i, Educacio'n ‘ ;%mmﬁ“ﬁ&m

%4
Secretaria de Educacién Publica

Instituto Tecnolégico de Pachuca

CARACTERIZACION TRIBOLOGICA DE RECUBRIMIENTOS PVD BASE OXINITRURO

BAJO LA OPCION:
TESIS

PARA OBTENER EL TITULO DE:
DOCTOR EN CIENCIAS EN INGENIERIA MECANICA

PRESENTA:
JESUS CORNELIO MENDOZA MENDOZA

ASESOR:
DR. EDGAR ERNESTO VERA CARDENAS
DR. JUAN MANUEL GONZALEZ CARMONA

SINODALES:
DR. ARMANDO IRVIN MARTINEZ PEREZ
DRA. ERIKA OSIRIS AVILA DAVILA
DRA. MARISA MORENO RiOS

Pachuca de Soto, Hgo. FEBRERO 2025
91 paginas

Carretera México-Pachuca Km. 87.5, Col. Venta Prieta

C.P. 42083 Pachuca de Soto, Hidalgo.

3 2025 Tels. 771 7113073, 771 7113596, 771 7113140, 771 7115119 y 771 7113399
. ARo de e-mail: cd_info@pachuca.tecnm.mx | www.pachuca.tecnm.mx
g‘ La Mujer

\U | 7 Indigena




Educacion L

Secretaria de Educacion Publica

Instituto Tecnolégico de Pachuca
Subdireccion Académica

Pachuca de Soto, Hidalgo, [EIEsIEELIFAVe
Circular No. DEP1/025/2025

C. MTRO. JESUS CORNELIO MENDOZA MENDOZA
PRESENTE

La que suscribe, jefa de la Division de Estudios de Posgrado e Investigacion, le comunica que los miembros de
la Comisién Revisora, designada por el Claustro Doctoral del Doctorado en Ciencias en Ingenieria Mecanica

para examinar su Tesis:

Caracterizacion tribolégica de recubrimientos PVD base oxinitruro

se han reunido, y después de intercambiar opiniones manifiestan su aprobacion de la Tesis, en virtud gue
satisface los requisitos sefalados por las disposiciones reglamentarias vigentesy, en consecuencia, se autoriza
su impresion.

Sin otro particular por el momento, me despido agradeciendo de antemano la atencion que sirva dar a la presente.

ATENTAMENTE
Excelencia en Educacion Tecnolégica:
“El Hombre Alii el Ingenio en Contacto con la Ciencia”»

.. EDUCACION @,.»

M. A. C. ELOD GUERRERO ORTIZ . 010 DE PACHUCA
JEFA DE LA DE ESTUDIOS DE POSGRADO E wzmeﬁﬁdﬁt" G be
DIVISION DE ESTY

| POSGRABDO E \N\/:'ST!GAC!ON

ccp. Archivo
ECGO/smg e

Carretera México-Pachuca Km. 87.5, Col. Venta Prieta

C.P. 42083 Pachuca de Soto, Hidalgo. F i
Tels. 771 7113073, 771 7113596, 771 7113140, 771 7115119 y 771 7113399 e- 't : ( ") 100/
[ ¥ p T pLastics:

i?\ 2025 mail: depi@pachuca.tecnm.mx | www.pachuca.tecnm.mx \

e

10 de
La Mujer
Indigena




. EDUCACION L

SRCRETARIA DF SDUCACION PUBLICA

Instituto Tecnolégice de Pachuaa

2020, Ano de Loona Vicario, Hanomarita Madre de Ia Patris

pachucs, Hgo., HNERENER
or1eTo o RN

Asunto: Constancia de Liberacién del protocolo de trabajo

C. JESUS CORNELIO MENDOZA MENDOZA
ESTUDIANTE DEL DOCTORADO EN CIENCIAS EN INGENIERIA MECANICA
PRESENTE

Per este conducto le comunico que derivado de la revisién a la propuesta del
protocolo de trabajo de su tema de tesis “Caracterizacién tribolégica de
recubrimientos PVD base oxinitruro” por parte del Comité Tutorial, se ha
dictaminado en comin acuerdo la Aceptacién del mismo.

No omito mencionar que la aceptacién implica que a partir de la presente fecha y
hasta la conclusién de su tesis, deberd reportar semestralmente o cuande asi lo
determine su Comité Tutorial, la atencién a las observaciones y el avance en el
desarrollo de su tema de tesis. En caso contrario, deberd consultar con su Tutor
Académico y/o Coordinador del programa de posgrado el proceder ante la situacién
en particular que tenga presente.

Sin otro particular, aprovecho la ocasién para enviarles un cordial saludo.

8 SEP | Y e

ATENTAMENTE Asenarania or Mt
E1 Al el Ingenio en C: con la Ciencia e semra v )

INSTITUTO TECNOLOGICO DE PACHUC/

M.A.C. E \GUERRERO ORTIZ DIVISION DE ESTUDIOS
JEFA DE L IVISTION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION pep0oSGRADO EINVESTICACIAN
ITPACHUCA

Cep. Dr. Edgar Ernesto Vera Cérdenas.- Director de Tesis y Tutor Académico
Dra. Erika Osiris Avila Davila.- Coordinadora del Doctorado en Ciencias en Ingenierfia MecAnica
Dr. Edgar Ernesto Vera Cérdenas.-Presidente del Claustro Doctoral del Doctorado en Ciencias en
Ingenieria Mecanica

c.p. Archivo

ECGO/eeve

W% . ERCH, BX WYY, 1 tpachuca . edu. mx



@Educacién N ET

Sacratarfa de Bducacisn Pibjica

Institute Tecnolégico de Pachuca

Pachuca de Soto, Hidalgo a, 24 de febrero de 2025.

CARTA DE RECONOCIMIENTO DEL(LA) AUTOR(A) DE LOS DERECHOS
A FAVOR DEL TECNM

TECNOLOGICO NACIONAL DE MEXICO
PRESENTE:

Bajo protesta de decir verdad, JESUS CORNELIO MENDOZA MENDOZA, adscrito(a) al
Tecnoldgico Nacional de México Campus Pachuca, manifiesto que en cumplimiento con
mis actividades relacionadas con la TESIS DEL DOCTORADO EN CIENCIAS EN INGENIERIA
MECANICA titulada CARACTERIZACION TRIBOLOGICA DE RECUBRIMIENTOS PVD BASE
OXINITRURO.

Con base en lo anterior, y con fundamento en los articulos 83 de la Ley Federal del
Derecho de Autor y 46 de su reglamento, reconozco gue el Tecnoldgico Nacional de
México es titular de los derechos primordiales sobre la misma vy le corresponden las
facultades relativas a la divulgacion, integridad de la obra y de coleccion, conservando el
derecho a figurar como autor.

Asi mismo respondo por la autoria y originalidad de la citada obra y relevo de toda
responsabilidad al Tecnolégico Macional de México de cualguier demanda o reclamo que
llegara a formular alguna persona fisica o moral que considere que con esta obra afecta
en alguno de los derechos protegidos por la ley en cita, asumiendo todas las
consecuencias legales y economicas.

