IONICO O “SPUTTERING”

El principio de esta técnica de PVD es el mds antiguo, se remonta al afo de 1842, cuando
W. R. GROVE descubri6 que la superficie de un sélido podia ser desgastada mediante la
incidencia de un flujo de iones positivos acelerados. Posteriormente, hacia 1852 se observo

el “sputtering” en un tubo catodico de descarga incandescente.

En la década de los 50’s se descubri6 el RF Sputtering, basado en el uso de frecuencias de
radio para lograr descargas incandescentes, el cual contribuy6 al desarrollo de componentes
electrénicos y microcircuitos. Por su parte, en 1974, CHAPIN descubri6 el Magnetron Plano
y fue a partir de este momento que empez6 un gran desarrollo de la técnica de bombardeo

16nico o “sputtering”.

El bombardeo i6nico tiene lugar en una camara de vacio. Dentro de la camara se coloca un
bloque del material a ser depositado (recubrimiento), denominado blanco o “target’, que se
desempefia como catodo. Este se encuentra a un potencial de —2 a —5 kV con respecto a un
anodo cargado positivamente, al cual se fija el substrato. Una vez hecho el vacio, se
introduce en la cdmara un gas inerte (usualmente argon). El gas inerte es ionizado y los
iones son acelerados hacia el catodo. Al ganar suficiente energia los iones impactan el

blanco, produciéndose una transferencia de cantidad de movimiento que libera atomos del
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mismo, los cuales se dirigen hacia el substrato. El material proveniente del blanco se

adhiere al substrato y lo recubre. La figura 12 muestra un arreglo basico del proceso.
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Figura 12. Arreglo basico de bombardeo idnico.

La deposicion por bombardeo ionico tiene una serie de ventajas, entre las cuales se tiene
que: a) permite la deposicion de gran variedad de materiales, b) los recubrimientos
obtenidos alcanzan valores de dureza entre 2200 y 3100 HV, c) el espesor de los
recubrimientos suele ser uniforme, d) permite cubrir areas de dificil acceso, e) los

recubrimientos son delgados (1-10 um), f) implica poco calentamiento del substrato, d) los
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recubrimientos depositados exhiben buena adhesion, especialmente con capas intermedias

de metal puro, y ) es poco contaminante.

Fundamentalmente las técnicas de bombardeo idnico, o “sputtering”, pueden ser: reactivas
o0 no reactivas. Contrario al bombardeo idnico reactivo, el proceso no reactivo se lleva a
cabo usando un plasma de gas inerte, usualmente argén, el cual no participa de manera
directa en la formacion de compuestos sobre el substrato o sobre el blanco (farget). La
deposicion por “sputtering” reactivo puede hacerse empleando distintas técnicas, entre las
cuales se tienen:

Q “Diode Sputtering” — Es la técnica mas antigua, en la cual se forma un plasma diodo
cuando se aplica un gran potencial entre el par anodo/catodo, en presencia de una
concentracion suficiente de gas. Puede ser usada con una amplia variedad de materiales
como blanco. Su simplicidad la hace muy ventajosa; mientras que las bajas tasas de

deposicion y el calentamiento del substrato, la limitan.

Q “RF Sputtering” — Emplea una fuente de poder oscilante para generar el plasma.
Implica frecuencias AC superiores a 50 kHz. Permite hacer deposicion sobre materiales

aislantes y requiere de presiones de operacion reducidas.

Q “Triode Sputtering” — En adicion al par anodo/catodo, utiliza un tercer electrodo para

mejorar la ionizacion. Permite obtener tasas de deposicion mas altas.
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Q “Magnetron Sputtering” — Emplea campos magnéticos para confinar el plasma a una
region cercana a la superficie del blanco. A partir de esto se obtienen altas tasas de

deposicion, poco calentamiento del substrato, presiones de trabajo reducidas.

De todas estas técnicas, la que ha tenido mayor desarrollo es el hombardeo ionico por
magnetron o “magnetron sputtering” [MUSIL 1998, ARNELL Y KELLY 1999], al punto de ser
ampliamente utilizada en la actualidad. Esto se debe a que ha permitido superar las
principales limitaciones que tienen los procesos basicos de bombardeo i6nico, tales como
bajas tasas de deposicion, calentamiento excesivo del substrato y reducida ionizacion en el

plasma.

1.4.3. BOMBARDEO IONICO POR MAGNETRON

Como es bien sabido, todo plasma esta constituido por particulas cargadas. Tales particulas
no suelen ser perturbadas por campos eléctricos, pero si pueden experimentar alguna
desviacion al desplazarse cerca de un campo magnético. Especificamente, cuando una
particula cargada se desplaza en direccion perpendicular a un campo magnético,
experimenta un movimiento circular que describe una trayectoria en forma de orbita. De
existir una componente de velocidad de la particula que sea paralela al campo magnético, la
combinacion hace que la trayectoria pase a ser helicoidal; esto es, en forma de espiral. Esta
trayectoria en forma de espiral puede ser aprovechada para confinar el plasma a una zona
reducida de interés. Precisamente en ese principio se basa el bombardeo idnico por

magnetron.

Un magnetrén es una disposicion ortogonal de un campo eléctrico y de uno o mas campos
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magnéticos, que permite confinar el plasma a una region cercana a la superficie del blanco,
el cual se desempena como catodo. Esto se puede ejemplificar mediante un magnetron
plano como el que se presenta en la figura 13. Obviamente el campo eléctrico estd formado
por el blanco (catodo) y por el material a recubrir o substrato (dnodo). En cuanto al campo
magnético, éste se forma mediante un arreglo conveniente de magnetos de diferente
polaridad que se colocan detras del blanco (ver figura 13). Tal arreglo hace que los
electrones liberados de la superficie del blanco debido al bombardeo idnico, se muevan en
forma de espiral, manteniéndose dentro de una especie de trampa magnética donde su
energia es aprovechada para producir mayor ionizacion. Este aumento en la ionizacion hace
que el magnetron opere de manera continua y que se incrementen las tasas de deposicion. A
fin de evitar un sobrecalentamiento del blanco, el magnetron incorpora canales de agua para

refrigeracion durante el proceso.
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Figura 13. Esquema basico de un Magnetrén Plano.

El bombardeo i6nico por magnetrén ha sido ampliamente estudiado en los ultimos afios.
Asi pues, con la intencion de optimizar este proceso WINDOW y SAVVIDES [1986] se

dedicaron a investigar el efecto de las variaciones de configuracion magnética en un
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magnetron convencional, logrando introducir el concepto del magnetron desbalanceado.
Este proceso consiste en el fortalecimiento de uno de los polos para ampliar las lineas de
campo magnético, evitando que el plasma quede confinado a la superficie del blanco al
permitir que el mismo llegue al substrato. Esto tltimo trae como resultado un incremento

del bombardeo i6nico en el substrato y, consecuentemente, un mejor recubrimiento.

La explotacion de la tecnologia del magnetron desbalanceado ha llevado a la aparicion de
sistemas de tipo multimagnetron, en los cuales se genera el plasma entre dos o mas
magnetrones. Una variacion interesante de estos sistemas es el magnetron desbalanceado
de campo cerrado. En esta configuracion se tienen dos o mas magnetrones, usualmente
opuestos uno a uno, y un soporte giratorio para el substrato ubicado entre los mismos. Este
arreglo hace que se produzca un plasma denso alrededor del substrato, permitiendo recubrir
areas de dificil acceso. En la figura 14 se aprecia la comparacion entre un magnetron
convencional, un magnetrén desbalanceado y un magnetron desbalanceado de campo

cerrado.

1.5. INFLUENCIA DE LA SUPERFICIE EN EL COMPORTAMIENTO A LA
FATIGA

El comportamiento a la fatiga es muy sensible a las condiciones superficiales. Esto se debe
a que la mayoria de las grietas por fatiga, con la excepcion de casos especiales donde se
encuentran involucrados defectos internos o endurecimiento, se propagan a partir de una
superficie libre. Normalmente, para diversos estados de carga los esfuerzos son mucho
mayores en la superficie. Este factor y cualquier otro que altere las propiedades

superficiales del material, evidentemente tendra influencia sobre su vida a la fatiga. Los
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factores superficiales que afectan la resistencia a la fatiga se pueden clasificar en tres (3)
categorias: 1) rugosidad de la superficie o concentradores de esfuerzo en la misma, 2)
cambios en las propiedades de la superficie o tratamientos superficiales y 3) variaciones del

estado de esfuerzos residuales en la superficie.

SOPORTE BLANCOS
GIRATORIO
SUBSTRATO | | SUBSTRATO
s} |
PLASMA [n}: N
PLASMA
; PLASMA :
/\/\ L S S
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MAGNETRON MAGNETRON MAGNETRON DESBALANCEADO
CONVENCIONAL DESBALANCEADO DE CAMPO CERRADO

Figura 14. Configuracién magnética y confinamiento de plasma en sistemas de magnetron

convencional, magnetron desbalanceado y magnetron desbalanceado de campo cerrado.

1.5.1. EFECTO DE LA RUGOSIDAD SUPERFICIAL

El acabado superficial puede afectar apreciablemente el comportamiento a la fatiga de un
material. Por lo general, la vida a la fatiga se incrementa a medida que decrece la magnitud
de la rugosidad superficial, es decir, a medida que mejora la calidad de pulido de la
superficie. Esto debido a que la reduccion de la rugosidad superficial, o pulido, minimiza
los concentradores de esfuerzo locales, que actlian como sitios preferenciales para la

nucleacion de grietas. Cuando la direccion del pulido es paralela a la direccion del esfuerzo
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aplicado, el incremento de la vida a la fatiga es mayor que cuando es perpendicular al

mismo.

Una forma de determinar la influencia del acabado superficial sobre la vida a fatiga es
empleando gréaficas, que permiten relacionar la resistencia méaxima con el tipo de acabado
superficial y establecer el valor de dicho acabado, que al ser multiplicado por la vida a
fatiga de un elemento pulido, proporciona un valor aproximado de la vida de éste con una

determinada resistencia maxima y un determinado acabado superficial [DIETER 1986].

1.5.2. EFECTO DE LOS TRATAMIENTOS SUPERFICIALES

Por ser la fatiga dependiente de la condicién superficial, cualquier fenémeno que
introduzca cambios en la superficie de un material alterard su resistencia a la fatiga.
Algunos tratamientos superficiales tales como cementacion y nitruracion en los aceros y
muchos tipos de recubrimientos varian las propiedades superficiales de los materiales sobre

los cuales se aplican y, por ende, influyen en su vida a la fatiga.

La influencia de los tratamientos superficiales sobre la resistencia a la fatiga de los
materiales se debe fundamentalmente a tres (3) factores [FORREST 1972, DIETER 1986], a
saber:

1) Afectan la resistencia a la fatiga intrinseca del material proximo a la superficie.

2) Introducen o reducen esfuerzos residuales en la superficie.

3) Introducen o reducen discontinuidades en la superficie, que actGian como

concentradores de esfuerzo.
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1.5.3. EFECTO DE LOS ESFUERZOS RESIDUALES

Los esfuerzos residuales influyen sobre la resistencia a la fatiga de manera similar a los
esfuerzos estaticos aplicados externamente. Esfuerzos residuales compresivos en la
superficie tienden a incrementar la resistencia a la fatiga, mientras que los esfuerzos

residuales a traccion tienden a disminuirla.

La introduccion de esfuerzos residuales en los materiales se debe generalmente a un
desajuste estructural, un cambio de volumen especifico acompanando cambios de fase, un
cambio de forma a causa de una deformacioén plastica, un tratamiento térmico o un

tratamiento superficial.

En materiales sometidos a torsion, los esfuerzos residuales tienen un efecto mas pequefio ya
que este estado de esfuerzo es menos afectado por un momento estatico. Sin embargo, es
dificil determinar el efecto de los esfuerzos residuales sobre la resistencia a fatiga, en parte
porque estos son dificiles de medir y pueden alterarse en magnitud como consecuencia de
un esfuerzo posterior y en cierto modo porque cualquier método que se emplee para
producir los esfuerzos residuales también afecta la resistencia a fatiga intrinseca del

material [FORREST 1972].

1.6. INFLUENCIA DE LA MICROESTRUCTURA EN EL COMPORTAMIENTO A
LA FATIGA
El fendmeno de fatiga es sensible a la microestructura puesto que suele ser afectado por el

tamafio de grano.
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Segun estudios realizados por KARL-HEINZ los mecanismos de propagacion de grieta
dependen del tamafio, forma y distribucion de las fases, de sus propiedades, del contenido
volumétrico y de las propiedades de los bordes de grano y de los contornos de fase. Cuando
la propagacion de la grieta ocurre por clivaje, el esfuerzo de fluencia (o,) y el esfuerzo de
fractura por clivaje (o), son las propiedades del material que mejor controlan la tenacidad
de fractura del material en condiciones de deformacién plana. Al disminuir la diferencia
entre ambos valores disminuye la tenacidad de fractura del material al requerirse pequefias
deformaciones plasticas y pocas cargas aplicadas para aumentar el esfuerzo local cerca del
extremo de la grieta, desde el esfuerzo de fluencia hasta el esfuerzo de fractura por clivaje.
En este contexto el tamafo de grano es un elemento microestructural importante ya que la
diferencia entre o, y o disminuye con el incremento del tamafio de grano y un
refinamiento del grano resulta en un incremento de la tenacidad de fractura. Por ello para
materiales de grano fino se observa un aumento de la resistencia a la fatiga con respecto a

los de grano grueso.

1.7.  INFLUENCIA DE ALGUNOS RECUBRIMIENTOS EN EL
COMPORTAMIENTO A LA FATIGA DE ALEACIONES DE ALUMINIO

Por ser los recubrimientos anddicos los mas empleados en la superficie de las aleaciones de
aluminios, existe informacion acerca de la influencia de los mismos en la vida a la fatiga de

tales aleaciones.

MURPHY [1971] sefiala que resultados de ensayos de fatiga de probetas con un delgado

(2.5-5.0 um) recubrimiento anddico (anodizado) obtenido en acido sulfurico, no tienen un
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efecto significativo sobre la resistencia a la fatiga de una aleacion de aluminio 7075-T6;
mientras que recubrimientos de mayor espesor (10 pum), obtenidos en acido croémico,
disminuyen la resistencia a la fatiga considerablemente. Esta ultima reduccion llega
aproximadamente hasta un 35% para 10° ciclos. Ademés indica que recubrimientos
obtenidos por anodizado duro en un electrolito de 4cido oxalico mas acido sulfurico, con
espesores entre 25 y 50 um, disminuyen la resistencia a la fatiga de la 7075-T6 en mayor
grado que un recubrimiento del mismo espesor obtenido mediante el proceso convencional

en acido sulfurico.

En la figura 15 se pueden apreciar los resultados de una evaluacion de la resistencia a la
fatiga de muestras de 7075-O recubiertas por anodizado duro [WERNICK et al.1990]. Tales
muestras tenian un espesor de 1.27 mm y recubrimientos de 25, 75 y 125 um. Se muestra
una disminucion en la resistencia a la fatiga que es similar para los tres (3) espesores de
recubrimiento. Esta disminucion fue atribuida a la concentracion de esfuerzos en

microgrietas presentes en el recubrimiento.

WERNICK ef al. [1990] también refieren que segln trabajos desarrollados por otros autores
el anodizado en 4cido oxdlico causa una disminucion en la resistencia a la fatiga del
Duraluminio, pese a que no se ha encontrado cambio luego del anodizado, con &cido
sulfurico u oxalico, de aluminio y aleaciones aluminio-cobre. Con anodizado en 4cido
sulfirico se ha encontrado una reduccion entre 4 y 20% en la resistencia a la fatiga a 10°
ciclos, de aleaciones aluminio-magnesio y aluminio-cobre-magnesio; mientras que sobre

Duraluminio se ha obtenido una mejoria del 20% a 50 millones de ciclos.
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Figura 15. Efecto de un anodizado duro en la resistencia a la fatiga de la aleacion de

aluminio 7075-O [WERNICK et al. 1990].

Generalmente el “cladding” con aluminio comercialmente puro reduce la resistencia a la

fatiga de las laminas de aleacion de aluminio.

La electrodeposicion de cromo y niquel sobre aleaciones de aluminio suele generar
reducciones de la resistencia a fatiga. Tal disminucion en la resistencia a la fatiga suele
estar asociada a los esfuerzos residuales de traccion en las capas depositadas. Sin embargo,
cambios considerables en los esfuerzos residuales, adhesion, porosidad y dureza del
deposito, introducidos por el proceso, pueden tener un efecto significativo en la resistencia

a la fatiga.
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Recientemente PRIETO y RODRIGUEZ [2002] desarrollaron un interesante trabajo al evaluar
la influencia de un deposito “electroless™ (autocatalitico) de Ni-P sobre las propiedades de
fatiga y corrosion-fatiga de la aleacion de aluminio 7075-T6. Para esto realizaron ensayos
en condicion de flexion rotativa, encontrando incrementos de hasta un 105% en la
resistencia a la fatiga al aire y de hasta 71% en un medio corrosivo. El medio corrosivo
empleado fue una solucién acuosa al 3% de NaCl. Los incrementos en las propiedades de
fatiga fueron atribuidos a una alta resistencia intrinseca del depdsito y a esfuerzos

residuales compresivos a través de su espesor.

1.8. INFLUENCIA DE RECUBRIMIENTOS PVD DE TiN EN EL
COMPORTAMIENTO A LA FATIGA DE ALEACIONES METALICAS

Luego de efectuar ensayos de fatiga por flexion rotativa, SARUKI et al. [1989] encontraron
incrementos en la resistencia a la fatiga de un acero D2, cuando éste era recubierto con TiN
por PVD. Esto, pese a no experimentar cambios en su limite de fatiga. El espesor de los
recubrimientos depositados fue de 2 um. En este trabajo se reporta que la fractura se inicia

en el substrato adyacente a la intercara substrato-recubrimiento.

SHIOZAWA y OHSHIMA [1990] realizaron ensayos de fatiga, en condiciones de flexion
rotativa a una velocidad de giro de 1790 rpm, de un acero AISI 1035 recubierto con TiN,

depositado por PVD, encontrando incrementos de 16-23% de la resistencia a la fatiga.

En 1992, MURAKAMI et al. desarrollaron experimentos de fatiga para un acero AISI 1522,

especificamente mediante flexién en tres puntos a una frecuencia de 10 Hz, a fin de
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investigar el efecto del espesor de un recubrimiento PVD de TiN en la resistencia a la
fatiga. Encontraron que en el intervalo de 2-6 um, la vida a la fatiga se incrementaba a

medida que se incrementaba el espesor del recubrimiento.

PARAMESWARAN et al. [1992] llevaron cabo un estudio dentro del cual se evaluo el
comportamiento a la fatiga del acero inoxidable 17-4 PH y de la aleacion Ti-6Al-4V, luego
de ser recubiertos con TiN mediante PVD. Este recubrimiento, de aproximadamente 10pum
de espesor, origin6 una leve disminucion en la vida a la fatiga de la aleacion Ti-6Al-4V,
mientras que en el acero inoxidable 17-4 PH sucedié lo contrario, aunque de forma
moderada. La técnica empleada para la deposicion del recubrimiento sobre ambos
substratos fue la de implantacion idnica reactiva. Durante tal deposicion se obtuvo una capa
intermedia de titanio de 1 um de espesor. Los cambios encontrados en la resistencia a la
fatiga fueron atribuidos a la adherencia del recubrimiento al substrato, puesto que se
encontrd buena y deficiente adherencia para el acero inoxidable y la aleacion Ti-6Al-4V,

respectivamente.

HERR et al. [1993] obtuvieron hasta un 10% de incremento en la resistencia a la fatiga,
luego de depositar recubrimientos PVD de TiN sobre acero SAE 52100 y fundicion gris.
Tales recubrimientos, obtenidos mediante bombardeo i6nico por magnetron, tenian
espesores de aproximadamente 6-14 um y para mejorar la adhesion de los mismos, se
depositd una capa intermedia de titanio de 0.5 um de espesor. Los ensayos se realizaron en
flexion rotativa. El mayor incremento en la resistencia a la fatiga se presentd para el mayor

espesor de recubrimiento (~14 um). Algunas caracteristicas encontradas en el
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recubrimiento tales como una alta dureza, una estructura cristalina columnar, excelentes
propiedades de desgaste y buena adhesion al acero, sumadas al incremento encontrado en el
limite de fatiga, llevaron a concluir que los recubrimientos depositados conducian a una

mejora en la vida util de partes industriales.

Mediante ensayos en flexion rotativa a 5700 rpm WILSON et al. [1993] hallaron mejoras en
el comportamiento a la fatiga de la aleacion Ti-6Al-4V, luego de ser recubierta por PVD
asistida por plasma (PAPVD) con TiN y CrN. También encontraron incrementos en el
limite de fatiga luego de tales deposiciones. El TiN incremento el limite de fatiga en un

10%, mientras que el CrN lo incremento6 en un 3%.

Por su parte, KOLKMAN [1995] reportd disminucion en el limite de fatiga de la aleacion
Ti-6Al-4V, al depositar sobre la misma recubrimientos PVD de TiN y de TiN/Ti, de
distintos espesores (1-50 pum) y distintos nimeros de capas alternadas. Estos recubrimientos
fueron depositados mediante evaporacion por arco. Los ensayos fueron realizados en una
maquina de vibracidn a una frecuencia de 4905 = 1 Hz. La menor disminucion (~13.3%) en
el limite de fatiga se obtuvo para el recubrimiento de TiN/Ti de menor espesor,
especificamente de 2 pum (1 wm TiN/1 pm Ti), mientras que la mayor disminucién
(~19.8%) ocurri6 para el recubrimiento de TiN con un unico espesor de 50 um. En el
estudio se indico que la fractura se inicia en el substrato debido a que los recubrimientos
depositados poseen esfuerzos residuales compresivos que mantienen al conjunto (substrato

y recubrimiento) en compresion, aliin pese a la flexion impuesta por los ensayos.
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Empleando un acero AISI 1045 como material base, SU et al. [1998] encontraron
incrementos del limite de fatiga a partir de recubrimientos PVD de TiN, con espesores de 3,
5y 7 um. Los recubrimientos fueron producidos en un sistema de evaporacion por arco,
depositando una capa intermedia de titanio puro de aproximadamente 0.1 pm entre los
mismos y el substrato. Se evidencid que en la regién de ciclaje inferior a 5*10°, el
recubrimiento de TiN disminuy6 la resistencia a la fatiga, especialmente para el maximo
espesor; mientras que para mayor ciclaje (> 5*10°), el recubrimiento de TiN incrementd
ligeramente la resistencia a la fatiga en proporcion inversa al espesor de los recubrimientos.
El limite de fatiga se increment6 aproximadamente en un 10% para los recubrimientos con
espesores de 5y 7 um y en aproximadamente un 20% para el de 3 um. Para explicar esto
ultimo se sugirid que los esfuerzos compresivos en el recubrimiento disminuian a medida
que se incrementaba su espesor. En cuanto al inicio de la fractura por fatiga, se establece
que el mismo ocurre en la superficie del recubrimiento y se infiere el predominio de este
ultimo sobre el comportamiento a la fatiga del material recubierto. En base a esto, un
material menos resistente tendria un limite de fatiga alto luego de la aplicacion del

recubrimiento en cuestion.

Con los resultados de su trabajo, SU ef al. [1998] confirmaron un modelo propuesto por
SHIOZAWA et al. [1994] para el comportamiento a la fatiga de componentes con
recubrimientos PVD de TiN. Segun el modelo, la superficie del recubrimiento actia como
un “tapoén” que sella cualquier grieta que pueda iniciarse debido al esfuerzo fluctuante
aplicado, de manera que la falla por fatiga de una muestra recubierta por PVD no ocurrird

hasta tanto no se deteriore la capa superficial; una vez que ésta se deteriora, se pierde la
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funcidn selladora del recubrimiento.

Para 1999, SU et al. evaluaron el comportamiento a la fatiga de un acero AISI 1045
recubierto con varios depositos multicapas de TiN/Ti obtenidos mediante PVD. Asi,
evaluaron tres depositos con las capas y espesores siguientes: TiN/Ti/TiN, de 2, 0.01 y
3 um, respectivamente; TiN/Ti/TiN/TV/TiN, de 2, 0.01, 2, 0.01 y 3 um, respectivamente;
TiN/Ti/TiN/Ti/TiN/Ti/TiN, de 2, 0.01, 2, 0.01, 2, 0.01 y 3 um, respectivamente. Para todos
los depdsitos se evidencid una disminucion en la resistencia a la fatiga, que se acentuaba a
medida que aumenta el nimero de capas de TiN/Ti. Algo similar ocurrié con el limite de
fatiga, el cual se incrementd en un 10% para los primeros dos (2) depositos mencionados,

mientras que para el tercero no vario.

HOTTA et al. [1995] extendieron la investigacion desarrollada por SARUKI et al. [1989] al
evaluar la resistencia a la fatiga, en el intervalo de 10* a 10° ciclos, de varios aceros con
distintos tipos de recubrimientos, incluyendo un acero D2 recubierto con TiN por PVD. En
este estudio, los experimentos se llevaron a cabo mediante flexion rotativa. Nuevamente se
encontré un incremento en la resistencia a la fatiga luego de depositar el recubrimiento de

TiN.

Mas reciente y mucho mas significativo es el estudio de BERRIOS et al. [2001] en el cual,
mediante ensayos en flexion rotativa, se evalu6 el comportamiento a la fatiga de un acero
inoxidable 316L recubierto por PVD con distintas estequiometrias de TiN. Especificamente

se emplearon depositos de TiNyss, TiNges y TiNy 75, obtenidos industrialmente mediante un



45

sistema de bombardeo i6nico por magnetron desbalanceado de campo cerrado o “closed
field unbalanced magnetron sputtering”. Para todos los recubrimientos el espesor fue de
aproximadamente 3 pum y, tanto la vida a la fatiga como el limite de la misma,
incrementaron considerablemente. El incremento en la vida a la fatiga se ubicé entre 566 y
1677%, mientras que el limite de fatiga se incrementd entre 9.1 y 10.8%. Tales incrementos
fueron atribuidos a las elevadas propiedades mecanicas de los recubrimientos, luego de
observar que las grietas de fatiga tenian origen en la superficie del recubrimiento y se
propagaban hacia el substrato. Este planteamiento fue reforzado con un incremento en el
esfuerzo de fluencia y en la resistencia a la traccion del material recubierto, y con una

aparentemente buena adhesion de los recubrimientos al substrato.



II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1. GENERAL

La experimentacion se llevo a cabo de acuerdo al siguiente esquema:

ELABORACION
DE PROBETAS

y A

DEPOSICION DEL METALOGRAFIA
RECUBRIMIENTO DEL SUBSTRATO

DETERMINACION DE
COMPOSICION QUIMICA
DEL RECUBRIMIENTO

A

ENSAYOS DE TRACCION

A

.| MEDICION DE ESPESOR
DEL RECUBRIMIENTO ENSAYOS DE FATIGA Y
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> DUREZA ABSOLUTA
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ESTUDIO FRACTOGRAFICO
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R MEDICION DE
ESFUERZOS RESIDUALES

CARACTERIZACION MORFOLOGICA
DEL RECUBRIMIENTO (SEM)

MICROSCOPIA ELECTRONICA
DE TRANSMISION (TEM)

ANALISIS DE RESULTADOS

( CONCLUSIONES '

Figura 16. Flujograma del Desarrollo Experimental.
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2.2. ELABORACION DE PROBETAS PARA ENSAYOS DE TRACCION Y PARA
ENSAYOS DE FATIGA Y CORROSION-FATIGA

2.2.1. ADQUISICION DEL MATERIAL BASE

Debido a que el material base no es fabricado en el pais, éste debid ser adquirido en el
exterior. De esta manera, el material fue suministrado por la empresa Castle Metals Ltd.,
ubicada en los Estados Unidos. Se adquirieron barras de aleacion de aluminio 7075-T6 con
seccion transversal circular de 0.5 pulg. de didmetro y una longitud aproximada de 1.83 m,

similares a las mostradas en la figura 17.

L'. r _'

ﬁ‘w‘“‘%_f

f/;//;f

Figura 17. Barras de aleacion de Aluminio.

De acuerdo a lo indicado por el proveedor, el material adquirido tuvo la composicion
quimica indicada en la tabla 2 (Capitulo I) y las propiedades mecanicas indicadas en la

tabla 3.

Las barras de aleacion de aluminio 7075-T6 adquiridas ofrecieron una buena
magquinabilidad, que facilit6 tanto el corte y como el desbaste necesario para la elaboracion

de las probetas.
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Tabla 3. Propiedades mecanicas de la aleacion de aluminio 7075-T6.

o, o, Elong. BHN
(MPa) (MPa) (%) (500 kg, 10 mm)
503 572 11 150

2.2.2. DIMENSIONES DE LAS PROBETAS
Tomando como base las normas ASTM E8 y ASTM BS557, se elaboraron probetas

cilindricas para los ensayos de traccion con las dimensiones que se ilustran en la figura 18.
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Figura 18. Probeta cilindrica para ensayos de traccion.

Siguiendo instrucciones del manual del fabricante de la maquina de fatiga (maquina de
ensayo) y conforme a lo establecido por la norma ASTM E606, se tomaron las dimensiones
mostradas en la figura 19 para la elaboracion de probetas cilindricas a ser ensayadas por

fatiga y corrosion-fatiga.
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Figura 19. Probeta cilindrica para ensayos de fatiga y corrosion-fatiga.

2.2.3. FABRICACION DE LAS PROBETAS
La fabricacion de las probetas se llevé a cabo en un taller mecénico de precision y consistid
en el maquinado de las barras de 7075-T6 en un torno de control numérico, segin las

dimensionas establecidas para cada tipo de probeta.

Con las dimensiones indicadas en la figura 18 se elaboraron seis (6) probetas cilindricas de
aleacion de aluminio 7075-T6 para los ensayos de traccion. De este grupo se emplearon tres
(3) probetas para evaluar el material base, o substrato, en traccion y asi poder trazar su
curva esfuerzo real (o) versus deformacion real (¢). Las tres restantes sirvieron para ensayar
el material recubierto y trazar su curva c-g¢, a fin de determinar el cambio en las
propiedades mecanicas obtenidas a traccion. En la figura 20 se puede apreciar una de las

probetas de traccion fabricadas.
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Figura 20. Probeta fabricada para ensayos de traccion.

Tomando en cuenta que la norma ASTM E739 establece como recomendable el ensayo de
veinticuatro (24) probetas, distribuidas en cuatro (4) niveles de esfuerzo, para obtener una
ecuacion de BASQUIN estadisticamente confiable, se procedio a la elaboracion de noventa y
seis (96) probetas para ensayos de fatiga y corrosion-fatiga, en condicion de flexion
rotativa. Cuarenta y ocho (48) de éstas probetas fueron empleadas en partes iguales (24 y
24) para evaluar fatiga y corrosion-fatiga del substrato, y las otras cuarenta y ocho (48) se
emplearon para evaluar, también en partes iguales, el material recubierto con TiN. La figura
21 ilustra esquematicamente la distribucion de las probetas fabricadas para ensayos de
fatiga y corrosion-fatiga. Todas estas probetas fueron fabricadas con las dimensiones
indicadas en la figura 19. La figura 22 muestra una de las probetas fabricadas para ensayo

de fatiga.

96 Probetas
Ensayos de Fatiga
y Corrosion-Fatiga

v v
48 Probetas 48 Probetas
SUBSTRATO MATERIAL RECUBIERTO
(7075-T6) (7075-T6+TiN)
I I
v v v v
24 Probetas 24 Probetas 24 Probetas 24 Probetas
Fatiga al aire | | Corrosion-Fatiga Fatiga al aire Corrosion-Fatiga

Figura 21. Distribucion de probetas fabricadas para ensayos de fatiga y corrosion-fatiga.
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Figura 22. Probeta fabricada para Ensayos de Fatiga y Corrosion-Fatiga.

Para cada tipo de probeta (traccidon y fatiga) se elabord un excedente, es decir, probetas

sobrantes, a fin de prever cualquier inconveniente que se presentara durante los ensayos.

2.2.4. PREPARACION SUPERFICIAL DE PROBETAS PARA ENSAYOS FATIGA
Y CORROSION-FATIGA

Debido a que las discontinuidades superficiales suelen actuar como concentradores de
esfuerzo que propician la nucleacion de grietas por fatiga, se hizo necesario efectuar un
pulido de las probetas de fatiga, especificamente de su seccion calibrada, antes de
ensayarlas. Méas atn se hizo necesario el pulido, al tener en cuenta que luego de fabricadas
las probetas presentan entallas circunferenciales generadas por el maquinado, las cuales por
tener una direccion perpendicular al esfuerzo que se aplica durante los ensayos en flexion
rotativa, disminuyen la resistencia a la fatiga del material [FORREST 1972]. De esta manera,
cada una de las probetas fabricadas fue lijada en seco con papeles esmeril de SiC, de
granulometrias entre 600 y 1200, en direccion paralela al eje longitudinal de la probeta.
Durante este pulido intermedio se empled un torno marca Myford, modelo ML7-R (ver
figura 23), que permitié aprovechar su velocidad de giro para agilizar el proceso y obtener

un lijado diagonal. Posteriormente, empleando el mismo torno se efectué un pulido fino
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usando pafo y alimina de 0.3 um.

Figura 23. Torno Myford ML7-R.

Mediante el pulido de las probetas de fatiga se logré reducir el valor de la rugosidad
promedio (Ra) en la superficie de su seccion calibrada, aproximadamente de 0.4 um a
0.1 um, en las condiciones posterior a la fabricacion y posterior al pulido, respectivamente.
Estos valores de rugosidad fueron medidos con un microscopio de interferometria optica, o
perfildémetro, marca Zygo (figura 24). La medicion se efectud en tres (3) puntos diferentes

sobre la superficie de la seccion calibrada de cuatro (4) probetas.

La preparacion superficial de las probetas fue satisfactoria, puesto que ninguno de las
mediciones de rugosidad promedio (Ra) supero el valor de 0.20 um, quedando establecido

el cumpliendo con lo indicado por la norma ASTM E606.
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Figura 24. Perfilometro Zygo.

2.3. DEPOSICION DEL RECUBRIMIENTO

La deposicion del recubrimiento de TiN fue efectuada por la empresa Teer Coatings Ltd.,
de Hartlebury-Worcestershire, en Inglaterra; especificamente, mediante un proceso de
bombardeo i6nico por magnetréon desbalanceado de campo cerrado (closed field
unbalanced magnetron sputtering). El principio de funcionamiento de este tipo de sistema

esta descrito en el Capitulo I, de Fundamento Tedrico y Antecedentes.

Antes de llevar a cabo la deposicion se efectud una limpieza de las probetas. Seguidamente
se inici6 el proceso de deposicion colocando las probetas en el interior de un reactor como

el mostrado en la figura 25. Tal reactor estd compuesto por una camara de acero inoxidable
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equipada con las bombas necesarias para producir un vacio de calidad, con un sujetador de

muestras de tipo giratorio y con magnetrones y sus respectivos blancos (targets).

CAMAR,A MAGNETRONES
DE VACIO

FUENTE DE
ENERGIA

BOMBAS SUJETADOR
DE SUCCION DE MUESTRAS

Figura 25. Reactor de bombardeo i6nico por magnetrén desbalanceado de campo cerrado.

Teniendo las probetas en el reactor se comienza a realizar el vacio mediante las bombas de
succion. Comunmente toma alrededor de treinta (30) minutos alcanzar el vacio suficiente
(~107 torr) para iniciar la deposicion. A partir de este punto se introduce cuidadosamente
un flujo controlado de argoén, con las bombas atn funcionando. Esto eleva la presion en el
reactor hasta los niveles necesarios para operar los magnetrones (~10 torr). Durante esta
parte del proceso comienza la ionizacidon del argon, pero, debido a la baja energia de los
magnetrones, el bombardeo idnico es tan bajo que sélo ocurre una limpieza de las muestras.
Luego de esta limpieza i6nica se incrementa la energia de los magnetrones para iniciar el
bombardeo i6nico. El bombardeo es aprovechado para depositar una pelicula de titanio

puro de aproximadamente 0.1 a 1um de espesor, como capa intermedia para mejorar la
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adhesion del recubrimiento. Esta practica es bastante aceptada [HERR et al. 1993, SCHULTZ
et al. 1997, SU et al. 1998] y ha sido estudiada por diversos autores; de hecho, es util
destacar que ASHRAFIZADEH [2000] reportd buena adhesion de un recubrimiento PVD de
TiN sobre una aleacion Aluminio-Silicio y un incremento en la misma mediante la
aplicacion de una capa intermedia de titano. Similarmente, CHEN y DUH [1991] encontraron
mayor adhesion de un recubrimiento PVD de TiN sobre un acero AISI 1008 al existir una
capa intermedia de titanio. Para completar la deposicion se introduce nitrogeno en la
camara a fin de que reaccione con el titanio y se produzca TiN en la superficie de las

probetas.