ATEMTAMENTE
I | =i WP
& _____H_H- ~t_h_.-.=|~|l

JESUS CORNELIO MENDOZA MENDOZA

Carretera México-Pachuca Km. 875, Col. Venta Prieta

C.P. 42083 Pachuca de Soto, Hidalgo. 4 ?—'" 9 :
Tels. 771 F113072, 771 71135596, 771 7113940, T 1115119 y 771 7113399 - --c:- " ] mf
2025 mail: cd info@pachuca tecnmumx | www pachuca tecnmoms e 3 NS PLALTIED
| M ¥
uﬂ- M

L

Ao cla
La Mujer
Indigena




Agradecimientos

A la Secretaria de Ciencia, Humanidades, Tecnologia e Innovacién (CECIHTI) por la beca
otorgada durante el periodo de estudios de Doctorado en el cual desarrollé la presente tesis de

investigacion.

A mi director de tesis Dr. Edgar Ernesto Vera Cardenas por su apoyo, su valiosa orientacion y sus
criticas constructivas que fueron fundamentales para el desarrollo de este estudio. Su paciencia,
dedicacion y compromiso fueron esenciales para que pudiera llevar a cabo este proyecto de

investigacion con éxito.

A mi codirector de tesis Dr. Juan Manuel Gonzalez Carmona por su colaboracion, sugerencias y
valiosos aportes a este trabajo de investigacion, ademas por proporcionarme el acceso y el

asesoramiento en el uso de equipo de laboratorio.

A mis sinodales: Dr. Armando Irvin Martinez Pérez, Dra. Erika Osiris Avila Davila, Dra. Marisa
Moreno Rios, por formar parte de la comision revisora y por los valiosos consejos para la mejora

de esta investigacion.

Al Centro de Ingenieria y Desarrollo Industrial (CIDESI), por brindarme la oportunidad de utilizar

sus instalaciones y equipos de laboratorio, para el desarrollo de este trabajo de tesis.

A los Doctores de la Division de Estudios de Posgrado (DEPI) por haber colaborado en mi

formacion profesional.

A mi madre, a mis hermanos, y especialmente a mi esposa Guadalupe y a mi hija Maritza, por su
apoyo incondicional durante todo este proceso.



CONTENIDO

LISTA DE FIGURAS ..ottt sttt b et ne et e \%
LISTA DE TABLAS ...ttt e st e et e e e b e e e nnee e e sseeeaneeeas IX
RESUMEN ...t e et e e s e e e st e e e snb e e e snae e e nnaeeenneeas X
ABSTRACT .ottt ettt st ettt e b et b e st e bt ne e Rt b ettt et e neane s XI
CAPITULO L. INTRODUCCION ......coetiiereiieeicetese e sestsses s sssenss s sensnes 1
1.1. Planteamiento del problema y JUuStIfiCACION ...........cccvevieiieiieie e 1
1.2, ODJELIVOS ...ttt bbbttt bbb bt e e 3
1.2.1. ODBJELIVO GENEIAL ...t se et 3
1.2.2. ODjetiVoS BSPECITICOS ...cvveiiieieiiicie ettt re e e 3
IR T o 10 0] (= £SO ROR 3
1.4. Metodologia de trabajo........ccoeieeiirieieee e 4
CAPITULO I1. ESTADO DEL ARTE ...ooi ittt 6
CAPITULO HI. MARCO TEORICO ...ttt 13
T80 I ] T ] (o WSSOSO 13
3.2, TIPOS A UESGASLE ...ttt ettt bbbt 13
3.2.1. DESQASTE ADIASIVO .....eeiiieeiieiieie et 13
3.2.2. DESQASte A0NESIVO .......c.viiviiiicie ettt 14
3.2.3. DeSQaste POI Tatiga.......c.ccveiiiieiie et 15
3.2.4. DESYASIE POI BrOSION ......cvieeiietiiteieieeie sttt sttt sttt eresne e ene e 15
3.3. Deposicion Fisica de Vapor PVD ... 16
T 0 I V- o 10 - Tox o] o ISP 17
3.3.2. ATCO CALOUICO ... ettt sttt et e b sbe et sbe st e eneene e e e 18
3.3.3. Recubrimientos resistentes a temperaturas elevadas ............cccoooevereieninineiciees 20
3.3.4. Recubrimientos basados €N OXIJ0S ..........ccveirriiriiienesise e 20
3.4. M0delo de eStrUCTUIas 08 ZONAS ......ccueiueeieiieiiierie ettt sre e 21
3.5. Normas para pruebas de deSgaste .........cocveiieiiieiiii e 22
3.5.1. ASTM C-1624 Meétodo de prueba de adherencia por rayado dindmico..................... 22
3.5.2. ASTM G-99 Método de prueba de desgaste perno sobre diSCO ..........c.ccocvvvivrienne. 24



3.5.3. ASTM G-133 Método de prueba de bola sobre plano con deslizamiento reciprocante

.............................................................................................................................................. 25
CAPITULO IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL ....cccoiiiiiiieieeceseee e 29
4.1. Tamafio de muestra Para PrUEhaS..........cccvivieiierie i 30
4.2, IMTALEIIAIES ...ttt b et b ettt nre e e e ne e re e 30
4.3, Tratamiento tEIMICO ......cviveiieieieiese ettt e et sbeseesbe e raeneeneens 31
4.4. Deposicion del recubrimiento PVD por Arco CatodiCo .......ccevvevveieerieiieiieceeie e, 31
4.5. Caracterizacion de MAateriales ..........ccooeiiiiiiiiniee e 32
4.6. Prueba de desgaste perno SODIE dISCO .........ccuiirieierienierie s 34
4.7. Pruebas de desgaste por deslizamiento reciproCante ...........c.ccoovvveieieneneneseseseeieeeen, 35
CAPITULO V. RESULTADOS Y DISCUSIONES........c.ccoooeiiiiriiieiseneiee e 37
5.1. Difraccidn de rayos x y composicion quimica del recubrimiento de TiAION ................ 37
5.2 Microscopia de transmision TEM .........ccoceiiiiiiiiiine e 39
5.3. Acero H13 con recubrimiento de TIAION ........ccoviiiieiiceceee e 42
5.3, L. MICTOBSITUCTUIA ...ttt bbbttt bbbt b e 42
5.3.2. ESpesor, rugoSidad Y QUIEZA .........ccvcveieeiieeie e sie et sre s 43
5.3.3. Prueba de adherencia por método de rayado ...........ccocooeerennieneneneese e 45
5.3.4. Prueba de adherencia por método de indentacion Rockwell C ............cccovevvevevenennn, 49
5.3.5. Pruebas de perno SODre diSCO.......cciiiiiieiiiic e 50
5.3.5.1 Coeficientes de frICCION .......coovviiiiiiieieicee e 50
5.3.5.2 Perfilometria y tasas de deSQaSte ..........ccveereirererieesereee e 51
5.3.5.3. Microscopia optica y analisis SEM/EDS............ccccooiiiiiiniiesc e, 53
5.3.6. Pruebas de deslizamiento reCiproCante ..........c.cocvevveieeiieiicieese e 55
5.3.6.1. Coeficientes de frICCION ......ccevuiiiiiiiceeieee e 55
5.3.6.2. Perfilometria y tasas de AESASLE .........cccveieeiiiieiiece et 56
5.3.6.3. Microscopia optica y analisis SEM/EDS.............ccccooiiiiiiiiincie e 57
5.4. Acero D2 con recubrimiento de TIAION .......ccoiiiiiieiecereee s 59
5.4. 1. IMHICIOBSIIUCTUIA ...ttt sttt ettt e e s et e b e ene et e e nbeeneenneas 59
5.4.2. Espesor, rugosidad ¥ QUIBZA .........cccueeiieiiiieiiie e stie ettt et 60
5.4.3. Prueba de adherencia por el método de rayado ...........ccoceeveiereiinenenineseeeeee 61