Siguiendo el procedimiento descrito, para el cual se emplearon tanto blancos de titanio
como gases (Ar, N;) de alta pureza, se llevo a cabo la deposicion del recubrimiento de TiN
sobre probetas de traccion y de fatiga y corrosion-fatiga, como las mostradas en las figuras
20 y 22, respectivamente. También se efectué la deposicion sobre un tercer tipo de
probetas, que permitieron evaluar la composicion quimica, espesor, esfuerzos residuales y
dureza absoluta, del recubrimiento. Dichas probetas se obtuvieron luego de cortar trozos de
15 mm de las barras de aleacion de aluminio 7075-T6 adquiridas, quedando en forma de
cilindros de 12.7 mm de didmetro y 15 mm de largo. Uno de estos cilindros se puede
apreciar en la figura 26; mientras que en la figura 27 se aprecian los tres tipos de probetas

fabricadas, luego de haber sido recubiertas con TiN.

Para no perder las propiedades adquiridas mediante el tratamiento térmico T6 de la
aleacion, fue necesario hacer el bombardeo idnico a baja temperatura; en este caso, a

temperaturas inferiores a los 120 °C. Este procedimiento, aunque poco comun, pudiera no
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tener influencia significativa sobre las propiedades del material recubierto. Al respecto,
VALVODA et al. [1988] depositaron, mediante bombardeo id6nico por magnetron, tres
recubrimientos de TiNy sobre un acero aleado con 12% de cromo, a temperaturas de 50 y
150 °C vy tasas de deposicion relativamente altas (0.1-0.5 pm min™). A su vez, HEDENQVIST
et al. [1993] reportaron propiedades mecénicas de un recubrimiento PVD de TiN,
depositado sobre un acero rapido (HSS: High Speed Steel) a baja temperatura (220 °C),

muy similares a las obtenidas a temperatura estandar (400-500 °C).

Figura 26. Probeta cilindrica para evaluacion del recubrimiento de TiN.

Figura 27. Probetas recubiertas con TiN.

Existen algunas dificultades asociadas al proceso de deposicion que impiden obtener un
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recubrimiento de TiN estequiométrico. Asi pues, la estequiometria del recubrimiento
depende del flujo de gas reactivo, en este caso nitrogeno, y de las condiciones del blanco
utilizado. Por esta razon se empled un blanco con alta pureza de titanio. En cuanto al
nitrégeno, el equipo de deposicion tiene un sistema que permite regular el flujo del mismo.
Este ultimo tiene una precision tal, que cuando el blanco tiene alta pureza la estequiometria
del recubrimiento depende directamente del nivel de flujo de nitrogeno. Pese a esto, no se
estableci6 una estequiometria especifica para el recubrimiento, puesto que la empresa
encargada de hacer la deposicion debio hacer algunas pruebas a fin de obtener un

recubrimiento con caracteristicas favorables.

2.4. METALOGRAFIA DEL SUBSTRATO

Utilizando un par de probetas cilindricas de aleacion de aluminio 7075-T6, se realiz6 una
metalografia del material base adquirido para observar su microestructura. Ambas muestras
empleadas tuvieron el mismo didmetro que el cilindro que aparece en la figura 26, pero una
menor longitud, especificamente, de 12 mm. La microestructura fue observada en la
seccion transversal de una de las muestras y en la seccion longitudinal de la otra. Tales

secciones aparecen identificadas en la figura 28.

SECCION

TRANSVERSAL &= -1

SECCION
LONGITUDINAL

Figura 28. Secciones de probeta cilindrica en las que se efectué metalografia del substrato.
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Similar a la preparacion superficial de las probetas para ensayos de fatiga y corrosion-
fatiga, la preparacion metalografica de las dos muestras incluy6 un pulido intermedio y un
pulido fino. Luego de esto fueron atacadas quimicamente con reactivo Keller’s, que permite
revelar la estructura general de la aleaciones de aluminio de la serie 7xxx. Este reactivo

tuvo una composicion de 190 ml H,O, 5 ml de HNOs, 3 ml de HCl y 2 ml de HF.

La observacion por microscopia optica de las muestras se hizo mediante un analizador de

imagenes marca LECO, modelo 14-3001 (ver figura 29).

Figura 29. Sistema analizador de imagenes LECO 1A-3001.

2.5. DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA DEL
RECUBRIMIENTO

Con el proposito de conocer la concentracion de titanio y nitrogeno a través del
recubrimiento, se determind la composicion quimica del mismo. Tal determinacion es util

para conocer la estequiometria del recubrimiento de TiNy depositado.

Haciendo uso de una novedosa técnica experimental conocida como Espectrometria de

Masa Neutral Expulsada por Bombardeo I6nico o “Sputtered Neutral Mass Spectrometry”
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(SNMS) se determin6 la composicion quimica del recubrimiento. Este trabajo fue llevado a

cabo por la empresa MATS, ubicada en Warrington, Inglaterra.

La SNMS es una técnica que sirve para evaluar la composicion quimica de casi cualquier
muestra, puesto que el flujo de atomos expulsados desde la muestra es representativo de la
estequiometria de la capa mas externa, o superficie, de la misma. En esta técnica la muestra
es bombardeada con iones de un gas noble que tienen una energia en el intervalo de 0.5 a
5.0 keV. Esto conlleva a la expulsion de atomos y moléculas de la muestra, que abandonan
la superficie de la misma. El flujo de particulas expulsadas consiste de iones y de atomos
neutros, o no ionizados. Los atomos neutros son detectados mediante una postionizacion de
los atomos expulsados de la superficie. Esta postionizacion puede ser llevada a cabo usando
laser o bombardeo de electrones, de los dtomos que ingresan a un analizador de masa. La
probabilidad de expulsar atomos ionizados de una superficie puede variar entre 10°y 10 y
depende significativamente de la composicion superficial; la mayoria de las particulas
expulsadas, entre 90 y 99.9999% de las mismas, son neutras (no ionizadas). Esta pequefia
sensibilidad a la composicioén superficial permite una mejor estimacion cuantitativa de la
estequiometria. Las mediciones que se efectian con SNMS tienen una precision
aproximada de £1 en porcentaje atdmico; mientras que el limite de deteccion esta en el

intervalo de 0.1-1 en porcentaje atomico, dependiendo del elemento.

Tomando un cilindro como el mostrado en la figura 26, pero recubierto, se determind la
composicion quimica del recubrimiento de nitruro de titanio mediante un equipo de SNMS

marca Leybold, modelo INA 3, como el que se puede apreciar en la figura 30.
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Figura 30. Equipo de SNMS Leybold INA 3.

2.6. MEDICION DE ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO

La medida del espesor del recubrimiento es de suma utilidad ya que es uno de los
parametros empleados en la determinacion de la dureza absoluta del mismo. Dicho espesor
guarda estrecha relacion con la influencia del substrato (material base) en la dureza del

recubrimiento.

El espesor de los recubrimientos de TiN fue estimado mediante la técnica de “ball-
cratering”, también denominada de calota esférica, con ayuda de un equipo CALOTEST,

marca CSEM (ver figura 31).

Figura 31. Equipo CSEM CALOTEST.
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El CALOTEST es un equipo de facil uso que consiste basicamente de un eje giratorio y de
una serie de esferas, o bolas, de acero, cuyo didmetro es conocido. De esta manera, para
efectuar la medicion se fija la muestra recubierta al equipo y se coloca una de las esferas
haciendo contacto con una cara plana de la misma y con el eje giratorio, tal como se indica
en la figura 32. Este ultimo impulsa la esfera y la hace girar, ocasionando una abrasion
tanto del recubrimiento como del substrato, que deja una cavidad esférica o crater. Para
facilitar este desgaste por friccion se aplica a la esfera una pasta abrasiva. En el caso de un
material recubierto con TiN, el crater deja una marca o huella formada por dos circulos

conceéntricos segun se muestra en la figura 33.

/

ESFERA

JE IMPULSOR
GIRATORIO —

MUESTRA
RECUBIERTA

Figura 32. Esquema de uso del equipo CALOTEST.

ESFERA O BOLA

EN PLANTA

RECUBRIMIENTO

e

SEppanny | SUBSTRATO

R EaR RaR Rt Rt e e e e oe e e ieieces o

ZONA DESGASTADA

Figura 33. Esquema de la abrasion producida por el equipo CALOTEST.
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Al observar con un microscopio optico la huella del crater producido por el CALOTEST
sobre un material recubierto con TiN, se suele apreciar algo similar a lo mostrado en la
figura 34, en la cual ademas se identifican los didmetros de los dos circulos concéntricos.
Justamente, estos diametros, tanto el del crater en el recubrimiento (D,,) como el del crater
en el substrato (D), son los que se emplean para hacer la estimacion del espesor del
recubrimiento (£,). En tal sentido, a partir de relaciones geométricas apropiadas, el espesor

del recubrimiento, E,, se obtiene mediante la expresion

E :%(\/41@,2 —D,, —\4R —Dc,), (1)

donde R, es el radio (D/2) de la bola de acero utilizada en el CALOTEST.

Figura 34. Huella producida por el CALOTEST sobre un material recubierto con TiN.

De manera especifica, se efectuaron las mediciones sobre una muestra cilindrica con las
mismas dimensiones a la empleada para la determinacion de la composicion quimica del
recubrimiento (figura 26). El radio de la bola fue de 19.05 mm y sobre ésta se aplic pasta

de diamante de 0.5 um. Se hicieron seis (6) crateres, para igual nimero de mediciones,
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realizando abrasion durante 20 seg. Con el analizador de imagenes LECO 14-3001 (figura

29) se midieron los valores de D s y D, y se introdujeron en la ecuacion (1).

2.7. ESTIMACION DE DUREZA ABSOLUTA DEL RECUBRIMIENTO

Siendo el TiN un recubrimiento delgado, su dureza absoluta no puede ser determinada
directamente ya que las mediciones efectuadas con cualquier ensayo conocido estaran
influenciadas por el substrato y por el espesor del deposito. Para tener en cuenta estos
efectos resulta conveniente aplicar pequefias cargas de indentacion y aplicar algin modelo
tedrico que permita separar la contribucion de los mismos. Es por ello que para estimar la
dureza absoluta del recubrimiento de TiN se han efectuado pruebas de microdureza con un
indentador Vickers (figura 35) y se han empleado dos (2) modelos tedricos propuestos,
respectivamente, por los autores: TUCK et al. [2000] y PucHI [2002]. Ambos modelos han
sido seleccionados en razon de su virtud de describir satisfactoriamente la variacion de la

dureza para diferentes sistemas recubiertos, incluyendo algunos aceros recubiertos con TiN.

POSICION DE
OPERACION

HUELLA DE LA
INDENTACION

Figura 35. Indentador Vickers y huella dejada por el mismo.
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Las pruebas o ensayos de microdureza se realizaron utilizando un equipo marca LECO,
modelo 862-100-100, mostrado en la figura 36, acoplado al sistema analizador de imagenes
de la figura 29. Tal equipo cuenta con un indentador Vickers como el ilustrado en la figura
35, con el cual se producen impresiones o huellas de forma piramidal, cuya vista en planta

permite apreciar las dos (2) diagonales (d;, d>) de su base cuadrada.

Figura 36. Equipo para medicion de microdureza LECO 862-100-100.

Para obtener la dureza del substrato (7075-T6) y del material recubierto (7075-T6 + TiN) se
efectuaron indentaciones aplicando ocho (8) cargas distintas de 10, 25, 50, 100, 200, 300,
500 y 1000 gr. Estas se efectuaron sobre la cara transversal (seccion circular) de probetas
cilindricas como la mostrada en la figura 26, tanto del substrato como del material
recubierto. Conforme a las normas ASTM E384 y B578 se llevaron a cabo doce (12)

indentaciones con cada una de las cargas. Para cada indentacion la carga fue aplicada
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durante un periodo de quince (15) segundos. Con ayuda del analizador de imagenes y de un
programa computacional se midieron las diagonales, d; y d, de cada huella, en micras. De
las doce (12) indentaciones correspondientes a cada carga, se obtuvo un valor promedio de
d; y un valor promedio de d,. Con el promedio de estos ultimos valores se obtuvo el valor
de la diagonal d. La diagonal promedio d permitié el calculo de la dureza Vickers (Hy),

mediante la formula
P
H, =18544— )
d

donde P es la carga aplicada en kgf'y la diagonal d estd en milimetros. Esta Giltima también

permitid calcular la profundidad de indentacion (), ya que para el ensayo Vickers

h= 3)

d
7
El valor de 4 fue de suma utilidad puesto que los modelos de TUCK et al. [2000] y PUCHI

[2002] se expresan en funcion de la profundidad relativa de indentacion (RID), dada por

RID = N , 4)
E

r

siendo E, el espesor del recubrimiento.

Dentro del intervalo de cargas aplicadas existe una significativa influencia de las mismas
sobre el valor de dureza Vickers (Hy). Esto se debe al denominado Efecto del Tamafio de
Indentacion (ISE: Indentation Size Effect). Para expresar la dureza del substrato (Hs) en
funcion de la profundidad relativa de indentacion (RID), incorporando el ISE, se ha

utilizado el modelo propuesto por MEYER [TABOR 1951], que tiene la forma
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n—-2
HS:H()S(R]D) ) (5)
donde los parametros Hys y n son constantes que pueden determinarse mediante regresion

lineal, para valores conocidos de Hsy RID. Cada valor de Hy medido para el substrato

corresponde a un valor de Hs.

Tomando los valores de dureza obtenidos para el substrato (Hs) y para el material
recubierto (Hc¢), o dureza compuesta, se procedié a utilizar los modelos mencionados
anteriormente para la estimacion de dureza absoluta del recubrimiento. Estos modelos se

expresan mediante las siguientes formulas:

TUCK et al. [2000] — H.=Hg+ M (6)
1+ [ﬁ
By

PucHi [2002] — Ho—H. + (H,-H,) 7)

en donde B = RID y By es un pardmetro del material que puede determinarse mediante
regresion no lineal, para valores conocidos de H¢, Hsy RID. Ninguno de los dos modelos

utilizados en la forma asi expresada toma en consideracion el ISE.

Todos los pardmetros, tanto del substrato como de los dos modelos aplicados al material
recubierto, fueron calculados. Gracias a esto fue posible obtener H¢ para muy bajas cargas,

a fin de identificar con mayor precision la influencia del substrato.
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2.8. MEDICION DE ESFUERZOS RESIDUALES

Por su naturaleza fisica, el proceso de deposicion (closed field unbalanced magnetron
sputtering) introduce esfuerzos residuales en el recubrimiento, que pueden afectar la
adhesion y, por ende, las propiedades mecanicas del material recubierto. Es por ello que se
ha efectuado una medicion de los esfuerzos residuales en el recubrimiento de TiN, con la

intencion de determinar su naturaleza (traccion o compresion) y su magnitud.

Para la medicion de los esfuerzos residuales en el recubrimiento se empled Difraccion de
Rayos X (XRD: X Ray Diffraction). La XRD es el método mas utilizado en la medicion no
destructiva de tales esfuerzos. Esta se basa en una medicion de deformacion y del calculo
del esfuerzo asociado a la misma. Entrando mas en detalle, los esfuerzos residuales causan
un cambio del espaciamiento entre los planos del cristal (djy), que se refleja mediante el
corrimiento (A26) de un determinado pico de difraccion hasta un angulo (20) mayor o
menor, segun la naturaleza del esfuerzo. Esto, teniendo en cuenta que la difraccion ocurre a
un angulo 26 y que0 esté definido por la Ley de Bragg segiin

2dyi sen® = nk, (8)
donde n denota el orden de difraccién y A es la longitud de onda. La medicion del referido
corrimiento, que se aprecia de forma esquematica en la figura 37, o del cambio en los
parametros de red, hace posible la medicion de los esfuerzos residuales [ZHANG et al.
1999]. Seglin la geometria de reflexidon y el estado de carga, se hace uso de relaciones
apropiadas entre esfuerzo y deformacion, para determinar los esfuerzos residuales. A tal
objeto, se emplea el método de BRAGG-BRENTANO, en el cual, el esfuerzo residual plano

(o)) es calculado cuantitativamente segun:
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o - E[d=di), ©)
v d,

donde E, v, d, y dy, son, respectivamente, el modulo de Young, la relacion de Poisson, el
espaciamiento entre los planos (4k/) paralelos a la superficie del recubrimiento bajo
esfuerzo y el espaciamiento entre la misma serie de planos en ausencia de esfuerzos. Para
esfuerzo biaxial, la deformacion, dada por la expresion entre paréntesis en la ecuacion (2),

es asociada a los esfuerzos principales (G;, G2).
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Figura 37. Corrimiento de un pico de difraccion a causa de esfuerzos residuales

introducidos por deposicion.

El trabajo fue llevado a cabo por la empresa Thin Film Solutions, de Durham, en Inglaterra.

Para esto se empled un difractometro marca Siemens, modelo D500, que posee una fuente
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de radiacion Cu Ko (A = 0.15406 nm) y un monocromador secundario. Las mediciones

fueron efectuadas con un cilindro como el de la figura 26, recubierto con TiN.

2.9. ENSAYOS DE TRACCION

Para evaluar las propiedades mecdnicas estdticas de la aleacion de aluminio 7075-T6
(substrato) y del material recubierto con TiN, se realizaron ensayos de traccion conforme a
la norma ASTM B557. Dichos ensayos fueron realizados en una maquina de ensayo
universal Instron 8502, mostrada en la figura 38. Tal equipo es controlado mediante un
programa computacional que permite efectuar tres registros por minuto durante un
determinado ensayo. Cada registro incluye una medicion de desplazamiento,
correspondiente al alargamiento instantdneo de la probeta ensayada (AL;), y una medicién
de la carga aplicada (F;). Con esta informacion se determinan los valores instantaneos de
deformacion real (g;) y esfuerzo real (o;), respectivamente, que se emplean para el trazado

de las curvas c-¢ .

Figura 38. Maquina de Ensayo Universal Instron 8502.
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En la determinacion de € y o;, es conveniente tomar en cuenta los efectos de la
deformacion elastica de los componentes de la maquina de ensayo, a fin de corregir los
valores de alargamiento medidos. Esto se hace considerando la probeta y la maquina de
ensayo como dos resortes en serie con rigideces (K) distintas, relacionados segun la

expresion

= + , (10)
K K

exp teor magq

donde K., es la rigidez experimental del conjunto, K., s la rigidez tedrica de la probeta y

Kinag la rigidez de la maquina. De esta expresion se obtiene que,

1 _ Kteor - Kexp (1 1)

K K *K

maq teor exp

Teniendo en cuenta que la rigidez de un resorte, K, en funcion de la carga (F) y el

alargamiento (AL) se expresa como

K=", (12)
AL

y que el alargamiento instantaneo corregido (AL se obtiene de la diferencia entre el

lcorr)

alargamiento instantaneo medido experimentalmente (AL;) y el alargamiento instantaneo de

la maquina (AL;,, ), es decir, AL, = AL; - AL;, ., se tiene que
. =d4L -F* R =Ry (13)
o l l Kteor * K exp

En esta Gltima expresion K., se calcula a partir de caracteristicas de la probeta, mientras

que K.y, se obtiene mediante las sumatorias de carga aplicada y de alargamiento, dentro de
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la zona elastica. De este modo,

F
Kexp = z l ] (14)
SaL,
K, =%"E (15)
LO

siendo, Ay Area inicial de la seccion transversal de la probeta
Ly:  Longitud inicial de la seccion de ensayo de la probeta (longitud calibrada)

E:  Mobdulo de elasticidad del material base

Considerando que la probeta es cilindrica, el area inicial de su seccion transversal se

determina con el didmetro inicial de la misma (Dy), segtn la siguiente expresion:

) _z*D/ (16)
R’

Los datos de alargamiento instantaneo corregido (AL;. )y carga aplicada (F;), sirven para

Lcorr.

calcular los valores correspondientes de deformacién nominal o ingenieril (e;) y de esfuerzo

nominal o ingenieril (S;), empleando:

ei — ALl'corr , (17)
LO

s -1 (18)
AO

Una vez obtenidos e; y S;, los valores instantaneos de deformacion real (g;) y esfuerzo real

(o;) se calculan mediante
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g, :Ln(l+ei), (19)

0, =8%* (1 + ei) (20)

El trazado de las curvas esfuerzo real (o) versus deformacion real (g), o curvas c-¢, se hizo
para tres (3) probetas de cada condicion (substrato y material recubierto) hasta el punto de
carga maxima. Al momento de ensayar estas probetas se midi6 el diametro inicial de su
seccion transversal (Dy) con ayuda de un Vernier digital, marca Mitutoyo. En la estimacion
de la rigidez tedrica (K.,-) de las probetas recubiertas con TiN se desprecio el modulo
elastico (£) del recubrimiento, debido a su reducido espesor (~ 3 um). La informacion
obtenida de los ensayos ademds de conducir al trazado de las curvas c-g, permitio
determinar el esfuerzo real de fluencia a 0.2% de la deformacion total (o)), el esfuerzo
nominal a carga méxima o resistencia a la traccion (S,), el esfuerzo real a carga maxima

(o.) y el porcentaje de elongacion.

2.10. ENSAYOS DE FATIGA Y CORROSION-FATIGA

Estos ensayos se efectuaron en una maquina de flexion rotativa marca Fatigue Dynamics,
modelo RBF-200 (ver figura 39). Esta maquina ha sido disefiada para la aplicacion de
carga ciclica en voladizo, totalmente invertida (c,, = 0), con una velocidad de giro en el
intervalo de 500 a 10000 RPM. Posee un contador digital para la medicion del nimero de
ciclos a fractura y un interruptor de contacto que la apaga automaticamente cuando falla la

probeta.
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Contador Mordazas

/ Eje cénico
/ Interruptor
g, e de contacto

- _f‘ (interno)

Inte:rru_ptor _ > " Barra
" Vprlnclpa‘l : e addegiro ______ * \ calibrada

Figura 39. Méquina para ensayo de fatiga por flexion rotativa Fatigue Dynamics RBF-200.

La configuracién de carga en voladizo en la maquina de ensayo, origina un momento
flector (My), que produce un esfuerzo normal (c,) sobre la seccion transversal de la probeta,

de la forma

M, *r Q1)

en donde 7 es el menor radio de la seccion transversal de la probeta, en este caso, en el
medio de su seccidn calibrada, e / es el momento polar de inercia, que para una barra de

seccion circular con didmetro D, se obtiene mediante la expresion:

;_T*D* 22)
64

Considerando que » = D/2, se puede sustituir la ecuacion (14) en la ecuacion (13) y despejar

My, quedando
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- S*z*D’ (23)
- %)

M
La expresion de momento flector (M,) obtenida es de suma importancia, puesto que en la
maquina de ensayo la carga estd determinada en funciéon de dicho momento. De hecho, el
equipo cuenta con una barra calibrada en Ibf*pulg (figura 39), sobre la cual se desplaza una
pesa para producir el momento flector correspondiente a un esfuerzo dado. Por esta razén,
para cada ensayo es necesario medir el menor didmetro de la seccion transversal de la

probeta (D) y establecer el esfuerzo S que se desea aplicar.

Al inicio de cada ensayo se midi6 D en mm, con ayuda de un vernier digital marca
Mitutoyo, y se establecio el esfuerzo S en MPa. Para poder obtener M en 1bf*pulg a partir
de las unidades de D y S fue necesario emplear un factor de conversion en la ecuacion (21),

obteniéndose

M, =0.00087* S * D’ (24)

My — 1bf*pulg

S — MPa

D mm
Conociendo My se hace el montaje de la probeta, sujetdndola con las mordazas a un eje de
salida del motor y a un eje conico (ver figura 40). Se ajusta la velocidad de giro y se coloca
el contador en cero (0). Luego se desplaza la pesa para aplicar el momento flector ()
calculado y se libera el interruptor de contacto que apaga la maquina cuando ocurre la falla.

Accionando el interruptor principal se inicia el ensayo. Una que ocurre la falla, se mide el

numero de ciclos a fractura (V).
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Figura 40. Montaje de probeta para ensayo de fatiga en la maquina

Fatigue Dynamics RBF-200.

Empleando la metodologia descrita anteriormente se ensayaron al aire veinticuatro (24)
probetas de aleacion de aluminio 7075-T6, distribuidas en cuatro (4) niveles de esfuerzo ()
distintos, entre el 40% y el 80% del esfuerzo de fluencia (o,) medido para este material. De
esta misma forma se ensayaron veinticuatro (24) probetas de aleacion de aluminio 7075-T6
recubierta con TiN, a similares niveles de esfuerzo segin su respectivo o,. El nimero de

probetas ensayadas en cada caso se establecid segin la norma ASTM E739.

Haciendo uso de un accesorio de la maquina de fatiga se ensayaron otras veinticuatro (24)
probetas del substrato (7075-T6) y veinticuatro (24) del material recubierto (7075-T6 +
TiN) en presencia de un medio corrosivo. El medio empleado fue una solucion de cloruro
de sodio (NaCl) al 3%. El accesorio empleado fue una camara salina, fabricada de acrilico,
que cubre la seccion calibrada de las probetas, sin impedir su rotacion, y suministra la
solucioén corrosiva mediante goteo sobre las mismas. La figura 41 permite apreciar tal

accesorio.
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Figura 41. Camara salina para ensayos de corrosion-fatiga en la maquina

Fatigue Dynamics RBF-200.

Durante todos los ensayos se utilizé una frecuencia de 50 Hz, por lo que la velocidad de

giro fue de 3000 RPM.

Con los datos obtenidos en los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga, tanto del substrato
como del material recubierto, se trazaron las curvas logaritmicas de amplitud de esfuerzo
(S) versus ciclos a la fractura (Ny), o curvas log S-log Ny, de acuerdo a la norma ASTM
E468. Sometiendo estas curvas a un analisis de regresion lineal por el método de minimos
cuadrados, se pudieron obtener los parametros de las correspondientes ecuaciones de
BASQUIN, conforme a lo establecido en la norma ASTM E739. Tales parametros
permitieron describir el comportamiento a la fatiga, tanto al aire como en un medio
corrosivo, del substrato y del material recubierto, mediante una expresion paramétrica
simple que relaciona el nimero de ciclos a la fractura () con el esfuerzo alternante (S)

aplicado al material, de la forma
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§=A4N," (25)

Los parametros 4 y m representan constantes que dependen de las propiedades del material
y de las condiciones de ensayo. A estd relacionado con el coeficiente de resistencia a la

fatiga del material y m representa el exponente de dicha resistencia a la fatiga.

Por tratarse el substrato de una aleacion de aluminio, no se estimo6 un limite de fatiga para

las condiciones de material evaluadas.

2.11. MICROSCOPiA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

2.11.1. ESTUDIO FRACTOGRAFICO

Varias probetas del material recubierto ensayadas por fatiga fueron examinadas mediante
Microscopia Electronica de Barrido (SEM: Scanning Electron Microscopy), a fin de
conocer las caracteristicas microscopicas de sus superficies de fractura y, por ende, los

mecanismos involucrados en la ocurrencia de dichas fracturas.

En el estudio fractografico realizado por SEM se determinaron principalmente el origen y
condicién de la fractura de algunas probetas, para lo cual fue necesario hacer evaluaciones
sobre el plano de fractura y perpendicularmente al mismo. El estudio sobre el plano de
fractura permitié conocer las caracteristicas del inicio y la propagacion de grietas,
indicando el mecanismo involucrado en ello y la condicién existente durante el mismo; en
tanto que el estudio sobre un corte perpendicular al plano de fractura, es decir, paralelo al
plano longitudinal de la probeta, permitié identificar el origen de grietas a lo largo del

conjunto formado por el substrato y el recubrimiento de TiN.
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Para llevar a cabo el estudio, en primer lugar se seleccionaron las probetas a ser
examinadas. Esta seleccion se hizo en base a los niveles de esfuerzo mas bajo y mas alto,
para los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga del material recubierto. Especificamente, en
cada caso se escogio la probeta con el numero de ciclos a fractura mas proximo al promedio
obtenido para un determinado nivel de esfuerzo. Asi, se seleccionaron cuatro (4) probetas
del material recubierto: dos (2) para los niveles de esfuerzo mas bajo y mas alto,
respectivamente, de los ensayos de fatiga y dos (2) para los niveles de esfuerzo mas bajo y

mas alto, respectivamente, de los ensayos de corrosion-fatiga.

Una vez seleccionadas las probetas, se procedié a cortar dos (2) pequefios trozos de cada
una, correspondientes al plano de fractura y a un corte perpendicular al mismo. Para
obtener una muestra del plano de fractura se efectudé un corte perpendicular a la seccion
calibrada de la probeta, a una distancia de aproximadamente 3 mm desde la fractura. Esto
se puede visualizar con facilidad en la figura 42, que ilustra la forma en que se realiz6 el
corte de las muestras examinadas por SEM. En cuanto al corte perpendicular al plano de
fractura, primero se identificé al menos un punto de inicio de grieta sobre el referido plano.
Luego se efectud un corte longitudinal a una distancia de aproximadamente 1 mm desde un
determinado inicio de grieta. Sobre el trozo de probeta que contenia tal inicio de grieta se
realiz6 un corte perpendicular a su seccion calibrada, a una distancia aproximada de 3 mm
desde la fractura. Todos los cortes se efectuaron con disco de diamante, empleando una
cortadora de precision marca LECO, modelo V'C-50, como la que aparece en la figura 43.

En la figura 44 se pueden apreciar los dos (2) tipos de muestra cortadas.



FRACTURA
PROBETA
DIRECCION DIRECCION
DE CORTE | DE CORTE

1 PLANO DE

FRACTURA

SECCION DE
FRACTURA

CON INICIO
CORTE LONGITUDINAL DE GRIETA

DE LA PROBETA

MUESTRA CON CORTE Ml:'lli_i:g\::"
PERPENDICULAR AL FRACTURA

PLANO DE FRACTURA

Figura 42. Corte de muestras examinadas mediante SEM.

Figura 43. Cortadora de precision con disco de diamante LECO VC-50.
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Figura 44. Muestras cortadas para evaluacion fractografica mediante SEM.

Después de haber cortado las muestras se procedi6 a limpiar las mismas con un equipo de
limpieza ultrasénica marca BUEHLER, modelo ULTRAMET II (ver figura 45). Para hacer
esto, se colocaron las muestras en un recipiente de vidrio con acetona y luego se
introdujeron en el equipo referido, durante quince (15) minutos. Este procedimiento se
repitié una segunda vez agregando nueva acetona al recipiente de vidrio y una tercera vez
reemplazando la acetona por alcohol. Posteriormente se secaron las muestras con un equipo

marca BUEHLER, modelo TORRAMET, que se puede observar en la figura 46.

Figura 45. Equipo de limpieza ultrasonica BUEHLER ULTRAMET II.
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Figura 46. Secador de probetas BUEHLER TORRAMET.

Las muestras con un corte perpendicular al plano de fractura debian ser pulidas, justamente
en la cara donde habia sido efectuado dicho corte, con el propésito de poder examinar el
conjunto formado por el substrato y el recubrimiento de TiN, especialmente la superficie de
¢éste ultimo y la intercara entre ambos. Por su reducido tamafio, que dificultaba la
manipulacion para el proceso de pulido, las muestras debieron ser embutidas en lucita

mediante un equipo marca BUEHLER, modelo SIMPLIMET 3, mostrado en la figura 47.

Figura 47. Equipo para embutido de probetas BUEHLER SIMPLIMET 3.
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El pulido se hizo mediante lijado con papeles esmeril de SiC, de granulometrias entre 600 y
1200 y acabado fino con pafio y alimina de 0.3 um. Para esto se emple6 la pulidora marca
BUEHLER, modelo ECOMET 35, que aparece en la figura 48. Un ultimo desbaste fino por

vibracion se hizo con un equipo marca BUEHLER, modelo VIBROMET 2 (ver figura 49).

Figura 48. Pulidora para preparacion metalografica BUEHLER ECOMET 5.

Figura 49. Equipo de desbaste fino por vibracion BUEHLER VIBROMET 2.

Para las cuatro (4) probetas seleccionadas del material recubierto se prepararon los dos (2)
tipos de muestra sefialados. Estas fueron montadas sobre pequefios soportes metalicos para
su observacion en un microscopio electrénico de barrido marca Hitachi, modelo S-2400,

mostrado en la figura 50, y en otro marca Philips, modelo XL 30, como el de la figura 51.
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Figura 50. Microscopio Electronico de Barrido Hitachi S-2400.

|

“u

Figura 51. Microscopio Electronico de Barrido Philips XL 30.

Se realizaron varias sesiones de SEM para examinar todas las muestras. Durante tales
sesiones se tomaron fotografias de las superficies de fractura, de la intercara substrato-

recubrimiento y otros detalles de interés.
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2.11.2. CARACTERIZACION MORFOLOGICA DEL RECUBRIMIENTO

Haciendo uso de los dos (2) equipos de SEM indicados anteriormente (figuras 50 y 51) se
llevé a cabo un estudio morfoldgico del recubrimiento para identificar las caracteristicas del
mismo luego del proceso de deposicion. Dicho estudio se enfocd principalmente en la
observacion de la superficie externa del recubrimiento, o pared lateral del mismo, y del

conjunto formado por éste y el substrato.

Tal como fueron recibidas luego de la deposicion, se utilizaron dos (2) probetas de traccion
y dos (2) probetas de fatiga para estudiar las caracteristicas morfoldgicas del recubrimiento.
Efectuando un par de cortes perpendiculares a la seccion calibrada de cada probeta de
traccion y de fatiga se obtuvieron cuatro (4) pequefas muestras de seccion circular, para
observar la pared del recubrimiento. Estos cortes se efectuaron con una cortadora de

precision LECO VC-50 (figura 43).

Para observar el conjunto substrato-recubrimiento se realizd6 un corte longitudinal
(perpendicular a la seccion transversal) a una de las muestras obtenidas a partir de las
probetas de fatiga. Con este corte se obtuvo una muestra que fue pulida en su seccion
longitudinal siguiendo el procedimiento descrito para la preparacion de un tipo de muestra

en el estudio fractografico.

2.12. MICROSCOPiA ELECTRONICA DE TRANSMISION (TEM)
Por tener un envejecido a 120 °C, la aleacion de aluminio 7075-T6 es susceptible a cambios
en su microestructura ante cualquier aumento de temperatura que supere tal valor. Estos

cambios afectan directamente las propiedades mecanicas del material y, por ende, las de
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cualquier otro compuesto donde se utilice el mismo como substrato. Los procesos de
deposicion fisica en estado de vapor (PVD) tipicamente se realizan a temperaturas
superiores a los 120 °C, aunque en algunos casos se ha logrado obtener tasas de deposicion
aceptables a temperaturas inferiores a los 100 °C. Pese a que la empresa encargada de la
deposicion del recubrimiento de TiN, ofrecié hacerla a una temperatura inferior a la de
envejecido del substrato, se realizd una evaluacion del substrato antes y después de la
deposicion mediante Microscopia Electronica de Transmision (TEM: Transmission
Electron Microscopy), con el fin de identificar cualquier cambio que pudiese haber

ocurrido en su microestructura como consecuencia del proceso.

Usando la cortadora de diamante mostrada en la figura 43 se cortaron trozos longitudinales
de un (1) cilindro sin recubrir como el de la figura 26, y de otro recubierto. A partir de estos
trozos se obtuvieron hojas delgadas en forma de disco, o “foils”, de ambas condiciones del
material, que fueron evaluados por TEM. Los “foils” fueron preparados tomando como
base la metodologia desarrollada en trabajos previos [PARK y ARDELL 1983, PARK 1988].
En este sentido, se hizo un desbaste de los trozos cortados con papeles esmeril de SiC de
granulometrias 600 y 800, hasta que tuvieran un espesor de 0.05 mm. Sobre estos trozos se
cortaron discos de 3 mm de diametro utilizando un pequefio troquel. Con un equipo marca
Struers, modelo Tenupol-3 (ver figura 52), se hizo el adelgazamiento final por
electropulido, empleando como electrolito una solucién con 30% de acido nitrico (HNO;) y
70% de metanol (CH3;0H). Este electropulido se hizo con una tension de 12 V y a una
temperatura inferior a 0 °C. Las muestras en forma de disco (foils) fueron limpiadas con
etanol, metanol y agua destilada y secadas cuidadosamente con papel de filtro. Para su

adecuada proteccion cada “foil” fue colocado dentro de una capsula de gelatina y guardado
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en un desecador. La figura 53 muestra algunos de los “foils” preparados dentro y fuera de

las capsulas de gelatina.

-h-__

Figura 52. Equipo de electropulido Struers Tenupol-3.

Figura 53. Muestras preparadas para evaluacion por TEM (foils).

Se empled un microscopio electronico de transmision marca Phillips, modelo CM 10, para
examinar los “foils” obtenidos y, por lo tanto, caracterizar la microestructura del substrato
antes de la deposicion y luego de la misma. En la figura 54 se puede observar el

mencionado equipo.



Figura 54. Microscopio Electronico de Transmision Phillips CM 10.
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III. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. METALOGRAFiIA DEL SUBSTRATO
Las microestructuras correspondientes a las secciones transversal y longitudinal de las

probetas cilindricas de substrato se pueden apreciar en las figuras 55 y 56, respectivamente.

Figura 55. Micrografia optica de la microestructura de la aleacion de aluminio 7075-T6

(substrato) en la seccidn transversal de una probeta cilindrica.

Figura 56. Micrografia dptica de la microestructura de la aleacion de aluminio 7075-T6

(substrato) en la seccion longitudinal de una probeta cilindrica.
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En las figuras anteriores puede notarse que la microestructura del substrato estd constituida
principalmente por particulas de segunda fase distribuidas de manera aleatoria sobre la
matriz de aluminio (solucidn sélida a). Tanto la microestructura como las particulas estan

orientados en la direccion de extrusion de las barras en la figura 56.