5.4.4. Prueba de adherencia por método de indentacion Rockwell C ............ccccoeveveienennn, 66

5.4.5. Pruebas de perno SODIE dISCO.........ccuiiiieieieierie sttt 66
5.4.5.1 Coeficientes de TrICCION .......ccovviiiiiiiiicieee e 66
5.4.5.2 Perfiles y tasas A€ AESASIE .........ccveiieriiiieieeie e e e 67
5.4.5.3. Microscopia optica y analisis SEM/EDS............ccccooiiiiiiniiin e, 68

5.4.6. Desgaste por moVimiento reCIPIOCANTE..........eiuerviriririeiiei e 70
5.4.6.1. COefiCientes de TIICCION ......oviiiiiiiiiceeiee e e 70
5.4.6.2. Perfilometria y coeficientes de deSgaste.........ccvvvereeiieiieiesie e 70
5.4.6.3. Microscopia optica y analisis SEM/EDS............ccccooiiniiiiniiies e, 71

5.5. Comparacion de propiedades de sustratos con y sin recubrimiento ...........cc.cccevevveriennne. 76
CAPITULO VI. CONCLUSIONES ......cooiiitieieeieseese e 80
REFERENCIAS ...ttt sttt sttt seebe bt ene et 81
ANEXOS ...t bttt r e r et e e re st e rears 86

ANEXO L. PUDIICACIONES ...ttt ettt e s e nteesteereenteenseaneenreas 86

Anexo 2. Participacion en eventos aCad€MICOS .........ccvevveiieieerieiieseeie e se e se e see e 87



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Metodologia de trabajo. ..........ccveieiieeiiie s 4
Figura 2. Proceso de desgaste abrasivo: a) abrasion de dos cuerpos, b) abrasion de tres cuerpos
[AA]. .ottt ettt 14
Figura 3. Proceso de desgaste adheSiVo [43].....ccoeieiieiieiiiie e 14
Figura 4. Proceso de desgaste por fatiga [45]. ....cceovieiieriiie e 15
Figura 5. Proceso de desgaste por roSION [46]........ccceiverieiieieere e 15
Figura 6. Desgaste corrosivo donde el deslizamiento rompe el.........cccovvveiieniiie e, 16

Figura 7. Evaporacion térmica: disefio basico de fuentes de evaporacion; (a) crisol, (b) alambre

=200] £ o [0 TSRS PRRTP 18
Figura 8. Reactor para deposicion de arco catodico [49]. .....c.ccvveieiieiieie e, 19
Figura 9. Diagrama del crater formado por el arco en el catodo y generacién de plasma [51]. ....20
Figura 10. Diagrama de Thornton [53]. ....coooeiiiiiiri e 22
Figura 11. Esquema del método de prueba de rayado [54]......cccccovevieiieiiiiiciecie e, 23

Figura 12. Esquema de prueba de desgaste de perno sobre disco. F es la fuerza normal sobre el
perno, d es el diametro del perno, D es el diametro del disco, R es el radio de la pista de desgaste
y w es la velocidad de rotacion del diSCO [55]. .ovivviiieiriiiieereee e 24
Figura 13. Esquema del probador de desgaste de deslizamiento reciprocante: 1. Celda de carga, 2.
Perno o bola, 3. Probeta, 4. Porta probetas, 5. Carga, 6. Motor reciprocante. ...........c.cccoeeveevvenenn. 26

Figura 14. Posibles situaciones de diferente resistencia al desgaste de probetas planas y de bola

515 OSSPSR SRPSPPTORRSROR 28
Figura 15. Metodologia eXperimental. ............c.cooveiiiieiieii e 29
Figura 16. Muestras de acero grado herramienta: a) AISI D2y b) AISIH13. ..., 31
Figura 17. Reactor PVD METAPLAS: a) Camara, b) Catodos, ¢) Sistema Planetario y d) Probetas
(070 0T I8N ]\ SRS SROSTPRSSI 32
Figura 18. Equipo experimental: a) Difractometro de rayos x, b) SEM/EDS, c¢) Microscopio éptico
confocal, d) perfilbmetro de contacto y e) Durémetro/probador de adherencia. ............c.ccocuvennee. 34
Figura 19. TribOmMetro Pern0 SODIE dISCO. .......oiviiuiriiriiiiiieiee et 35
Figura 20. Tribometro para ensayos de desgaste reCiproCante. .........ccovvveveeerereneniesieseseeeeneens 36
Figura 21. Huella de desgaste de ranura perfecta [65]. ........ccceiviiieiiiiiiiccc e 36

\Y



Figura 22. Difraccion de rayos X del recubrimiento (TiAION) en funcidén de la temperatura. .....37

Figura 23. XRD de recubrimiento de TIAION: a) XRD de 25 °C, 800 °Cy 900 °C, ......c.ccveuu.... 38
Figura 24. Imagenes TEM y patrones de difraccion del recubrimiento de TIAION...................... 39
Figura 25. Imagenes TEM de granos en el recubrimiento de TIAION. ..o e, 40
Figura 26. Im&genes TEM: a) Difusion del recubrimiento de TiAION, b) Microgota. ................. 40
Figura 27. Seccion transversal del sustrato y recubrimiento de TIAION........cccccocvvviiviiviierienienn, 41

Figura 28. Mapeo quimico del sustrato: a) Cromo, b) Molibdeno, ¢) Vanadio, d) Carbono......... 41
Figura 29. Mapeo quimico del recubrimiento de TiAION: a) Titanio, b) Aluminio, ¢) Nitrogeno, d)
(0 ) q T =10 o TSP PR PPRPTP 42
Figura 30. Microestructura del acero H13: a) Magnificacién x2000, b) Magnificacion x10,000. 43
Figura 31. Analisis EDS, composicion quimica del acero H13. .........cccccoveveieeie e, 43
Figura 32. Imagenes SEM: a) Seccidn transversal y b) superficie del recubrimiento de TIAION.44

Figura 33. Grafica del coeficiente de arrastre-fuerza normal-emision acustica vs desplazamiento.