3.2. COMPOSICION QUIMICA DEL RECUBRIMIENTO

Como resultado del analisis efectuado mediante la técnica SNMS se obtuvo el perfil de
composicion quimica mostrado en la figura 57. En este se puede apreciar claramente el
cambio en la concentracion en porcentaje atomico de nitrogeno y titanio, desde la superficie

del recubrimiento hasta el substrato, fundamentalmente aluminio.
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Figura 57. Perfil de composicion quimica del recubrimiento de TiN obtenido por SNMS.
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Observando detalladamente las lineas de color rojo y azul, correspondientes a las
concentraciones de nitrégeno y de titanio, se puede decir que el espesor del recubrimiento
es de aproximadamente 1.6 um y que su composicion es casi estequiométrica. Asi mismo,
se puede ver que en la intercara existe un pequefo pico en la concentracion de Ti, que
indica la presencia de una delgada capa intermedia del mismo de aproximadamente 0.1 pm

de espesor.

Teniendo en cuenta el espesor aproximado del recubrimiento, se puede determinar con
cierta precision la concentracion que tienen el nitrégeno y el titanio a través del mismo vy,
por ende, su estequiometria. Una revision detallada de los datos del perfil de composicion
permite obtener los valores de concentracion promedio que aparecen en la tabla 4. Estos
valores han sido medidos para dos (2) intervalos de profundidad, uno de 0.02 a 1.6 um,
abarcando la extension estimada del recubrimiento, y otro de 0.09 a 1.5 pum, siendo mas
conservativo y evitando desviaciones tanto en la intercara como en la superficie del

recubrimiento.

Tabla 4. Concentracion promedio de nitrogeno y titanio a través del recubrimiento de TiN.

Intervalo de Concentracion de | Concentracion de
Profundidad Nitrogeno Titanio
(um) (% atémico) (% atomico)
0.02 - 1.60 47.34 52.42
0.09 - 1.50 47.27 52.52

Resolviendo una simple regla de tres matematica con los porcentajes atdbmicos de nitrogeno

y titanio que se indican en la tabla anterior, se obtiene la estequiometria del recubrimiento.
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De esta manera, para los dos intervalos de profundidad analizados existe una relaciéon 10 a
9 entre el titanio y el nitrogeno, respectivamente, lo que quiere decir que la estequiometria

del recubrimiento es TiNjg.g¢.

Es conveniente sefialar que el perfil de composicion se obtuvo en un punto de una muestra
cilindrica (ver figura 26) recubierta, por lo que el espesor de recubrimiento medido no es

confiable ni se puede establecer como definitivo.

3.3. ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO
Los valores de los diametros D.; y D. medidos con el analizador de imagenes y el
correspondiente espesor del recubrimiento (E,) calculado se encuentran contenidos en la

Tabla 5. Cada valor de D, y de D,, es el promedio de diez mediciones en un mismo crater.

Tabla 5. Resultados de la prueba efectuada con el CALOTEST y espesor

calculado del recubrimiento de TiN.

Medicién D D, E,
N° (nm) (1m) (nm)

1 418.52 727.64 23

2 438.60 747.88 24

3 374.00 732.75 2.6

4 384.09 757.60 2.8

5 346.68 730.61 2.7

6 300.39 739.15 3.0

Promedio 2.6

Desviacion Estandar 0.2
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Segun los resultados de la tabla 5, obtenidos para seis (6) mediciones distintas, el espesor
promedio del recubrimiento (£,) es de 2.6 um, con una desviacion estandar de 0.2 um. Este
espesor supera en aproximadamente 62% al valor obtenido mediante el perfil de
composicion de la figura 57 y su desviacion estandar es de £7.7%. Sin embargo, por ser
esta técnica mas rigurosa desde el punto de vista estadistico y gracias a la reducida

desviacion estandar obtenida, la estimacion de E, es aceptable.

El valor de E, encontrado para el TiN se encuentra dentro de los valores tipicos de espesor
(3-5 pm) para este recubrimiento. Tal pardmetro es empleado en la determinacion de la

dureza absoluta del recubrimiento.

3.4. DUREZA ABSOLUTA DEL RECUBRIMIENTO

En las tablas 6 y 8 se presentan los doce (12) valores de las diagonales d; y d> medidos para
cada carga, durante los ensayos de microdureza del substrato (7075-T6) y del material
recubierto (7075-T6 + TiN), respectivamente. Ambas tablas incluyen ademas el promedio y
la desviacion estandar de dichos valores. De forma similar en las tablas 7 y 9 se presentan
los valores de la diagonal promedio (d), la profundidad relativa de indentacioén (RID) y la

dureza Vickers (Hy) calculada para cada carga aplicada al substrato y al material recubierto.

Una grafica de los valores de dureza Vickers calculados para el material base y para el
material recubierto versus las diagonales promedio (d) obtenidas, en la figura 58, permite

apreciar la diferencia de tendencia que existe entre las mediciones para ambos materiales.
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Tabla 6. Diagonales medidas en los ensayos de microdureza Vickers de la aleacion de

aluminio 7075-T6 (substrato).

=) S =
Indentacién N° 5 |8
Carga Diagonal} % .‘E \5
(er) 1| 23|45 |e6|7|8|9ofw|lnun|n]|il|iz
i 931947919487 79]901]101] 94971971 9.7 19.20] 0.70
(nm)
10 d
(;1) 941989419894 1]91]198] 98] 94| 87| 91| 981]9.44] 0.35
U
4 155(1441 148 148|152 152144155152 14.4| 15.2] 14.8 (14.95] 0.39
25 (pm)
d
(:n) 15.0( 1571150 15.0| 1571 1571 15.0| 150 14.6 | 14.6| 15.0] 15.3 (15.13] 0.38
0
(dl) 20.61206(21.7121.3(22.0(21.3|21.3|22.0]21.7]21.3]21.7]21.3]21.39| 0.47
wm
50
(dz) 209121.61226]21.3(22.0(22.622.0]21.6]21.3]21.3]22.3]21.6]|21.75| 0.56
)
91 1303131.0(300]303]307|296|31.4]31.4|310(31.0]307]31.0]30.72| 0.56
(nm)
100 —
(1;) 31.4]30.7]30.3]30.3|30.3[30.7|30.7(30.7]30.3]282]30.7| 30.0 | 30.34| 0.75
U
4 42.6|42.2143.743.7|43.7|143.7|43.3|43.3|143.3(42.2|43.0]|43.3(43.17| 0.54
(nm)
200 d
(;1) 43.6(143.9143.9142.9|43.6|143.2|43.2|143.2143.9(42.9|43.9]43.9(43.50]| 0.42
U
4 53.8(52.7]53.1]523|53.1]52.7]52.7|53.1]|53.1|53.4]53.1]|53.1|53.01] 0.37
(m)
300 p
(:n) 54.0|53.7|53.7|53.7|53.7(53.7|53.0[51.9]53.3]53.3]53.7| 53.7|53.43| 0.54
0
d
(rln) 69.3(69.3]169.7]169.7(69.3]69.3]70.0]69.3]69.0|68.6|69.7|68.6|69.31| 0.44
0
500
d
(:n) 69.7 [ 70.0 1 69.3169.0 69.0] 69.7] 69.3| 68.6| 70.0 | 69.7 | 69.7 | 69.7 | 69.48| 0.43
0
91 1936982 982]100.0] 99.6 [100.4] 99.6 | 99.3 [100.0] 98.9 | 98.2 | 98.6 |99.13| 0.79
(nm)
1000 [——
(;1) 97.9(99.3199.3197.9(99.0]|983]197.6(97.6]97.9]97.6(99.3]98.6|98.34]| 0.71
i

Tabla 7. Diagonales promedio (d), profundidades relativas de indentacion (RID) y valores

de microdureza Vickers (Hy) obtenidos para la aleacion de aluminio 7075-T6 (substrato).

Carga (gr) 10 25 50 100 200 300 500 | 1000
d (um) 9.32 | 15.04 | 21.57 | 30.53 | 43.33 | 53.22 | 69.40 | 98.74
RID 0.512]1 0.826 | 1.185 | 1.677 | 2.381 | 2.924 | 3.813 | 5.425
Hy (GPa) 209 | 201 [ 1.95 ] 195 | 194 | 1.93 | 1.89 | 1.87




94

Tabla 8. Diagonales medidas en los ensayos de microdureza Vickers de la aleacion de

aluminio 7075-T6 recubierta con TiN.

° S =
Indentacién N° 5 |25
Carga Diagonal} § 'E ;E
(gr) 1| 2|3|4|5|6| 7|89 |w|u|ln|i|23
4 65161 )61 58| 61]61]61[61] 58] 61 (58] 6.1]6.08]0.21
(um)
10 4
(lzn) 56 | 59 59| 56|59]59]|59(59]63]59|59] 59]5.89]0.18
u
4 123113711341 1341 13.0(13.0| 13.0( 13.4| 13.0| 13.7] 13.0| 13.0 |13.15] 0.39
25 (um)
(d:n) 122112911291 12911291129 13.6 (129|129 129 13.2| 13.2]12.95] 0.33
i
d
! 19.5119.5]1 184119511951 19.1[195(19.5|19.5(19.1]19.1] 19.9]19.34| 0.36
50 (um)
(d:n) 1991199119.5119911951192(119.2(192|18.1(19.5]19.9] 19.2]119.40| 0.50
i
4 2851282 (28.5(28.5]12821274]1285]27.8(274]28.2]27.8]27.8]28.07| 0.41
(um)
100 y
(1211) 28212751265(27.2]128.61289]28.6]282(27.5|289]27.9]|27.9]127.99| 0.73
n
4 39.4141.2140.8140.4]138.3]139.7140.1|1404141.2]|140.8|41.2(41.2(40.37] 0.90
(um)
200 4
(lzn) 4041404 141.1140.81422|422(41.5(41.5(40.8|40.4]42.2]40.8]|41.17| 0.69
u
4 50.9150.5]150.9]|51.6]505]51.3]1505(509]|509]|509](50.9](50.9(50.90| 0.31
(um)
300 p
(:n) 50.5149.8149.5]151.2151.21509]|509|49.8149.8|49.8|49.8|49.8]|50.26] 0.63
i
4 67.5]166.1]66.1]166.1]1679]1675]|67.5]|675]|664]664]|668]|66.8|66.88] 0.67
500 (um)
d
(1211) 67.6]166.9]669]669]66.6]|66.6|67.2|672]|67.6|67.6|66.6|66.6|67.02] 0.43
i
4 96.0195.7196.0]96.0] 96.0]96.4]96.096.096.0]96.0] 96.0] 96.0 [96.03]| 0.15
(um)
1000 d
(:n) 96.5]194.8195.819551955]194.11958|9441944]962]96.2|96.2]95.44] 0.82
i

Tabla 9. Diagonales promedio (d), profundidades relativas de indentacion (RID) y valores

de microdureza Vickers (Hy) obtenidos para el material recubierto (7075-T6 + TiN).

Carga (gr) 10 25 50 100 200 300 500 | 1000
d (um) 599 | 13.05 | 19.37 | 28.03 | 40.77 | 50.58 | 66.95 [ 95.74
RID 0.329 | 0.717 | 1.064 | 1.540 | 2.240 | 2.779 | 3.679 | 5.260
Hy (GPa) 507 | 2.67 | 242 | 231 [ 2.19 | 2.13 | 2.03 [ 1.98
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—e— Substrato (7075-T6)
5 Material Recubierto (7075-T6+TiN)

Hv (GPa)
w

L 4
L 4

O T T I I I I I I I 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
d (um)
Figura 58. Variacion de la microdureza Vickers (Hy) del substrato (7075-T6) y del

material recubierto (7075-T6 + TiN) con las diagonales promedio (d) obtenidas para éstos.

En la figura 58 se puede apreciar que para el substrato la dureza presenta una tendencia casi
insignificante a disminuir, a medida que se hace mayor la diagonal promedio (d); incluso,
se puede decir que la tendencia es a estabilizarse. Para el material recubierto con TiN la
dureza exhibe una tendencia mas marcada, especialmente para 10 gr, a disminuir a medida
que aumenta d. Esto es una clara evidencia de la influencia que tiene el substrato sobre la
dureza compuesta (H¢) del material recubierto y de la influencia que tiene la carga sobre
Hy. Sin embargo, para determinar con mayor precision la influencia del substrato se
requiere de una apreciacion detallada del comportamiento de la dureza para muy pequefias
profundidades de indentacion, lo cual es posible mediante los modelos indicados en las

ecuaciones (6) y (7), de TUCK et al. [2000] y PucHI [2002], respectivamente.

Efectuando regresion lineal de la ecuacion (5) por el Método de Minimos Cuadrados se
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obtienen los pardmetros del modelo de MEYER que se muestran en la tabla 10.

Posteriormente, al efectuar regresion no lineal de las ecuaciones (6) y (7), esto es, al definir

la funcién objetivo de la forma

1

y resolver el siguiente sistema de ecuaciones:

W _o 00 _

oH, P,

0,

N A
0= {Hci—HC
-

}2

(26)

0, (27)

se obtienen los pardmetros correspondientes a los modelos de TUCK et al. y PUCHI que

aparecen en la tabla 11.

Tabla 10. Pardmetros del modelo de MEYER obtenidos para el substrato (7075-T6).

H ¢
n
(GPa)
2.0 1.96

Tabla 11. Parametros de los modelos de TUCK et al. [2000] y PucHI [2002] obtenidos

para el material recubierto (7075-T6 + TiN).

H
Modelo N Bo n
(GPa)
Tuck et al . 30.4 0.11 1.90
Puchi 31.5 0.09 0.67
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Con los datos de las tablas 10 y 11 es posible aplicar los dos modelos de dureza compuesta
(Hc) y obtener valores correspondientes a pequefias R/D a fin de evaluar la influencia del
substrato. En tal sentido, en la figura 59 se han graficado las variaciones, segun datos
experimentales y predichos por cada modelo, de la dureza compuesta y la del substrato con

respecto a la profundidad relativa de indentacion.

35.0

DATOS EXPERIMENTALES
W Substrato (7075-T6)
& Material Recubierto (7075-T6+TiN)

Modelo de Tuck et al. [2000]
30.0

Modelo de Puchi [2002]

25.0 A

20.0 A

15.0

DUREZA (GPa)

10.0

5.0 A
Substrato (Modelo de Meyer)

0.0 T T ‘
1.E-03 1.E-02 1.E-01 1.E+00 1.E+01

RID
Figura 59. Variacion experimental y tedrica de la dureza compuesta (H¢) y de la dureza del

substrato (Hs) con la profundidad relativa de indentacion (RID).
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Observando la figura 59 es posible notar que tanto el modelo de TUCK ef al. como el de
PucHIi tienen una concordancia satisfactoria con los datos experimentales de Hc. También
se puede notar en la figura que la influencia del substrato predicha por cada modelo difiere
de la predicha por el otro. Es asi que el modelo de TUCK et al. predice una influencia del
substrato a partir de una RID de aproximadamente 107, mientras que el modelo de PUCHI
tiende a ubicar tal influencia por debajo de este valor. Una aplicacion de este ultimo modelo
para valores de RID inferiores permite identificar la influencia del substrato en

aproximadamente 10~

Es notoria la similitud que existe en el valor predicho de la dureza absoluta del
recubrimiento de TiN, dada por Hy en la tabla 11, al ser de 30.4 y 31.5 GPa para los
modelos de TUCK et al. y PUCHI, respectivamente. Ambos valores se aproximan a la dureza
absoluta predicha por varios modelos tedricos para este recubrimiento en un trabajo previo

[PucHI 2002].

Se puede afirmar que para las cargas aplicadas H¢ puede determinarse mediante los dos

modelos empleados.

3.5. ESFUERZOS RESIDUALES

Con el analisis por XRD se logro hacer la medicion de los esfuerzos residuales en el
recubrimiento de TiN. Especificamente, el valor medido fue de —1149 + 140 MPa. Estos
esfuerzos compresivos se obtuvieron luego de un andlisis en el que se utiliz6 la reflexion

(422) del TiN, a un angulo 26 aproximado de 123.88°. Tal reflexion fue utilizada por
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constituir el pico del mayor dngulo sin sufrir interferencia de los picos del substrato, lo que
facilita la estimacion de cambios en los parametros de red mediante la Ley de Bragg y, por
ende, los esfuerzos asociados a dichos cambios (que son deformaciones) empleando

relaciones esfuerzo-deformacion que tienen forma similar a la ecuacion (9).

Se observd un parametro de red (a) de 0.4238 nm, que fue comparado con un valor

conocido (publicado) de 0.424173 nm.

Las constantes elasticas del TiN empleadas en el calculo de los esfuerzos residuales fueron:

E=424GPayv = 0.20.

Es apropiado destacar que los esfuerzos compresivos obtenidos son bajos en relacion con lo
que se ha reportado para el TiN en otros trabajos, tales como el de FISCHER Y OETTEL
[1996], que hallaron esfuerzos residuales entre —2 y —7 GPa para este recubrimiento, o el de

BERRIOS [2002] que reportd esfuerzos residuales de aproximadamente -5.7 GPa.

3.6. ENSAYOS DE TRACCION (CURVAS o-¢)

Las figuras 60 y 61 muestran las curvas o-¢ obtenidas para el substrato y el material
recubierto, respectivamente, luego de ensayar tres (3) probetas en cada una de estas
condiciones. Asi mismo, en las tablas 12 y 13 aparecen las propiedades estaticas o de
traccion obtenidas para cada probeta del substrato y del material recubierto y el promedio

en cada una de éstas condiciones con su desviacion estandar.
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Tabla 12. Propiedades de traccion obtenidas para el substrato (7075-T6).

Probeta N° (I\Zly’a) (hi;a) (1\21‘:3) Elo}zg?)c o
1 545 594 651 14
2 556 601 652 13
3 541 586 640 13
Promedio 547 594 648 13
Desv. Estandar 7 8 7 1

800
700
600 - /
£ 500 |
b /
s 400
N
S r
2 a
R 300 1
/ —— Probeta 1
200 —— Probeta 2
Probeta 3
|
1
100 |0
o
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Deformacion, ¢ (mm/mm)

Figura 60. Curvas de esfuerzo real (o) vs. deformacion real (¢) de la aleacion de

aluminio 7075-T6 (substrato).
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Tabla 13. Propiedades de traccion obtenidas para el material recubierto (7075-T6 + TiN).

S L4
Probeta N° c, u Oy Elon(g);acmn
(MPa) (MPa) (MPa) (%)
1 511 551 587 10
2 513 556 591 10
3 512 554 591 11
Promedio 512 554 590 11
Desv. Estandar 1 3 2 1
800
700 -
600 - P
—
/ -
= e
& 500 -
3 //
° /
s 400
|
—
4 300 /
// —— Probeta 1
200 / —— Probeta 2
f Probeta 3
100 - ,/
f/
/
0 \ L N B B B B T LA N
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07

Figura 61. Curvas de esfuerzo real (o) vs. deformacion real (¢) de la aleacion de

Deformacion, ¢ (mm/mm)

aluminio 7075-T6 recubierta con TiN.
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Observando las dos (2) tablas anteriores es posible notar que el esfuerzo real de fluencia a

0.2% de la deformacion total (c,), la resistencia a la traccion (S,), el esfuerzo real a carga

maxima (o,) y el porcentaje de elongacion del material recubierto con TiN son inferiores

que en el substrato. Estas disminuciones de las propiedades de traccion del material

recubierto con relacion al substrato pueden ser estimadas mediante las siguientes

expresiones:

A" Elongacion =

Ao O-y . . I
A’ o = y — Material Re cubierto
Yy
Y Substrato Y Substrato
’ ASu Su Material Re cubierto B S
A4S, = =
Y Substrato Y Substrato
o —0
' _ A O-u _ " Material Re cubierto
Ao, = =
u
Y Substrato Y Substrato
AEIOngaCién _ ElongaolonMaterialRe cubierto ElOngaClOi’l

Substrato

ElongaCZonSubstmto

ElongaCZOI’l Substrato

(28)

(29)

(30)

€2y

donde A’ indica variaciones relativas de los pardmetros indicados. Multiplicando el

resultado de estas expresiones por 100%, se obtienen los valores porcentuales que aparecen

en la tabla 14.

Tabla 14. Variacion relativa de las propiedades de traccion del material recubierto

(7075-T6 + TiN) con respecto al substrato (7075-T6).

A'c, A'S, Ao, A '"Elongacion
(%) (%) (%) (%)
-6.5 -6.8 -9.0 -21.5
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Las disminuciones en las propiedades de traccion sefaladas en la tabla anterior también

pueden apreciarse mediante una grafica comparativa de las curvas c-¢ promedio del

substrato y del material recubierto, tal como la mostrada en la figura 62.

Esfuerzo, s (MPa)

800

700

600

500 A

400 A

300

200 1 — Substrato (7075-T6)
—— Material recubierto (7075-T6 + TiN)

100

0 LA L S L L L L L R L B L L B L L L B Y L B L L B B L B LI BN L B R
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08
Deformacion, ¢ (mm/mm)

Figura 62. Comparacion de las curvas c-¢ del substrato y del material recubierto.

La figura 62 indica claramente una reduccion de la zona eléstica para el material recubierto,

que incide directamente sobre el valor o, y una reduccion uniforme en su zona plastica,

que indica un anticipo de la fractura y que aunada a la anterior reduccion (en la zona
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elastica) incide sobre los valores de S, 6, y el porcentaje de elongacion. Ademas de esto,
en la figura se puede notar con facilidad la gran similitud que tienen las pendientes de las
dos (2) curvas de esfuerzo-deformacion. La similitud de la pendiente en la zona plastica
puede interpretarse como un predominio de las propiedades del substrato en el
comportamiento mecanico del conjunto, mientras que la similitud de la pendiente en la
zona elastica se podria atribuir al hecho de ignorar el modulo eléstico (E£) del recubrimiento

por su reducido espesor.

Para verificar esto ultimo es conveniente hacer una estimacion del modulo elastico (E) del
conjunto; esto es, considerando el modulo elastico del recubrimiento. Tal estimacion puede

hacerse mediante una expresion de la forma
— k *
EMaterialRe cubierto (ERecubrimiento fr ) + (ESubstmto fs ) » (32)

donde f, y f; son, respectivamente, fracciones de area del recubrimiento y del substrato en la

seccion transversal de la probeta de traccion, de manera tal que
fo+f=1 (33)

Estas fracciones se obtienen mediante las siguientes expresiones:

_ 4g 34

fr_AT ( )
A

_ 35

/s y (35)

siendo, Ay Area inicial de la seccidn transversal de la probeta (area del substrato)
Agr: Area del recubrimiento en la seccion transversal de una probeta recubierta

Ar:  Area de la seccidn transversal de una probeta recubierta
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Segun la ecuacion (16) T* D02

en donde Dy es el didmetro de la probeta de traccidon sin recubrir (probeta de substrato).
Este diametro se puede identificar en la figura 63, que muestra el esquema de la seccién

transversal de una probeta de recubierta.

RECUBRIMIENTO

SUBSTRATO

Figura 63. Esquema de la seccion transversal de una probeta de traccion recubierta.

De la figura anterior se puede decir que

_x*(D, +2E) (36)

Ay = Ap — A (37)

Sabiendo que Dy = 6.25 mmy E, = 2.6 um, se tiene:

Ap=130.7307 mm’, Ar=30.6796 mm>, Ar=0.0511 mm’

Introduciendo estos valores en las ecuaciones (34) y (35), se tiene respectivamente:

£=0.0017, £, =0.9983



106

Sabiendo que E =71 GPay E =424 GPa, de la ecuacion (32) se tiene que:

Substrato Re cubrimiento

E

Material Re cubierto — 71 6 GPa
Como puede notarse, el modulo elastico obtenido para el conjunto (material recubierto) es
muy similar al del substrato. Esto indica que, al igual que en el comportamiento plastico,

existe predominio de las propiedades del substrato en la zona elastica.

Tanto en las figuras 60 y 61 como en las tablas 12 y 13 se puede notar que para el substrato
existe una desviacion ligeramente mayor en la zona plastica de la curva c-¢. Esto puede

deberse a la influencia del recubrimiento sobre las propiedades mecanicas del conjunto.

3.7. ENSAYOS DE FATIGA Y CORROSION-FATIGA

Los resultados de las mediciones efectuadas durante los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga
del substrato y del material recubierto se muestran de la tabla 15 a la 18. Estas tablas
indican el esfuerzo alternante (S) aplicado a cada probeta y el nimero de ciclos a la fractura
(N medido para las mismas. Adicionalmente, para cada nivel de esfuerzo aplicado en

fatiga y corrosion-fatiga se incluyen el promedio de Nyy su desviacion estandar.

Aplicando logaritmo de base 10 a los datos de las tablas 15, 16, 17 y 18 se han trazado las
curvas log S-log Ny correspondientes a los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga del substrato
y del material recubierto. Asi pues, las figuras 64 y 65 muestran las curvas obtenidas para
los ensayos realizados al aire, mientras que las figuras 66 y 67 muestran aquellas obtenidas

para ensayos en NaCl al 3% (corrosion-fatiga).



Tabla 15. Resultados de los ensayos de fatiga del substrato (7075-T6).

Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 93 000 1 55 500
2 182 900 2 25900
3 72 100 3 69 600
4 269 128 400 4 323 41 200
5 144 200 5 107 200
6 88 600 6 59 900
Promedio 118 200 Promedio 59 883
Desviacion Estandar 41 479 Desviacion Estandar 27 772
Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 17 400 1 9 000
2 21 500 2 6 400
3 377 25300 3 430 8 000
4 23 800 4 4 400
5 21 800 5 9200
6 12 900 6 8 700
Promedio 20 450 Promedio 7617
Desviacion Estandar 4 560 Desviacion Estandar 1 874

2.70

2.65

N

D

el
1

Log (S, MPa)

[\

o~

O
|

2.40

Log S =-0.1535Log N; + 3.2262
R? = 0.8920

3.50

3.90 4.30

4.70

5.10

Log (N, n° de ciclos)

5.50

Figura 64. Curva log S-log Ny, de resistencia a la fatiga del substrato (7075-T6)

ensayado al aire.
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Tabla 16. Resultados de los ensayos de fatiga del material recubierto (7075-T6 + TiN).

Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 590 500 1 136 700
2 244 400 2 87 400
3 128 900 3 106 500
4 219 95 000 4 269 92 400
5 121 000 5 47100
6 152 200 6 133 700
Promedio 222 000 Promedio 100 633
Desviacion Estandar 187 704 Desviacion Estandar 33279
Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 11 900 1 6 300
2 25 400 2 11 000
3 123 16 800 3 377 7 900
4 22 100 4 10 900
5 21 500 5 8 200
6 19 100 6 8 700
Promedio 19 467 Promedio 8 833
Desviacion Estandar 4707 Desviacion Estandar 1 826

Log (S, MPa)

[N

9%}

W
|

2.30

Log S =-0.1494Log N; + 3.1527
R?=0.8762

3.60

4.00

4.40

4.80

5.20

Log (N, n° de ciclos)

5.60

6.00

Figura 65. Curva log S-log N;, de resistencia a la fatiga del material recubierto

(7075-T6 + TiN) ensayado al aire.



Tabla 17. Resultados de los ensayos de corrosion-fatiga del substrato (7075-T6).

Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 77 200 1 38 500
2 72 500 2 52200
3 67 400 3 34 500
4 219 70 700 4 269 33 000
5 80 900 5 31300
6 54 000 6 35100
Promedio 70 450 Promedio 37433
Desviacion Estandar 9369 Desviacion Estandar 7 623
Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 16 200 1 11 600
2 16 300 2 8 400
3 123 16 900 3 377 9 800
4 19 300 4 9900
5 14 800 5 8 400
6 16 100 6 9 000
Promedio 16 600 Promedio 9517
Desviacion Estandar 1491 Desviacion Estandar 1211

2.60

2.55

Log (S, MPa)
N4 N N N
98] N AN i
()} (e} (9] S
1 1 1 1

2.30

Log S =-0.2587Log N + 3.6026
R? = 0.9689

3.80

4.00

4.20

4.40

4.60

Log (N, n° de ciclos)

4.80

5.00

Figura 66. Curva log S-log Ny, de resistencia a la fatiga del substrato (7075-T6)

ensayado en una solucién de cloruro de sodio (NaCl) al 3%.
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Tabla 18. Resultados de los ensayos de corrosion-fatiga del material recubierto.

Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 158 900 1 82 200
2 131 600 2 32200
3 90 800 3 35300
4 166 104 600 4 219 50 700
5 120 400 5 37 200
6 128 200 6 32 600
Promedio 122 417 Promedio 45 033
Desviacion Estandar 23 537 Desviacion Estandar 19 436
Probeta S Ny Probeta S Ny
N° (MPa) (n° de ciclos) N° (MPa) (n° de ciclos)
1 17 400 1 6 800
2 36 700 2 7 500
3 269 14 400 3 123 7 900
4 14 600 4 10 400
5 16 500 5 6 200
6 25100 6 7 600
Promedio 20 783 Promedio 7 733
Desviacion Estandar 8 726 Desviacion Estandar 1445

2.55

2.50
2.45

— 2,40
[

A
= 235 -
A

20230 -
-

2.25

2.20

L 2 4 *

Log S =-0.2279Log N; + 3.3935
R? =0.9308

3.70

4.00

4.30

4.60

4.90

Log (N4, n° de ciclos)

5.20

5.50

Figura 67. Curva log S-log Ny, de resistencia a la fatiga del material recubierto

(7075-T6 + TiN) ensayado en una solucion de cloruro de sodio (NaCl) al 3%.
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Las curvas mostradas desde la figura 64 hasta la 67 han sido trazadas con una tendencia
lineal que facilita el andlisis de regresion y, por consiguiente, la determinacion de los
parametros de las ecuaciones de BASQUIN correspondientes. Cada figura incluye la
ecuacion de la referida linea de tendencia y el cuadrado del coeficiente de correlacion (R%)

entre ésta y los datos experimentales graficados.

Mediante regresion lineal de las ecuaciones que aparecen en las figuras 64, 65, 66 y 67,
cuyos valores de R’ son aceptables, se obtienen los parametros 4 y m mostrados en la tabla
19, involucrados en las correspondientes ecuaciones de BASQUIN. En esta misma tabla se

muestra ademas la forma que tienen dichas ecuaciones.

Tabla 19. Parametros y ecuaciones de BASQUIN correspondientes a los ensayos

de fatiga y corrosion-fatiga del substrato y del material recubierto.

e, ) Medio de A Ecuacion de
Condicion de Material Ensayo | (MPa) m BASOUIN
Substrato (7075-T6) Aire | 1683.4 | 0.15 | S =1683.4 N, "

Mat. Recubierto (7075-T6 + TiN)| ~ Aire | 1421.4 | 0.15 | § =1421.4 N, "

Substrato (7075-T6) 3% NaCl | 4005.4 | 0.26 | S =4005.4 N,

Mat. Recubierto (7075-T6 + TiN)| 3% NaCl | 2474.4 | 0.23 | § =2474.4 N7

Para facilitar la descripcion del comportamiento a la fatiga y corrosion-fatiga mediante los
parametros sefialados en la tabla anterior, en la figura 68 se puede apreciar una grafica

comparativa de las curvas log S-log Nyobtenidas para el substrato y el material recubierto.
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Figura 68. Comparacion de las curvas log S-log N, de resistencia a la fatigay a la

corrosion-fatiga obtenidas para el substrato y el material recubierto.

Al observar la figura anterior se puede notar que para tres niveles de esfuerzo comunes,
especificamente de 269, 323 y 377 MPa, las curvas de fatiga y corrosion-fatiga del
substrato son diferentes; de hecho, esta tltima indica una reduccién en la vida a la fatiga del
substrato cuando es ensayado en NaCl al 3%. Adicionalmente se aprecia una disminucion
(algebraica) en la pendiente de la curva de corrosion-fatiga del substrato con relacion a su
curva de fatiga, que se hace muy clara al revisar el parametro m en la tabla 19, lo cual
evidencia el efecto de la corrosion, que se incrementa a medida que aumenta la duracion de

los ensayos, como ocurre para bajos niveles de esfuerzo. Esto se puede corroborar
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observando en la figura que para el esfuerzo mas bajo la dispersion de los datos es menor,

mientras que en los ensayos que se realizan al aire tipicamente sucede lo contrario.

En cuanto a las curvas del material recubierto (7075-T6 + TiN) la figura 68 permite
apreciar reducciones en la vida a la fatiga al aire y en el medio corrosivo, que pueden ser
estimadas a partir de las ecuaciones de BASQUIN que aparecen en la tabla 19 y de las
mediciones experimentales efectuadas. Para estimar las reducciones en la vida a la fatiga se
utiliza una expresion similar a las ecuaciones (28), (29), (30) y (31), que sirvieron para
estimar la variacion de las propiedades de traccion del material recubierto con relacion a las
del substrato. Asi se tiene:

N —-N,
10 () fMaterial Re cubierto fSUbSU”atO * 0
Reduccion (%) = 100% ,

S Substrato

(38)

donde N, tanto para el substrato como para el material recubierto, se obtiene despejando de

la ecuacion de BASQUIN, quedando de la forma

y 1/m
N, :(Ej (39)

Sustituyendo las constantes 4 y m para cada condicion de material y los valores de S'y Ny
medidos experimentalmente en los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga, se obtienen los
porcentajes de reduccion en la vida a la fatiga para ambos medios a varios esfuerzos
aplicados en comun. Una grafica de estos porcentajes de reduccion se puede apreciar en la
figura 69. En esta se puede notar que para los ensayos de fatiga la reduccion varié entre un
55% para 269 MPa y un 58% para 377 MPa, mientras que para los ensayos de corrosion-

fatiga varid entre un 45% para 219 MPa y un 55% para 323 MPa.
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Figura 69. Reduccion de vida a la fatiga al aire y en un medio corrosivo del material

recubierto con respecto al substrato.

Observando en la figura 68 la curva de fatiga al aire del material recubierto, se nota que
puede distinguir que la misma tiene igual pendiente que la curva obtenida (al aire) para el
substrato. Esto se identifica plenamente en la tabla 19 donde m es igual para ambas curvas.
Tal apreciacion puede interpretarse como una marcada influencia del substrato en el

comportamiento a la fatiga del conjunto.

La curva de corrosion-fatiga del material recubierto (figura 68) exhibe un comportamiento
similar a la de corrosion-fatiga del substrato, puesto que presenta una disminucion
(algebraica) en la pendiente con relacion a su curva de fatiga al aire, evidenciando el efecto

de la corrosion, que es mas pronunciado a bajos niveles de esfuerzo. Sin embargo, a
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diferencia de las correspondientes a los ensayos al aire, éstas no tienen igual pendiente. La
pendiente de la curva de corrosion-fatiga del material recubierto es ligeramente mayor que
la de corrosion-fatiga del substrato, lo que indica un mejor comportamiento del conjunto
para bajos esfuerzos en este tipo de ensayo. Teniendo en cuenta que para estos esfuerzos
aumenta el efecto de la corrosion y que ésta ultima actia a partir de la superficie del
material, es posible atribuir la mejoria en el comportamiento a la corrosion-fatiga al
recubrimiento de TiN depositado. En base a esto el recubrimiento de TiN debe ser mas

resistente a la corrosion que la aleacion de aluminio 7075-T6.

3.8. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

3.8.1. CARACTERIZACION MORFOLOGICA DEL RECUBRIMIENTO
Identificando las caracteristicas morfoldgicas del recubrimiento (R) en la figura 70 se tiene
la pared lateral del mismo vista en una probeta de fatiga. En dicha figura se nota una

delaminacion del recubrimiento (DLR).

DLR

AccV SpotMagn Det WD 1 200um
260 kV 4.0 100x SE 105 22

Figura 70. Falta de recubrimiento en una probeta de fatiga luego de la deposicion.
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Para identificar mejor la delaminacion del recubrimiento la figura 71 exhibe la ampliacion
de un detalle de la misma. Se puede ver una region del substrato (S) expuesta debido a la
delaminacién del recubrimiento. También puede verse que los bordes de la discontinuidad

son agudos.

e

AccV Spot Magn Det WD |—| 50 pm
: 25.0kV 40 500x SE 108 22
- e "

Figura 71. Detalle de la falta de recubrimiento en una probeta de fatiga

luego de la deposicion.

Por sus caracteristicas la delaminacion del recubrimiento encontrada influye en las

propiedades mecanicas del conjunto (substrato-recubrimiento).

Otra vista de la morfologia del recubrimiento se puede apreciar en la figura 72 que muestra
la pared lateral de otra probeta de fatiga. En ella resalta la presencia de una gran cantidad de
discontinuidades. Asi pues, se pueden observar una serie de porosidades (P) y pequefios
aglomerados de particulas del recubrimiento (APR) sobrepuestos. La figura 73 muestra un

detalle ampliado de las referidas discontinuidades. Esta observacion es de suma
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importancia puesto que permite dar por sentado el hecho de que las discontinuidades se

presentan como consecuencia del proceso de deposicion.

x1.0k 8128 20KV S0MN.

Figura 73. Detalle de la pared de recubrimiento de una probeta de fatiga

luego de la deposicion.
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En las figuras 74 y 75 aparecen las paredes de recubrimiento de las dos probetas de traccion
examinadas luego de la deposicion, las cuales se han identificado como T1 y T2 para
facilitar su distincion. En ambas existen una serie de discontinuidades en forma de rayas

que en su mayoria tienen una orientacion preferencial.