........................................................................................................................................................ 46
Figura 34.Imagenes SEM: a) Primera falla Lc1, b) Segunda falla Lc2, ¢) Final de huella de rayado,
........................................................................................................................................................ 47
Figura 35. Mapeos quimicos de huella de rayado: a) Hierro, b) Titanio, ¢) Aluminio, d) Nitrégeno
A=) O 2T 1=] 1T T USSP TP PP PRPRORRRIN 47
Figura 36. Primera seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero H13 con TIAION. ........... 48
Figura 37. Segunda seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero H13 con TiAION........... 49
Figura 38. Prueba de adhesion ROCKWEIL C. ..........coiiiiiiiii e 50
Figura 39. Coeficientes de friccion de acero H13 y recubrimiento de TIAION. ........ccccccviiriennne, 51
Figura 40. Graficas: a) Perfilometria, b) Coeficientes de desgaste. .........cccoeveeveiveiiieveccesienen, 52
Figura 41. Pistas de desgaste: a) Acero H13 25 °C b) TIAION 25°C y c¢) TiIAION 900°C............ 53

Figura 42. Imagenes SEM de pistas de desgaste: a) Acero H13, b) Mapeo quimico acero H13, c)
TIAION 25 °C, d) Mapeo quimico TIiAION, e) TiAION 900 °C y f) Mapeo quimico TiAION 900

Figura 43. Coeficientes de friccion en pruebas a temperatura ambiente (25 °C) y con 200 °C.....55

Figura 44. Graficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste. .........cccoceveeieiieiieiiccc e, 56

VI



Figura 45. Huellas de desgaste reciprocante: a) Acero H13 y b) Acero H13 con recubrimiento de
TIAION, c) Magnificacién zona c y d) Magnificacion zona d..........c..cceeeveveieieninsieseeieeieee, 57
Figura 46. SEM: a) acero H13 TA, b) acero H13 200 °C, c¢) TIAION TA y d) TiAION 200 °C. .58
Figura 47. SEM: a) Acero H13 TA y b) Distribucion de oxigeno TA; ¢) Acero H13 200 °C, .....58
Figura 48. SEM: a) TiAION TA y b) Distribucién de oxigeno TA; c¢) TIAION 200 °C y d)

Distribucion de 0Xigen0 200 PC. ..ot et 59
Figura 49. Microestructura acero D2: a) Magnificacion x500, b) Magnificacion x5000. ............. 60
Figura 50. Analisis EDS, composicion quimica del acero AISI D2. .........cccovvevviveiievn e, 60
Figura 51. Im&genes SEM: a) espesor y b) superficie del recubrimiento de TiAION. .................. 61
Figura 52. Gréfica del coeficiente de arrastre-emision acUstica-carga vs desplazamiento............ 62

Figura 53. Imagenes SEM: a) Primera falla Lc1, b) Segunda falla Lc2, ¢) Final de huella de rayado,

d) Mapeo quimico falla Lc2 y d) Mapeo quimico final de huella de rayado. .............ccccovevvenennen, 63
Figura 54. Mapeos quimicos de final de huella de rayado: a) Hierro, b) Titanio, ¢) Aluminio,....63
Figura 55. Primera seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero D2 con TiAION.............. 64
Figura 56. Segunda seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero D2 con TiAION............. 65
Figura 57. Huella de prueba de adherencia Rockwell C en acero D2 con TiAION....................... 66
Figura 58. Coeficientes de friccion en acero D2 y recubrimiento de TIAION. .......cccccovcvrireene, 67
Figura 59. Gréficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste. ..........ccoeerereieneneinieneieee, 68
Figura 60. Pistas de desgaste: a) Acero D2, b) Acero D2 con TiAION y c) Acero D2 con TiAION
B 900 PC. ittt ettt Rt Rt R et et R e Rt e Rt Re et et et e bt ene et et e eneee 68

Figura 61. Iméagenes SEM de pistas de desgaste: a) Acero D2, b) Mapeo quimico acero D2, c)
TIAION 25 °C, d) Mapeo quimico TiAION, e) TIAION 900 °C y f) Mapeo quimico TiAION 900

OSSPSR 69
Figura 62. Coeficientes de friccion en acero D2 y recubrimiento de TIAION. ...........cccocoveenenen, 70
Figura 63. Graficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste. .........cccoceveeviiveiieiecce e, 71

Figura 64. Huellas de desgaste reciprocante: a) Acero AlSI D2, b) Acero D2 con recubrimiento de
TIAION, c) Magnificacion zona c y d) Magnificacion zona d...........ccceovvvrveiinenineninieeee, 72
Figura 65. SEM: a) Acero D2 TA, b) Acero D2 200 °C, c) TIAION TAy d) TiIAION 200 °C....73
Figura 66. SEM: a) D2 TA y b) Distribucion de oxigeno TA; c) D2 200 °C, d) Distribucion de
OXIGEN0 200 CC. ittt bbbt bbb bRttt bbbttt 74

Vil



Figura 67. SEM: a) TiIAION TA y b) Distribucién de oxigeno TA; c¢) TIAION 200 °C, .............. 75

Figura 68. Graficas: a) rugosidad, b) dureza, c¢) carga critica Lc1, d) carga critica Lc2................ 76
Figura 69. Coeficientes de friccion de pruebas de perno sobre disCo. ........ccccovevvevevieviciiesienenn, 77
Figura 70. Coeficientes de friccion de pruebas de deslizamiento reciprocante. ............ccccccevvennen. 78

VIl



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Aplicaciones comunes en la industria de los recubrimientos depositados por PVD [48].

........................................................................................................................................................ 17
Tabla 2. Cantidad de pruebas experimentales. ..., 30
Tabla 3. Composicién quimica del recubrimiento de TIAION. .......cccooveiiieii i 39
Tabla 4. Propiedades del acero H13 y del recubrimiento de TIAION. ........ccccccviveviiieiieiecienn, 45
Tabla 5. Propiedades de acero D2 y recubrimiento de TIAION. ......cccoeiviiiiie i 61
Tabla 6. Mecanismos de desgaste en pruebas de perno sobre diSCo. ........ccovvvrviiieiinieiieenenieiens 78
Tabla 7. Mecanismos de desgaste en pruebas de deslizamiento recirpocante. ...........cccccerveeenen. 79



RESUMEN

El presente trabajo de investigacion se realizd con la finalidad de evaluar y caracterizar las
propiedades triboldgicas del recubrimiento de Oxinitruro de Titanio Aluminio (TiAION), aplicado
por el método de deposicion fisica de vapor PVD por arco catodico, la finalidad es conocer la
resistencia al desgaste y la estabilidad térmica de este recubrimiento para poder aplicarlo en
herramientas de corte para aumentar la vida Util y eficiencia de corte. El recubrimiento se deposito
en sustratos de acero grado herramienta AISI H13 y D2. Se caracterizaron las superficies de los
recubrimientos antes y después de las pruebas mediante estudios SEM, EDS, rugosidad,
perfilometria, microindentacién, nanoindentacién y difraccion de rayos X. Se realizaron pruebas
de adhesion usando el método de prueba estandar para modos de resistencia de adhesion y falla
mecanica de recubrimientos duros mediante prueba cuantitativa de rayadura de punto Gnico bajo
la norma ASTM C1624. Se realizaron pruebas de desgaste por deslizamiento perno sobre disco y
desgaste por movimiento reciprocante bola sobre plano, en base a las normas ASTM G-99 y G-

133, respectivamente.



ABSTRACT

The present research work was carried out with the purpose of evaluating and characterizing the
tribological properties of the Titanium Aluminum Oxinitride (TiAION) coating, applied by the
PVD physical vapor deposition method by cathodic arc, the purpose is to know the wear resistance
and the thermal stability of this coating to be able to apply it to cutting tools to increase useful life
and cutting efficiency. The coating was deposited on AISI H13 and D2 tool grade steel specimens.
The surfaces of the coatings were characterized before and after testing by SEM, EDS, roughness,
profilometry, microindentation, nanoindentation and X-ray diffraction studies. Adhesion tests were
performed using the standard test method for adhesion strength modes and mechanical failure of
hard coatings by guantitative single point scratch test under ASTM C1624. Wear tests were carried
out by sliding bolt on disc and wear by reciprocating movement of ball on plane, based on ASTM

G-99 and G-133 standards, respectively.

Xl
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CAPITULO I. INTRODUCCION

1.1. Planteamiento del problema y justificacion

Los requisitos de la industria relacionados con el aumento de la eficiencia y la velocidad de los
procesos de maquinado hacen que el problema de la durabilidad y la fiabilidad de las herramientas
de corte sea extremadamente importante. EIl dafio severo por desgaste en herramientas de corte
usados en el sector industrial, causa pérdidas de eficiencia y en Gltima instancia puede ocasionar el
paro de la planta o interrupcion del servicio. Hasta la fecha, encontrar mejores soluciones para la
proteccion de herramientas de corte para aumentar la vida util sigue siendo un tema importante.
Para mejorar la vida Gtil de estos componentes se han aplicado recubrimientos duros para disminuir
el desgaste. El desgaste y el dafio de las herramientas de corte constituye una contribucion
significativa a los costos de produccion. En la actualidad, se estima que los costos de las
herramientas pueden constituir incluso del 8 al 15% de los costos totales de produccién [1]. EI PVD
(Physical Vapour Deposition) es una de las técnicas englobadas en la ingenieria de superficies, una
de las més extensas en la industria manufacturera, ya que permite mejorar propiedades superficiales
tales como la dureza, la resistencia al desgaste y el coeficiente de friccion. La industria del
maquinado y conformado, sigue siendo uno de los principales ambitos de aplicacion de
recubrimientos de tipo PVD. A medida que los procesos de fabricacién han ido evolucionando,
cada vez son mas exigentes los requerimientos que los recubrimientos deben cumplir: mayor
dureza, mejor adherencia, mayor resistencia al desgaste, mejor comportamiento ante la corrosion
y, cada vez mas, mayor resistencia a la oxidacion a temperaturas elevadas [2]. EI PVD permite
depositar recubrimientos con composiciones muy variadas, incluso fuera del equilibrio
termodinamico [3]. Gracias a sus excelentes propiedades mecanicas, su excelente resistencia al
desgaste y a la corrosion, los nitruros ternarios y cuaternarios se han utilizado ampliamente en
industrias productivas como la metalurgia, el desarrollo de herramientas de corte y los
recubrimientos resistentes a altas temperaturas. Los recubrimientos de nitruro se basan en
combinaciones de Ti, Al y Cr, entre otros [4]. Los recubrimientos de TiAIN incrementan la
capacidad de carga, reducen la transferencia de material y aumentan la resistencia al desgaste [5],
sin embargo, la adicion de oxigeno permitira aplicarlas a mayores temperaturas, el recubrimiento
de TIiAION con el contenido de oxigeno adecuado muestra una ligera disminucion en la dureza,

una mejora en el rendimiento a altas temperaturas y un mejor rendimiento de corte en seco [6]. Las
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propiedades de los recubrimientos de oxinitruro estdn muy influenciadas por la incorporacion de
oxigeno debido a los enlaces idnicos y metalicos que tienen efecto sobre la oxidacion, la estabilidad
térmica mejora con la introduccion de oxigeno [7]. Las actividades de investigacion especiales se
concentran en optimizar las propiedades del recubrimiento para mejorar el rendimiento de las
herramientas en aplicaciones de corte en seco, debido a la alta temperatura en el filo de la
herramienta durante el corte, es importante una alta estabilidad a la oxidacion de los recubrimientos
[8]. Las temperaturas de corte en seco de algunas herramientas estan entre 350 y 950 °C [9], las
herramientas de corte se dafian sustancialmente en el flanco y filo debido a severas condiciones de
servicio y tiene que ser reemplazadas cuando la herramienta no puede generar el producto deseado
[10]. La resistencia a la oxidacion a altas temperaturas y la resistencia al desgaste abrasivo son
necesarios en la superficie de herramientas de corte y los recubrimientos de oxinitruro son una
solucion prometedora [11]. EI comportamiento tribologico real solo puede determinarse
experimentalmente, los estudios triboldgicos de recubrimientos duros se realizan mediante ensayos
de deslizamiento, principalmente realizando pruebas de rayado (scratch test) y perno sobre disco
[12-14], analizando la superficie de la pista desgastada se puede obtener informacion importante
del proceso de desgaste y el comportamiento de adhesion entre el sustrato y el recubrimiento.

Este proyecto de investigacion pretende aportar conocimiento en el campo de la ingenieria de
superficies de los recubrimientos para aplicaciones en herramientas de corte a altas temperaturas.
Para ello se estudiara tribolégicamente el recubrimiento de TiAION aplicado por PVD por arco

catddico sobre acero grado herramienta AISI H13 y AISI D2.
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1.2. Objetivos

1.2.1. Objetivo general

Evaluar y caracterizar las propiedades triboldgicas del recubrimiento de TiAION aplicados por el
método de deposicion fisica de vapor (PVD) por arco catédico, con el fin de evaluar su resistencia
al desgaste y utilizarlo como recubrimiento en herramientas de corte para aplicaciones a altas

temperaturas.

1.2.2. Objetivos especificos

1. Depositar recubrimiento de TiAION sobre sustratos de acero grado herramienta AISI H13 y
AISI D2 por la técnica PVD por arco catddico, para estudiar sus propiedades basicas
(estructura cristalina, morfologia y composicion quimica) y su influencia en el
comportamiento mecanico y la adhesion de las superficies recubiertas.

2. Desarrollar la metodologia experimental que permita simular de la manera més cercana posible
las condiciones de operacién en aplicaciones de herramientas de corte, utilizando los equipos
triboldgicos de perno sobre disco y reciprocante.

3. Evaluar el comportamiento tribo-corrosivo del recubrimiento de TiAION, utilizando técnicas
complementarias para evaluar y cuantificar el desgaste, tales como microscopia Optica
confocal, electrénica de barrido y de transmision, con el fin de determinar la capacidad de los

recubrimientos para ser aplicados como tratamientos superficiales en herramientas de corte.

1.3. Hipdtesis

La aplicacion de recubrimientos de Oxinitruro de titanio aluminio (TiAION) sobre materiales
metalicos, con el método de deposicidn fisica de vapor por arco catédico (PVD), puede mejorar la
resistencia al desgaste y aumentar la vida Util de las herramientas de corte, al reducir el uso de

liquidos refrigerantes con lo que se impactara favorablemente al medio ambiente.
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1.4. Metodologia de trabajo
En la figura 1 se muestra el diagrama de flujo de la metodologia empleada en la realizacién de este

proyecto. Cada una de las etapas mencionadas se describe posteriormente.