X

Det wbD ——
SE_

As

Figura 75. Pared de recubrimiento de la probeta de traccion T2 luego de la deposicion.
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Una mejor identificacion de las discontinuidades encontradas en las probetas de traccion se

puede hacer observando detalles ampliados de ambas en las figuras 76 y 77.

Figura 76. Detalle de la pared de recubrimiento de la probeta de traccion T1

luego de la deposicion.

% % i T g
- =20 8 ot e
AccV  Spot Magn Det WD ———
25 0kVY 4.0 3000x SE 107 3N
s A S P

- o

Figura 77. Detalle de la pared de recubrimiento de la probeta de traccion T2

luego de la deposicion.
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Mediante las figuras 76 y 77 se evidencia la presencia de porosidades (P) en el
recubrimiento de las probetas de traccion, que tienen principalmente forma de canales (P1);

aunque en una de las figuras se aprecia un agujero (P2).

El predominio de canales con orientacion preferencial en las paredes de recubrimiento de
las probetas de traccion puede atribuirse al acabado superficial de las mismas. Esto debido
a que, a diferencia de las probetas de fatiga, no fueron pulidas para reducir su rugosidad

promedio (Ra).

Las discontinuidades encontradas al estudiar las paredes laterales de recubrimiento se
pueden corroborar al observar en las figuras 78 a la 82 varios detalles del corte longitudinal
de una de las muestras de fatiga sin ensayar. Tales figuras indican diferentes
discontinuidades halladas en el conjunto substrato-recubrimiento de la muestra referida

luego de la deposicion.

AccV  Spot Magn Det WD ——— 5m
250 kv 4.0 5000x BSE 102 21

Figura 78. Cavidad (C) en la intercara de una probeta de fatiga luego de la deposicion.
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AccV  Spot Magn Det WD 1 5um
25 0kv 40 5b0oOOx BSE 102 21

Figura 79. Pequefia grieta en el recubrimiento de una probeta de fatiga y cavidad en su

intercara luego de la deposicion.

e

»
AccY Spot Magn Det \L 10 pm

250kV 40 2000x BSE 102 21

Figura 80. Delaminacion del recubrimiento en una probeta de fatiga

luego de la deposicion.
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AccY SpotMagn Det WD —— 10m
250KV 4.0 3000x BSE 102 21

-

Figura 81. Grietas en el recubrimiento y delaminacién del mismo en una probeta

de fatiga luego de la deposicion.

7

R

AccV  Spot Magn Det WD —— 5um
250kv 40 b000x BSE 102 21

Figura 82. Detalle de delaminacion del recubrimiento en una probeta de fatiga

luego de la deposicion.
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3.8.2. ESTUDIO FRACTOGRAFICO

Para facilitar la presentacion y discusion de los resultados del estudio mediante
Microscopia Electronica de Barrido (SEM), se han identificado las cuatro (4) probetas de
material recubierto (7075-T6 + TiN) examinadas de la siguiente manera:

U Probeta N° 1: Evaluada al nivel de esfuerzo mas bajo de los ensayos de fatiga al aire.

U Probeta N° 2: Evaluada al nivel de esfuerzo mas alto de los ensayos de fatiga al aire.

U Probeta N° 3: Evaluada al nivel de esfuerzo mas bajo de los ensayos de corrosion-fatiga.

U Probeta N° 4: Evaluada al nivel de esfuerzo mas alto de los ensayos de corrosion-fatiga.

En la figura 83 se puede apreciar la superficie de fractura de la probeta N° 1, observandose
un unico inicio de grieta (O), una gran regioén de propagacion o avance de grieta (AG) y una

region de fractura por sobrecarga (FS) que culmina en un labio de corte (LC).

cmnm

Figura 83. Superficie de fractura de la probeta N° 1 (§'=219 MPa, Ny= 244400 ciclos).
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La figura 84 permite apreciar con mayor claridad el inicio (O) y la direccion del avance de

grieta (AG) en la probeta N° 1.

Figura 84. Inicio de grieta en superficie de fractura de la probeta N° 1

(S'=219 MPa, N;= 244400 ciclos).

Ampliando atin mas el inicio de grieta de la probeta N° 1, en las figuras 85 y 86 se puede

apreciar junto a éste (a la derecha) una parte del recubrimiento (R) de TiN agrietado.

Figura 85. Ampliacion del inicio de grieta en superficie de fractura de la probeta N° 1.
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Figura 86. Detalle del inicio de grieta en superficie de fractura de la probeta N° 1

La figura 87 muestra con claridad el recubrimiento de TiN en la cercania al inicio de grieta

de la Probeta N° 1. Este se distingue del substrato (S) y se nota bastante agrietado.

x6.8k 8885 2B8kV Sum

Figura 87. Detalle del recubrimiento cercano al inicio de grieta en superficie de fractura

de la probeta N° 1 (S =219 MPa, N,= 244400 ciclos).
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Otra parte del recubrimiento (R) se aprecia en la figura 88, que muestra la pared lateral

cercana a la superficie de fractura (SF), que es parte de la seccion calibrada de la probeta.

-~ A b

x80@ 8086 28kV SOum

Figura 88. Pared de recubrimiento cercana a la superficie de fractura de la probeta N° 1

(8§ =219 MPa, Ny= 244400 ciclos).

La pared de recubrimiento mostrada en la figura 88 exhibe una serie de discontinuidades
similares a las encontradas previamente al caracterizar la morfologia del recubrimiento
sobre una probeta de fatiga (figura 72). Pueden observarse porosidades (P), en forma de
canales (P1) y agujeros (P2), y pequefios aglomerados de particulas del recubrimiento
(APR) sobrepuestos. Teniendo en cuenta que estas discontinuidades se deben al proceso de
deposicion, la region de recubrimiento agrietado que se observo cerca del inicio (figura 87)
se puede atribuir a la fractura por fatiga, que tal como se puede ver en la figura 89 esta

claramente diferenciada del resto del recubrimiento.
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Figura 89. Pared de recubrimiento cercana al inicio de grieta en la probeta N° 1

(S'=219 MPa, N;= 244400 ciclos).

Una observacion muy cercana del referido recubrimiento agrietado en la figura 90 facilita
la visualizacion de su estructura columnar. Esta fotografia fue tomada sobre la pared de
recubrimiento cercana a la superficie de fractura, con una inclinacion de aproximadamente
60°. En ella se puede apreciar ademaés la adherencia del recubrimiento (R) al substrato (S),

pese a encontrarse bastante agrietado en una pequena region circundante (ver figura 87).

x15k .8008 20kV cum

Figura 90. Estructura columnar del recubrimiento de TiN agrietado en la probeta N° 1.
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La figura 91 muestra la superficie de fractura de la probeta N° 2. A diferencia de la N° 1,
esta probeta presenta multiples inicios de grietas, que pueden ser agrupados mediante dos
frentes de avance (AG) principales, que son claramente visibles. De esta manera, del lado
izquierdo de la superficie de fractura se puede apreciar un frente de grieta creado a partir de
los inicios Oj, Oy, O3 y O4 y de la region 4, en la cual existen multiples inicios y pequefios
escalones de clivaje; mientras que del lado derecho los inicios Os, Og y O originaron un
segundo frente. La confluencia de ambos frentes de grietas ocasioné el escalon de clivaje
(EC) indicado en la figura y cre6 una region comun de fractura por sobrecarga (FS) seguida

de un labio de corte (LC).

cmm

Figura 91. Superficie de fractura de la probeta N° 2 (§ = 377 MPa, Ny= 8700 ciclos).

La existencia de multiples inicios en la superficie de fractura de la probeta N° 2 es

consistente con la fractura por fatiga a un alto nivel de esfuerzo.



129

Ampliaciones del inicio O; y del escalon de clivaje (EC) mostrados en la figura anterior se

pueden observar en las figuras 92 y 93, respectivamente.

x8@ 8839 20kV S500:m

Figura 92. Inicio de grieta O, en superficie de fractura de la probeta N° 2

(8'=377 MPa, N;= 8700 ciclos).

% ; v .
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x80 ©048 ZPkV SOBLM

Figura 93. Escalon de clivaje en superficie de fractura de la probeta N° 2

(§=377 MPa, Ny= 8700 ciclos).
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En la cercania al escalon de clivaje de la probeta N° 2 la pared de recubrimiento presento
grietas (G) significativas de tipo primario, tal como se muestran en la figura 94. Esta pared
al igual que la observada en la probeta N° 1 no es uniforme, pues en ella se aprecian

pequenas discontinuidades.

x80 8042 20KV 500Mm

Figura 94. Pared de recubrimiento cercana al escalon de clivaje de la probeta N° 2

(S'=377 MPa, N;= 8700 ciclos).

Para poder apreciar mejor las discontinuidades mencionadas y la penetracion de las grietas
(G) encontradas, en la figura 95 aparece la ampliacion de una pequeiia region de la pared.
Nuevamente se encuentran porosidades (P). La grieta atraviesa el recubrimiento, que se

mantiene adherido, y penetra el substrato.

Examinando las probetas de los ensayos de corrosion-fatiga, se tiene la superficie de
fractura de la probeta N° 3 en la figura 96. En tal superficie de fractura se evidencia

principalmente un unico inicio de grieta (O), el avance de dicha grieta (AG), una zona de
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sobrecarga y un labio de corte (LC). Ademas de esto se observan pequefias zonas oscuras

que indican productos de corrosion (PC).

x80@ 8843 20kV SOvm

Figura 95. Detalle de grieta en la pared de recubrimiento cercana al escalon de clivaje

de la probeta N° 2 (§'= 377 MPa, Ny= 8700 ciclos).

Zmm

Figura 96. Superficie de fractura de la probeta N° 3 (§'= 166 MPa, N;= 120400 ciclos).
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La superficie de fractura de la probeta N° 1 es muy similar a la de la probeta N° 3, de
hecho, fundamentalmente se diferencian en los productos de corrosion encontrados en esta
ultima y en la amplitud de la zona de sobrecarga en cada una. Teniendo en cuenta esto
resulta probable intuir un efecto reducido de la corrosiéon y, por ende un comportamiento
favorable del recubrimiento frente a la misma. Sin embargo, esto pierde fundamento al
tener en cuenta que el esfuerzo de aplicado a la probeta N° 3 fue aproximadamente un 76%
del aplicado a la probeta N° 1 y, pese a ello, fallo casi a la mitad de ciclos que ésta ultima.
Pierde aun mas fundamento al observar productos de corrosion (PC) en la ampliacion del
inicio de grieta mostrada en la figura 97. Este inicio de grieta aparece manchado, indicando

accion corrosiva por exposicion.

Figura 97. Inicio de grieta en superficie de fractura de la probeta N° 3

(8§ =166 MPa, Ny= 120400 ciclos).

Al ampliar ain mas el inicio de grieta de la probeta N° 3, como se muestra en la figura 98,
se puede ver mejor la evidencia de accidén corrosiva: productos de corrosion (zonas con

mayor brillo), una superficie manchada y crecimiento transgranular de la grieta.
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x500 80308 20kV 100um

Figura 98. Detalle del inicio de grieta en superficie de fractura de la probeta N° 3

(8= 166 MPa, Ny= 120400 ciclos).

La pared de recubrimiento cercana al inicio de grieta de la probeta N° 3 se presenta en la
figura 99. En esta se evidencia corrosion significativa en la region cercana al inicio y
pérdida o desprendimiento del recubrimiento (DR). El desprendimiento del recubrimiento
aunado a las otras evidencias notadas para esta probeta permite inferir la anticipacion de la
fractura por fatiga debido al medio corrosivo indicada en la curva correspondiente de la

figura 68.

TSP SNee s

x150 8832 20kV 2oovn

Figura 99. Pared de recubrimiento cercana al inicio de grieta de la probeta N° 3.
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La pérdida de recubrimiento evidenciada en la figura 99 resulta bastante l6gica si se toma
en cuenta que en las probetas N° 1 y N° 2 la pared lateral del recubrimiento present6 una
serie de porosidades (P) que exponen localmente al substrato. Esta exposicion facilita la
accion corrosiva del NaCl al 3% sobre el substrato, que es susceptible a este proceso. Una
vez corroido el substrato, los productos de la corrosién hacen que el mismo se ensanche,
conduciendo al desprendimiento del recubrimiento; incluso, este desprendimiento ocurriria
preferencialmente a través de las porosidades. Para corroborar este planteamiento la figura
100 presenta un detalle ampliado de la pared observada en la figura 99. Se observa en este
detalle un trozo de recubrimiento desprendido (DR) que tiene dos bordes uniformes. Estos
bordes coinciden con las porosidades en forma de canales encontradas en el recubrimiento.

Esto ultimo se puede ver a menor ampliacion sobre la misma pared en la figura 101.

x1.5k 8833 2ZBKV Z0um

Figura 100. Detalle de recubrimiento desprendido en la pared cercana al inicio

de grieta de la probeta N° 3 (S = 166 MPa, Ny= 120400 ciclos).
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Figura 101. Ampliacion de pared de recubrimiento cercana al inicio de grieta

de la probeta N° 3 (§ = 166 MPa, Ny= 120400 ciclos).

Como sucedid en la probeta N° 2, que también fue ensayada para alto esfuerzo, la
superficie de fractura de la probeta N° 4 presentd multiples inicios de grietas. El numero de
inicios (O) fue superior. Algunos estan indicados en la figura 102. También se encontraron
multiples escalones de clivaje (EC) de tamafio reducido, debido a la cantidad de inicios. Se
siguid encontrando un labio de corte (LC) y una zona de sobrecarga, que ocupd gran parte
de la muestra. Evidentemente el numero de inicios se increment6 debido a la presencia del

medio corrosivo.

En la figura 103 se puede notar que no existe evidencia de corrosion en la cercania a varios

inicios de grietas, ni en la cercania a los escalones de clivaje que ocasionan.
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Figura 103. Escalones de clivaje e inicios de grieta en superficie de fractura

de la probeta N° 4 (§ = 323 MPa, Ny= 7600 ciclos).
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Otra ampliacion de la superficie de fractura en la figura 104 si exhibe zonas manchadas,

indicando productos de corrosion.

Figura 104. Productos de corrosion en superficie de fractura de la probeta N° 4

(S'=323 MPa, N;= 7600 ciclos).

La figura 105 muestra parte del recubrimiento (R) de TiN en la cercania a la superficie de
fractura (SF) de la probeta N° 4. El mismo se observa bastante agrietado, pero adherido.

Esto se traduce como una ausencia de accion corrosiva en esa region.

r ’
Ve =]

x580 8615 20kV 100um

Figura 105. Vista del recubrimiento cercano a la superficie de fractura de la probeta N° 4

(S'=323 MPa, N;= 7600 ciclos).
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Un detalle del recubrimiento agrietado en la figura 106, permite apreciar levemente su

estructura columnar.

x8.0k 8019 20kV Sum

Figura 106. Estructura columnar del recubrimiento de TiN agrietado en la probeta N° 4

(S'=323 MPa, N;= 7600 ciclos).

La pared de recubrimiento cercana a un inicio de grieta de la probeta N° 4 presentada en la

figura 107 evidencia corrosion leve y pérdida o desprendimiento del recubrimiento (DR).

g
~

x400 8018 20kV 100um

S i

Figura 107. Pared de recubrimiento cercana a un inicio de grieta de la probeta N° 4.
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En la figura 108 se muestra la pared cercana a otros inicios de grietas, que presentan mayor
corrosion y productos de la misma y, a consecuencia de esto, mayor pérdida del

recubrimiento (DR).

Figura 108. Pared de recubrimiento cercana a varios inicios de grieta de la probeta N° 4

(S'=323 MPa, N;= 7600 ciclos).

Observando ahora los cortes perpendiculares al plano de fractura de las probetas se puede
notar en la figura 109 la bifurcacion de una grieta primaria (G) formada a partir de la
intercara de la probeta N° 1. Asi mismo se puede apreciar que sobre dicho punto comin
existe una delaminacién del recubrimiento (DLR), posiblemente debida a las porosidades
encontradas en la pared lateral de recubrimiento de esta probeta (ver figura 72) o a la
fractura del mismo como consecuencia del ensayo. Ambas grietas se propagaron hacia el

substrato (S).
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AccV  Spot Magn Det WD ——— &5um
250kv 40 5000x BSE 10.1 A

Figura 109. Bifurcacion de grieta primaria en un punto de la intercara de la probeta N° 1

(S=219 MPa, N;= 244400 ciclos).

A diferencia de la figura anterior, la figura 110 permite ver un par de grietas en el
recubrimiento (R) de la probeta N° 1 que no entran al substrato. Esto constituye una posible
evidencia del inicio de las grietas a partir de la superficie del recubrimiento. Tal apreciacion
puede reforzarse teniendo en cuenta que a pesar de la delaminacion del recubrimiento

(DLR) en un punto no se observan grietas formadas a partir del mismo.

De manera similar a la figura 110, las figuras 111 y 112 muestran, respectivamente, una
grieta en el recubrimiento que no se propaga hacia el substrato y una delaminacién del

recubrimiento a partir de la cual no ocurre formacion de grietas.
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R

Acc.Y  Spot Magn Det WD 1 5pm
250kV 40 5000x BSE 10.1 A

Figura 110. Grietas en el recubrimiento y delaminacion del mismo en la probeta N° 1

(S'=219 MPa, N;= 244400 ciclos).

AccV Spot Magn Det WD 1 Bpum
250kv 40 5000x BSE 10.1 A

Figura 111. Grieta en el recubrimiento de la probeta N° 1

(§=219 MPa, Ny=244400 ciclos).
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AccY SpotMagn Det WD 1 5m
26 0kv 40 b000x BSE 10.1 A

Figura 112. Delaminacion del recubrimiento en la probeta N° 1.

La figura 113 muestra una grieta (G) que atraviesa el recubrimiento y penetra el substrato
de la probeta N° 1. También muestra delaminacion del recubrimiento (DLR) y grietas en el

mismo que no llegan a propagarse hacia el substrato.

Vg o & : : = &
AccY SpotMagn Det WD b 50pum
25.0kV 4.0 702x  BSE 10.1 A

Figura 113. Grietas en el recubrimiento y propagacion de una de éstas hacia el substrato

en la probeta N° 1 (S =219 MPa, N,= 244400 ciclos).
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En la figura 114 aparece un desnivel en el recubrimiento de la probeta N° 2, que evidencia
delaminacién del mismo (DLR). Esta delaminacion puede coincidir con las porosidades

halladas en la pared lateral del recubrimiento de esta probeta (figura 95).

x4,@Kk 8132 28kv 10un

Figura 114. Delaminacion del recubrimiento en la probeta N° 2

(S'=377 MPa, N;= 8700 ciclos).

Al detallar mediante la figura 115 un par de grietas en el recubrimiento de la probeta N° 3,
se puede observar que éstas lo atraviesan y hacen incipiente su propagacion hacia el
substrato. Algo muy parecido a esto se observa en la figura 116, que detalla una grieta en el

recubrimiento de la probeta N° 4.

La figura 117 permite apreciar dos grietas (G) en el substrato de la probeta N° 4; una de
ellas (G)) atraviesa el recubrimiento, que permanece adherido, y la otra (G;) no lo hace,
puesto que se propaga hacia el substrato desde una region donde hay delaminacion del

recubrimiento (DLR). Se distinguen varias zonas en las cuales existe delaminacion del
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recubrimiento. Esto se corresponde con la pérdida o desprendimiento del recubrimiento
(DR) encontrada en la pared lateral de esta probeta como consecuencia del ataque corrosivo

(figuras 107 y 108).

x15Kk 8142 28kV

Figura 115. Detalle de grietas en el recubrimiento de la probeta N° 3

(S=166 MPa, N;= 120400 ciclos).

*

¢V SpotMagn Det WD —————— 5um
ook 0 poox Bseos D

¥:

Figura 116. Detalle de grieta en el recubrimiento de la probeta N° 4

(8= 323 MPa, Ny= 7600 ciclos).
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S SHLE, e
AccY Spot Magn Det WD ——
260kv 40 500x BSE 99 D i

Figura 117. Grietas en el substrato y delaminacion del recubrimiento en la probeta N° 4

(S'=323 MPa, N;= 7600 ciclos).

Otra grieta (G) en el conjunto substrato-recubrimiento (atravesando éste Ultimo) de la
probeta N° 4 se puede evidenciar en la figura 118. En ella puede notarse que el
recubrimiento permanece adherido al substrato ya que la grieta no tiende a propagarse a

través de la intercara.

silliccvY Spot Magn Det WD ——— 10 um
250kv 40 2000x BSE 99 D

Figura 118. Grieta en el conjunto substrato-recubrimiento de la probeta N° 4.
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3.9. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION (TEM)

De la evaluaciéon mediante TEM de muestras (foils) de la aleacion de aluminio 7075-T6
antes y después de la deposicion se obtuvieron las micrografias que aparecen en las figuras
119 y 120, respectivamente. En ambas se puede apreciar la microestructura del substrato

para las dos (2) condiciones indicadas.

En la figura 119 se puede ver una concentraciéon moderada de precipitados (color negro)
que se distribuyen en la matriz y en los limites de grano. Debido a esta ubicacion, a su
concentracion y a su tamafio, estos precipitados concuerdan con la fase # encontrada
previamente en la aleacion de aluminio 7075-T6 [DANH et al., 1983; PARK 1988]. Tales
precipitados también se observan en el substrato después de la deposicion del recubrimiento

de TiN (ver figura 120).

300 nm
e

Figura 119. Micrografia en campo claro (TEM) de la aleacion de aluminio 7075-T6.
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300 nm Lo

Figura 120. Micrografia en campo claro (TEM) de la aleacion de aluminio 7075-T6

después de la deposicion del recubrimiento de TiN.

Aunque a simple vista las micrografias anteriores se ven similares, es posible tratar de
identificar cualquier cambio que pudiese haber ocurrido en la microestructura mediante la
estimacion de dos pardmetros propuestos en trabajos previos [PARK Y ARDELL 1984; PARK
1988]: el tamafio de precipitado y el nimero de precipitados por unidad de area. Teniendo
en cuenta la micromarca sefialada en cada figura, el precipitado de mayor tamafno que
aparece en la figura 120 es aproximadamente un 16% mas grande que el de mayor tamano
de la figura 119. Asi mismo, el nimero de precipitados por unidad de area en el substrato
(figura 119) se incrementa en aproximadamente 5 % luego de la deposicion (figura 120).

No obstante, considerando el procedimiento realizado por otros investigadores [DANH et
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al., 1983; PARK Y ARDELL 1984; PARK 1988] para efectuar la medicion de los pardmetros
indicados se puede inferir que las variaciones mencionadas resultan estadisticamente poco

confiables. No por esto deben ignorarse en el analisis general de los resultados.



IV. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

4.1. ENSAYOS DE TRACCION Y ESTIMACION DE DUREZA

En base a los resultados obtenidos en los ensayos de traccion del substrato y del material
recubierto, se puede evidenciar la considerable influencia que tiene el substrato en el
comportamiento tanto elastico como plastico del conjunto (material recubierto). Esto
mediante la observacion de la similitud que tienen las pendientes de las curvas c-¢
obtenidas para el substrato y el material recubierto en cada una de las zonas indicadas.
Incluso se hizo una estimacion de la influencia del recubrimiento en el mddulo elastico (E)
del conjunto, obviamente asociado con el comportamiento en esta zona, encontrando que la

misma es insignificante.

Como resultado de los ensayos de traccion se encontr6 una disminucion en las propiedades
estaticas o a traccion del material recubierto con respecto a las del substrato (ver tabla 14).
Tal disminucion, ligeramente superior al 6% para el esfuerzo real de fluencia (c,) y para la
resistencia a la traccion (S,), no puede ser atribuida al recubrimiento de TiN puesto que el
mismo no influye sobre las propiedades intrinsecas del substrato; de manera que, aunque
sus propiedades sean inferiores, el conjunto debe tener al menos las mismas propiedades
que el substrato. Aunado a esto, el recubrimiento de TiN tiene una mayor dureza absoluta
que el substrato, lo que puede ser indicativo de propiedades mecanicas superiores, y
presenta esfuerzos residuales compresivos de 1.1 GPa que contribuyen a mejorar su
comportamiento a la traccion. Por estas razones y teniendo en consideracion la mencionada

influencia del substrato en las propiedades a traccion del material recubierto, se puede intuir
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un cambio en las propiedades del mismo (del substrato) durante la deposicion del
recubrimiento. Este cambio puede haber ocurrido en caso de haberse superado durante
dicho proceso la temperatura de envejecimiento de la aleacion de aluminio 7075-T6, que

especificamente es de 120 °C.

Para verificar cualquier cambio en las propiedades del substrato como consecuencia de la
deposicion del recubrimiento de TiN, se han realizado mediciones de dureza del mismo
luego de haber sido recubierto. En la tabla 20 se presentan los valores de las diagonales
promedio (d) obtenidos para las mismas doce (12) cargas aplicadas al substrato original y la
dureza Vickers (Hy) correspondiente. Asi mismo, en la tabla 21 aparecen los parametros de
la ley de MEYER obtenidos para el substrato luego de la deposicion del recubrimiento. Estos
ultimos pueden ser comparados con los obtenidos para el substrato original en la tabla 10,
mientras que los valores de dureza Vickers se pueden comparar mediante la figura 121, que

muestra una grafica de los mismos versus las diagonales promedio (d), para cada caso.

En la figura 121 se puede apreciar que existe una ligera disminucién en la dureza del
substrato luego de la deposicion del recubrimiento. Esta disminucidon se acentia un poco
mas a bajas cargas (y reducidas d), para las cuales se ubica entre un 2% y un 4%. Puede
notarse que Unicamente para dos (2) de las cargas aplicadas no existe disminucion en la
dureza (ver tabla 20), sino incrementos inferiores al 1% que se pueden considerar dentro de

la desviacion en las mediciones.

Los valores de dureza obtenidos para substrato después de la deposicion ratifican la

posibilidad de un pequefio cambio en sus propiedades.
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Tabla 20. Diagonales promedio (d) y valores de microdureza Vickers (Hy) obtenidos para

la aleacion de aluminio 7075-T6 después de la deposicion del recubrimiento de TiN.

Carga (gr) 10 25 50 100 200 300 500 | 1000
d (um) 9.53 | 15.28 | 21.66 | 30.96 | 43.44 | 53.24 | 68.95 | 98.48
H,, GPa 200 [ 1.95 ] 194 | 190 | 1.93 | 1.92 | 191 1.88

Tabla 21. Parametros del modelo de MEYER obtenidos para el substrato (7075-T6)

después de la deposicion del recubrimiento de TiN.
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n
(GPa)
1.95 1.98

2.50

2.30

1.70 -
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Figura 121. Comparacion de la microdureza Vickers (Hy) obtenida para el substrato

(7075-T6) antes y después de la deposicion del recubrimiento de TiN.
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4.2. MICROSCOPIiA ELECTRONICA DE TRANSMISION (TEM)

La diferencia encontrada mediante TEM en la microestructura del substrato luego de la
deposicion corrobora la hipdtesis del cambio en sus propiedades. La diferencia mas
resaltante en este caso fue el incremento de aproximadamente 16% en el tamano del
precipitado mas grande. Esto es muy importante puesto que las propiedades del substrato
dependen, entre otros factores, del tamafio que tienen sus precipitados y, en general, en la
medida en que este sea mayor sus propiedades mecanicas seran inferiores [DANH et al.,
1983; PARK Y ARDELL 1983; PARK 1988; LEE ef al., 1999]. DANH et al. [1983] y PARK
[1988] reportaron un crecimiento de los precipitados de la aleacion de aluminio 7075-T6
luego de someterla a un tratamiento denominado Retrogresion (Retrogression), mediante el
cual el material es expuesto a temperaturas superiores a la de envejecido durante intervalos
de tiempo determinados. En su investigacion PARK [1988] estimo6 la variacioén de dureza del
material en funcion de la temperatura y el tiempo de retrogresion, encontrando que la
misma disminuia en todos los casos y que dicha disminucion se hacia menor a medida que
se incrementaba el tiempo de exposicion y que la temperatura disminuia aproximandose a
la de envejecido. Como detalle interesante de este trabajo se reporta que la dureza
disminuye en 1.8% luego de treinta (30) minutos de exposicion a 200 °C y en 0.6% luego
de una exposicion a 180 °C durante el mismo intervalo de tiempo. Si se tiene en cuenta que
la deposicion del recubrimiento tarda mas de treinta (30) minutos y se considera lo antes
mencionado, se puede inferir que durante la misma se alcanz6 una temperatura ligeramente
superior a la de envejecido del substrato que ocasiond un cambio en sus propiedades

mecanicas.
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4.3. CARACTERIZACION MORFOLOGICA DEL RECUBRIMIENTO

Mediante la caracterizacion morfolégica del recubrimiento después de su deposicion se
encontraron fundamentalmente dos tipos de discontinuidades en su superficie o pared
lateral: porosidades y aglomerados de particulas sobrepuestos. Estas discontinuidades,
ocasionadas por el proceso de deposicion, originaron una delaminacion del recubrimiento
en gran cantidad de zonas, en las cuales quedd expuesto el substrato. Adicionalmente, las
referidas discontinuidades vistas en cortes longitudinales en los que se aprecia el conjunto
substrato-recubrimiento, constituyen grietas y cavidades en este ultimo. Tales grietas y
cavidades actian como concentradores de esfuerzo a partir de los cuales se propicia la

nucleacion de grietas por fatiga.

Pese a las discontinuidades encontradas, aparentemente el recubrimiento tiene buena
adherencia al substrato. Un claro ejemplo de ello se tiene en la figura 122 en la que se tiene
la pared lateral de recubrimiento de una probeta ensayada (y fracturada) en traccion. Se
nota en ella el recubrimiento bastante agrietado, pero adherido al substrato. Las zonas

donde no existe recubrimiento coinciden con las porosidades observadas en el mismo.

4.4. ENSAYOS DE FATIGA Y CORROSION-FATIGA

En lo que respecta a los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga en primer lugar es conveniente
sefalar que la similitud en la pendiente (m en la tabla 19) de las curvas del substrato y del
material recubierto, tanto al aire como en el medio corrosivo, evidencia una vez mas la
influencia del substrato en el comportamiento del conjunto. Observando con detalle estas
pendientes y las curvas log S-log Nymostradas en la figura 68, es posible distinguir el efecto

de la corrosion, que se hace mas notorio a bajos niveles de esfuerzo.
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Figura 122. Pared de recubrimiento agrietada en una probeta ensayada por traccion.

Al observar en la figura 68 las curvas de resistencia a la fatiga obtenidas para el substrato y
el material recubierto se puede notar la reduccion en la vida que exhibe este ultimo. Esta
reduccion, que oscila entre un 55% para 269 MPa y un 58% para 377 MPa, se puede
atribuir de forma directa a las discontinuidades encontradas en el recubrimiento y en forma

indirecta al cambio en la microestructura del substrato.

Sabiendo que en los ensayos de corrosion-fatiga el efecto de la corrosion se acentiia a bajos
esfuerzos y que la misma acttia a partir de la superficie, pudiera parecer un tanto paradojico
el hecho de que la respectiva curva log S-log Ny del material recubierto tenga
(algebraicamente) mayor pendiente que la del substrato, teniendo en cuenta que el
recubrimiento tiene porosidades que dejan expuesto este ultimo. Sin embargo, considerando
que el material recubierto se comportaria mejor frente a la corrosion en comparacion con el

substrato sin recubrir y asumiendo un cambio en la microestructura del substrato como
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consecuencia de la deposicion del recubrimiento de TiN, es posible esperar una mejoria en
el comportamiento a la corrosion. Para el cambio especifico observado, de incremento en el
tamafio de los precipitados, este razonamiento adquiere mayor sustento puesto que en una
investigacion previa PARK [1988] reportd una mejor respuesta de la aleacion de aluminio
7075-T6 a la corrosion bajo tension luego de un tratamiento que incrementa el tamafio de

los precipitados.

4.5. ESTUDIO FRACTOGRAFICO

Segun la evidencia fractografica, en las zonas donde existe recubrimiento las grietas se
propagan desde el mismo hacia el substrato; mientras que en las zonas donde hay
delaminacién del recubrimiento las grietas se propagan hacia el substrato desde su
superficie. Siendo asi, la reduccion en la vida a la fatiga del material recubierto resulta
logica, ya que la nucleacion de grietas en ambos casos estara propiciada de forma
respectiva por la existencia de concentradores de esfuerzo y por la exposicion del substrato

con inferiores propiedades mecanicas.

Debido a las dos razones mencionadas anteriormente también se propicia la nucleacion de
grietas por fatiga en presencia del medio corrosivo. Es por esto que la vida a corrosion-

fatiga del material recubierto disminuy6 entre 45% y 55% con relacion a la del substrato.



CONCLUSIONES

En este estudio se ha encontrado que al depositar TiNjygy, mediante un proceso de
bombardeo i6nico por magnetron desbalanceado de campo cerrado (closed field
unbalanced magnetron sputtering), sobre la aleacion de aluminio 7075-T6 se obtiene un
recubrimiento de bajo espesor (2.6 um), con buena adherencia al substrato, propiedades
mecanicas superiores y esfuerzos residuales compresivos del orden de 1.1 GPa, pero con
una cantidad significativa discontinuidades en su superficie, principalmente porosidades y
aglomerados de particulas sobrepuestos. Ademas de esto, los resultados evidencian que la
deposicion del referido recubrimiento ha sido efectuada a una temperatura un poco mas
elevada que los 120 °C a los cuales se realiza el envejecimiento de la aleacion de aluminio
7075-T6. Esto ha traido como consecuencia un ligero crecimiento de los precipitados

existentes en el substrato y, por ende, una reduccion en sus propiedades mecénicas.

Por otra parte, el recubrimiento de TiNpgy depositado tiene una dureza absoluta de
aproximadamente 30 GPa que supera significativamente a la del substrato. Dicha dureza
puede determinarse de manera aceptable mediante los (2) modelos tedricos propuestos por

TucK et al. [2000] y PucHI [2002], que permiten separar la contribucion del substrato.

El cambio ocurrido en la microestructura (crecimiento de precipitados) ocasiond una
disminucioén ligeramente superior al 6% en el esfuerzo real de fluencia (c,) y en la
resistencia a la traccion del material recubierto, con respecto a las propiedades del

substrato.
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En cuanto a los ensayos de fatiga y corrosion-fatiga, las curvas logaritmicas de amplitud de
esfuerzo (S) versus ciclos a la fractura (Ny) trazadas y las ecuaciones de BASQUIN
determinadas sefialan que en ambos casos hubo reduccion en la vida del material recubierto
con relacion al substrato. Tales reducciones en la vida a la fatiga, tanto al aire como en
presencia de un medio constituido por una solucién de cloruro de sodio (NaCl) al 3%, son
atribuidas a las discontinuidades observadas en la pared lateral del recubrimiento, que
propiciaron la nucleacion de grietas por fatiga debido fundamentalmente a dos (2) razones,
a saber:
O Actuaron como concentradores de esfuerzo.
Q Expusieron la superficie del substrato cuyas propiedades mecanicas se habian reducido
debido a un cambio en su microestructura ocasionado por la deposicion del

recubrimiento.

La reduccion de la vida a la fatiga para el material recubierto estuvo en un intervalo entre
55 y 58%, mientras que en presencia del medio corrosivo (corrosion-fatiga) se ubico entre

un 45% y un 55%.

Como caracteristica peculiar, pese a la exposicion local del substrato debido a las
porosidades notadas en el recubrimiento, el comportamiento a la corrosion-fatiga del
material recubierto para bajos niveles de esfuerzo es ligeramente superior al del substrato,
lo que indica una mejor respuesta a la corrosion del conjunto (substrato-recubrimiento) para
los referidos niveles de esfuerzo. Esto puede explicarse en virtud de la presencia del

recubrimiento, aunque defectuoso, y del crecimiento de los precipitados existentes en la
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aleacion de aluminio 7075-T6, que previamente ha demostrado mejorar la respuesta a la

corrosion bajo tension.

Mediante un estudio fractografico se evidencidé que en el material recubierto las grietas se
propagan principalmente desde el recubrimiento hacia el substrato. También se pudo
apreciar que en pequefias zonas donde hay delaminacion del recubrimiento las grietas se
propagan hacia el substrato desde su superficie. Ambas formas de propagacion ocurren,
respectivamente, luego de la nucleacion propiciada por las dos (2) razones mencionadas

anteriormente.



RECOMENDACIONES

Es conveniente sugerir algunas recomendaciones que pudieran contribuir a entender mejor
los mecanismos involucrados en el comportamiento a la fatiga y corrosion-fatiga del

material recubierto estudiado y que permitan optimizar este comportamiento.

En primer lugar, seria interesante aplicar tratamientos térmicos mediante los cuales se
exponga la aleacion de aluminio 7075-T6 a temperaturas ligeramente superiores a los
120 °C antes de ser recubiertas, con el proposito de confirmar las conclusiones establecidas.
También seria interesante depositar otras estequiometrias del recubrimiento de TiN sobre el
mismo substrato a fin de determinar la influencia que tiene ésta en el comportamiento

mecanico del conjunto.

Para optimizar la deposicion y, por ende, las propiedades del material recubierto seria

adecuado mantener un control mas estricto y preciso de la temperatura durante el proceso.
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