1. Revision 6. Parametros de 7. Caracterizacion del
bibliografica pruebas tribologicas desgaste

2. Seleccién de 5. Caracterizacion de 8. Analisis de
sustratos probetas resultados

: A 4. Deposicion del
3. Tratamiento térmico recubrimiento de

y acabado superficial TiAION

Figura 1. Metodologia de trabajo.
1. Revision bibliografica: Actualizar los conocimientos a traves de la revision de la literatura

sobre trabajos académicos e informes técnicos de la industria de los recubrimientos
metélicos de oxinitruro.

2. Seleccion de sustratos: Investigar acerca de los materiales de acero grado herramienta
adecuados para depositar el recubrimiento.

3. Tratamiento térmico y acabado superficial: A las probetas se les aplicara un tratamiento
térmico principalmente para eliminar esfuerzos residuales en el material.

4. Deposicion del recubrimiento de TIAION: La aplicacion del recubrimiento en las probetas
de acero grado herramienta se realizara en un laboratorio del centro de ingenieria y
desarrollo industrial CIDESI.

5. Caracterizacion de probetas: Se caracterizaran las probetas con y sin recubrimiento para

determinar su microestructura, composicion quimica, dureza, rugosidad.
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6. Pardmetros de pruebas tribologicas: Los parametros de las pruebas de desgaste se
estableceran con base a las normas ASTM G-99 Y G-133 para ensayos de perno sobre disco
y deslizamiento reciprocante respectivamente.

7. Caracterizacion del desgaste: Para caracterizar el desgaste se utilizaran técnicas como
microcopia optica, SEM/EDS, perfilometria de contacto y pruebas de adhesion por rayado.

8. Andlisis de resultados: Se realizard la discusién de resultados en base a las pruebas
realizadas para determinar si el recubrimiento aplicado en sustratos de acero grado

herramienta se podréa utilizar para aplicaciones de herramientas de corte.
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CAPITULO II. ESTADO DEL ARTE

El acrénimo inglés PVD (Physical Vapour Deposition) engloba toda una familia de técnicas de
deposicion en vacio en los que la evaporacion de un metal por medios fisicos se utiliza con el fin
de recubrir la superficie de una pieza, modificando de esta manera las propiedades superficiales
del material que va a ser tratado.

A continuacion, se dan a conocer una serie de investigaciones realizadas que guardan relacion con
el tema a tratar.

Koskigen et. al. (2014) menciona que los procesos de deposicidn por arco catodico y evaporacion
térmica tienen casi un siglo de historia como soluciones técnicas para producir peliculas delgadas.
Sin embargo, también tienen grandes diferencias, como la ionizacion y la energia cinética de las
especies en crecimiento. EI mayor problema relacionado con la deposicion de arco catddico es la
evolucion inherente de las microparticulas. Posiblemente, esto ha frenado su desarrollo en
comparacion con las nuevas tecnologias de deposicién recientes, como la pulverizacion catddica
de magnetron de alta potencia. La evaporacion térmica permite un control limitado de la
microestructura de la pelicula en crecimiento, lo que ha llevado al desarrollo de varios procesos de
deposicion asistida por plasma [15]. La pulverizacién catodica con magnetron es una forma de
deposicién fisica de vapor que se ha aplicado ampliamente para depositar una variedad de
recubrimientos destinados a mejorar las propiedades Opticas, resistencia al desgaste, resistencia a
la corrosion, resistencia a la friccion, propiedades eléctricas y apariencia, muchas de las cuales son
de importancia industrial [16].

Paiva et. al. (2017) encontraron que el desgaste de la herramienta de corte se ve afectado
directamente por los fendmenos triboldgicos que ocurren entre las superficies de la pieza de trabajo
y la herramienta de corte, el rendimiento de la herramienta de corte esta fuertemente asociado con
las condiciones del proceso de maquinado. Las aleaciones de titanio se utilizan ampliamente para
componentes en la industria aeroespacial, debido a su buena combinacion de propiedades
mecanicas (resistencia a altas temperaturas, alta ductilidad y tenacidad) y resistencia a la corrosion
a temperaturas elevadas. Sin embargo, el maquinado de estas aleaciones plantea un desafio debido
a las altas temperaturas generadas durante el corte como resultado de la intensa adhesién del

material de la pieza a la superficie de la herramienta [17].
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Nohava et al. (2015) en su investigacion “Caracterizacion del comportamiento tribologico y
mecanismos de desgaste de nuevos recubrimientos PVD de oxinitruro disefiados para aplicaciones
a altas temperaturas” realizaron pruebas tribologicas perno sobre disco a temperaturas entre 600 y
800 °C y los resultados se compararon con un recubrimiento convencional de AITIN. Los
recubrimientos AICrN y AICrON mostraron una resistencia al desgaste aceptable hasta 600 °C,
mientras que, a 800 °C, ambos recubrimientos fallaron. La capacidad de un recubrimiento para
resistir la oxidacion y retrasar la oxidacion del sustrato, junto con una excelente resistencia al
desgaste por abrasion, se identificaron como los principales factores que influyen en las tasas de
desgaste en condiciones severas a altas temperaturas [18].

Schulz et al. (2001) en su trabajo de investigacion “Rendimiento de recubrimientos PVD de 6xido
en operaciones de corte en seco” muestran el rendimiento de los recubrimientos depositados de Al,
Oy ZrO en barrenado en seco de fundicion de grafito esferoidal de alta resistencia. Se destacan las
influencias de la composicion de recubrimientos en el comportamiento de desgaste de la
herramienta, las fuerzas de corte y el flujo de viruta. Los procesos de corte en seco aumentan la
eficiencia econémica y al mismo tiempo cumplen con los requisitos ecologicos. Sin embargo, la
eliminacidn de refrigerantes implica la ausencia de sus influencias positivas en el proceso de corte
de metales, como la lubricacién, la disipacion de calor y la evacuacion de virutas. Esto conduce a
un alto desgaste adhesivo, abrasivo y triboquimico en herramientas de corte. Los materiales de
oxido proporcionan una alta resistencia contra el desgaste adhesivo, debido a la alta energia de
unién. Ademas, el coeficiente de friccion puede disminuir al aumentar la temperatura, y se
proporciona una alta dureza incluso a temperaturas elevadas [19].

Jingjing et. al. (2017) afirman que los recubrimientos meta estables de Ti-Al-N con estructura
cubica se han utilizado ampliamente como capa protectora para herramientas, matrices, moldes y
también componentes mecanicos en la industria automotriz y aeroespacial durante varias décadas
debido a sus excelentes propiedades mecanicas en combinacion con su resistencia al desgaste, alta
estabilidad térmica, resistencia a la oxidacion y endurecimiento por envejecimiento [20].

Los recubrimientos multicapa Ti-Al Si-N presentan una alta resistencia al calor en el rango de
temperatura de 800 °C. A pesar de valores relativamente altos de los coeficientes de friccién los
perfiles de la zona de friccibn no mostraron un desgaste notable de los recubrimientos. Los

recubrimientos de Ti-Al Si-N son altamente eficientes en la proteccion de una herramienta de corte
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contra la corrosion y el desgaste [21].Otros estudios experimentales de desgaste perno sobre disco
realizados en recubrimientos de TiAIN/Cr-Ni a 400, 500 y 600 °C, mostraron coeficientes de
friccion de 0.458, 0.318 y 0.449, respectivamente. En este estudio se observan mecanismos de
desgaste por adhesion y por oxidacién, ademas que la menor tasa de desgaste se encontré a los 600
°C [22].

En lainvestigacion de Abdoos et. al. (2019), estudian el espesor del recubrimiento sobre el desgaste
de la herramienta en recubrimientos PVD TiAIN, se desarrollé un recubrimiento PVD de bajo
esfuerzo de compresion residual utilizando la tecnologia de catodo super fino (SFC) recientemente
introducida. Se depositaron tres recubrimientos diferentes de TiswAlsoN de baja compresion con
espesores de alrededor de 5, 11 y 17 um. Los recubrimientos se caracterizaron por difraccion de
rayos X, prueba de rayado, y nanoindentacién. Se encontrd que el espesor del recubrimiento afecta
significativamente el comportamiento del desgaste de la herramienta de corte y las propiedades
mecénicas de los recubrimientos. EIl recubrimiento de TiAIN SFC multicapa de bajo esfuerzo
residual logra mejorar la vida util de la herramienta y la calidad de la superficie de la pieza de
trabajo al disminuir la formacién de bordes acumulados y retrasar la exposicién al sustrato [23].
Se estudiaron las propiedades del efecto de la superficie del sustrato y las condiciones de deposicion
de recubrimientos Inconel 625/Cr multicapa PVD mediante XRD, SEM, EDX 'y pruebas de rayado.
Se observo que este recubrimiento tiene una buena capacidad para actuar como barrera contra la
corrosion. Los recubrimientos multicapa producen una mejora en la resistencia al rayado, pero no
hacen diferencia en la resistencia contra la corrosion [24].

Zhang y Dong en su investigacion “Recubrimientos CrAION CAE-PVD para la oxidacion y
proteccion contra el desgaste de aleaciones TZM (Titanio-Zirconio-Molibdeno) en aplicaciones de
sinterizacion rapida, utilizan capas multiples depositadas por evaporacion por arco catédico. Las
peliculas se caracterizaron en términos de su composicién, microestructura, propiedades mecanicas
y estabilidad térmica en el aire a altas temperaturas entre 800 °C y 1100 °C. Las muestras
depositadas tienen una alta dureza, entre 25y 30 GPa, que son estables incluso después del recocido
a 1000 °C. Los resultados experimentales muestran que las formulaciones de recubrimiento a base
de 6xido pueden proteger las herramientas contra el desgaste, la adherencia y la oxidacion de sus

superficies [25].
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Chim, et al. en su investigacion de “Resistencia a la oxidacion de los recubrimientos de TiN, CrN,
TiAIN y CrAIN depositados mediante arco catddico de rotacion lateral. Estudiaron recubrimientos
depositados que fueron recocidos en atmdsfera ambiente a diferentes temperaturas (500-1000 °C)
durante 1 h. Se descubrid que los recubrimientos ternarios de TiAIN y CrAIN tienen mejor
resistencia a la oxidacion que sus contrapartes binarias, los recubrimientos de TiN y CrN. El
recubrimiento de TiN comenz6 a oxidarse a 500 °C. Después del recocido a 800 °C, el
recubrimiento se delaminé completamente del sustrato. EI recubrimiento de TiAIN comenzé a
oxidarse a 600°C. Los recubrimientos a base de Ti (TiN y TiAIN) no pudieron retener su dureza a
temperaturas mas altas (>700 ° C) [26].

Hsieh, et al. en el trabajo de investigacion de “Efectos de los pardmetros de deposicidn sobre la
estructura y las propiedades mecénicas de las peliculas de nitruro de aleacion de alta entropia”. En
este trabajo prepararon peliculas de alta entropia AICrNbSiTiV utilizando pulverizacion catddica
de magnetrdn reactiva de corriente continua (CC), con un objetivo de aleacién AICrNbSIiTiV
equiatomico. Las muestras con recubrimiento de pelicula AICrNbSiTiV exhiben buena resistencia
adhesiva. Se us0 la prueba de indentacion Rockwell C, la indentacion es clara y suave, excepto por
algunas grietas radiales que se inician desde el centro de la indentacion, por lo tanto, las muestras
recubiertas con peliculas AICrNbSiTiV tienen una buena fuerza de adhesion [27].

Ali, et al. desarrollaron el trabajo “Efecto de los parametros de PVD por arco catddico sobre la
rugosidad del recubrimiento de TiN en el sustrato de acero”, investigaron la rugosidad de la
superficie en funcién de la velocidad de deposicion, el angulo y la temperatura del sustrato, la
velocidad de flujo de nitrégeno y el grabado de iones metalicos. El estudio mostré que el aumento
de la rugosidad de la superficie depende principalmente de la condicion de la preparacion de la
muestra, el tratamiento de la superficie, las microgotas, los defectos de picadura, los defectos de
crecimiento y, en menor medida, la seleccion de la superficie. Se observo que el grabado con iones
de cromo redujo significativamente la rugosidad de la superficie en comparacién con el grabado
con iones de titanio. El aumento de la rugosidad de la superficie, resultante de la deposicion de los
recubrimientos de TiN, debe atribuirse al caracter del proceso PVD del arco catddico y a la
aparicion de las microgotas caracteristicas. Nuevamente, la variacion en la rugosidad de la

superficie se debe a la deposicion de las gotas de titanio puro, y los hoyos se desarrollan debido a
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la caida de las microparticulas de titanio, inmediatamente después de que se completa el proceso
de deposicion del recubrimiento [28].

Xie y Hawthorne en el desarrollo de la investigacion “Efecto de la geometria de contacto en los
modos de falla de recubrimientos delgados en la prueba de adherencia por rayado” demuestran,
tedrica y experimentalmente, que es muy probable que el esfuerzo de flexion inducido por la
penetracion provoque fallas cohesivas, por lo tanto, la adhesion de un recubrimiento al sustrato no
puede evaluarse en muchas pruebas de adherencia por rayado. Para evaluar recubrimientos con
buena adherencia al sustrato, el radio del penetrador Rockwell C, mas comunmente usado, puede
no ser lo suficientemente grande. Este andlisis tedrico y la investigacion experimental han
descubierto que el modo de falla de un recubrimiento delgado y duro sobre un sustrato ddctil en el
ensayo de adhesion al rayado esta controlado por la geometria del penetrador de rayaduras. Cuanto
mas agudo es el penetrador, mas severo es el campo de tension de flexion [29].

La fase hexagonal en recubrimientos PVVD de arco AITiN tiene un efecto en el comportamiento al
desgaste al aumentar el contenido de aluminio y la fuerza del campo de direccion magnética. Los
recubrimientos se depositaron en una atmdsfera de nitrégeno puro a una presiéon de 3.5 Pa 'y una
corriente de catodo de 200 A. El voltaje de polarizacion del sustrato se fijo en -60 V. La temperatura
en la camara se mantuvo constante a 500 °C controlada por termopares. Se utilizaron catodos
pulvimetalurgicos AlTi con un diametro de 120 mm. El tiempo de deposicion se mantuvo constante
a 150 min. Los recubrimientos de AITiN se depositaron por arco PVD sobre muestras de carburo
con variacién del contenido de Al. Se descubrié que una dureza reducida no significa una
disminucion inmediata de la resistencia al desgaste. Una cierta proporcién de fase blanda puede
ayudar a mejorar la resistencia al agrietamiento [30].

La vida util y el desgaste prematuro de las herramientas de maquinado repercuten en la eficiencia
y la productividad de la fabricacion. Una proporcidn significativa de los dafios de las herramientas
de maquinado se puede atribuir al desgaste de los componentes. El nitruro de titanio y aluminio
(TiAIN) multicapa con diboruro de titanio (TiB2) preparado mediante pulverizacion catodica de
PVD sobre sustratos H13 se estudian como posibles recubrimientos resistentes al desgaste para
aplicaciones de matrices de forja. Las pruebas de desgaste bidireccionales revelan que las bicapas

con espesores superiores a 1 um tienen coeficientes de friccion que son aproximadamente un 50%
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mas bajos que aquellos donde la bicapa mide menos de 1 um. Esto se debe a la mayor capacidad
de las bicapas més gruesas para distribuir uniformemente la tension dentro de las capas [31].

Los recubrimientos de nitruro de aluminio y cromo (AICrN) y los recubrimientos de oxinitruro de
aluminio y cromo (AICrON) se depositan por arco catédico con polarizacion pulsada. Pruebas
experimentales realizados en estos recubrimientos indican que los recubrimientos de AICIN y
AICrON tienen un coeficiente de friccion mas bajo contra la bola del rodamiento AISI 52100 en
condiciones secas que el recubrimiento de CrN. La dureza del recubrimiento de AICrN esta en el
rango de 30 GPa, dos veces mas alta que la del recubrimiento AICrON. El recubrimiento AICrON
presenta mejor estabilidad térmica [32].

Los recubrimientos de AICrN y AICrON depositados sobre aceros H13 nitrurados con plasma a
través de un recubrimiento de iones de arco mejorado con fuente de iones muestran buenas
propiedades contra el desgaste. Tras la adicion de una capa fina de AICrON, la dureza del
recubrimiento de AICrN/AICrON disminuyé ligeramente de aproximadamente 30.5 GPa a 28.6
GPa, y la estabilidad térmica mejord después del recocido a 700°C. Ambos recubrimientos
exhibieron una excelente resistencia al desgaste a temperatura ambiente, mientras que todo proceso
de desgaste involucr6 una combinacion de mecanismos de desgaste, incluyendo abrasion severay
oxidacion a una temperatura elevada. El recubrimiento de oxinitruro bicapa de AICrON presenta
una mayor resistencia al desgaste que el recubrimiento de AICrN debido a una densa capa
antioxidante y una mejor adhesion a alta temperatura, lo que lo hace adecuado para recubrimientos
de proteccion de herramientas de corte principalmente en troqueles [33].

Las actividades de investigacion se concentran en optimizar las propiedades del recubrimiento para
mejorar el rendimiento de la herramienta para aplicaciones de corte en himedo y en seco. En
particular, en el maquinado en seco se pueden alcanzar altas temperaturas en el filo de la
herramienta durante el corte, y para ello es crucial una alta estabilidad a la oxidacion del
recubrimiento [8]. Las temperaturas de corte en seco en algunos casos son mayores a 1000 °C [29,
34]. Durante el maquinado del acero se producen cargas térmicas y mecanicas en el filo de corte
de la herramienta. Esto provoca graves dafios en el filo de las herramientas por desgaste abrasivo
y adhesivo, asi como por oxidacion [35]. En consecuencia, se necesita resistencia contra la
oxidacion a alta temperatura y superficies que resistan el desgaste abrasivo y los recubrimientos de

oxinitruros que sean estables a altas temperaturas son candidatos prometedores.
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Una estrategia de disefio que permite la aplicacion del recubrimiento a temperaturas mas altas es
la adicion de oxigeno a la red de nitruro, produciendo asi oxinitruro de titanio y aluminio (TiAION).
Este oxinitruro de TiAION, con un contenido adecuado de oxigeno, mejora el rendimiento de corte
en seco y a alta temperatura, sin embargo, también provoca una ligera disminucién en el médulo
elastico y la dureza (o aumento de la ductilidad) en comparacion con el TiAIN [36]. El
recubrimiento TiAION se ha convertido en un candidato resistente al desgaste para aplicaciones de
corte de metales debido a su resistencia mejorada a la oxidacion a altas temperaturas, mejor
resistencia al desgaste quimico, endurecimiento de aleaciones y tamarfio de grano endurecido [37].
La incorporacion de oxigeno influye en las propiedades de los recubrimientos de oxinitruro debido
a la formacidon de enlaces idnicos y metalicos que aumentan la estabilidad térmica y tienen un
efecto positivo sobre la oxidacion [38], que es uno de los factores clave que determinan el
rendimiento de los recubrimientos protectores en secciones calientes de herramientas de corte.

El impacto del contenido de O en la estabilidad térmica de los recubrimientos de TiAION ha sido
estudiado previamente, encontrandose una mejor estabilidad térmica de TiAION en comparacion
con TiAIN, revelando un proceso de descomposicion térmica retrasado al aumentar la energia de
activacion de difusion de Al causada por la incorporacion de O en la estructura cubica centrada en
la cara [39]. Sin embargo, existe escasa informacion sobre el comportamiento tribolégico del
recubrimiento de TiAION a altas temperaturas. Los autores informaron de un anélisis comparativo
sobre el comportamiento tribolégico de c-AlTiN frente a c-AITIiON realizando experimentos de
bola sobre disco solo a 750 °C, e informaron que la naturaleza de los de 6xidos afectd fuertemente
el comportamiento tribolégico del recubrimiento. La mejor respuesta triboldgica del recubrimiento
de TiAION se relaciond unicamente con la resistencia a la oxidacion de este oxinitruro [39]. La
tribologia a alta temperatura (cerca de 900 °C) de nitruros basados en recubrimientos de TiAIN es
un proceso altamente dinamico y ciclico que involucra oxidacién constante, formacién de alimina
y TiO; estables [40].

En general, el comportamiento triboldgico a alta temperatura que involucra nitruros y oxinitruros
es muy complejo y necesita mas explicacion. El objetivo de esta investigacion es correlacionar las
caracteristicas microestructurales y la respuesta triboldgica a alta temperatura de los recubrimientos
de TIAION depositados sobre acero grado herramienta AISI H13 y AISI D2 mediante arco

catodico.
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CAPITULO I1l. MARCO TEORICO

3.1. Tribologia

La palabra tribologia, se deriva del griego “tribos” cuyo significado es rozamiento o friccion y
logos, estudio o tratado. Por ello, desde el punto de vista etimoldgico, se define como el estudio o
tratado de los fenomenos de la frotacion o friccion. Sin embargo, un grupo de cientificos del
Ministerio Britanico de Cienciay Educacion, encabezado por el Prof. Peter Jost, en 1966, la definid
como: “La ciencia y tecnologia que estudia los s6lidos que se encuentran en contacto y movimiento
relativo, asi como los fendmenos que de ello se derivan”. En consecuencia, la friccion, el desgaste,
y la lubricacion son areas importantes en dicha ciencia. Para el estudio de la tribologia, esta se ve
apoyada por otras ciencias, como ciencia de los materiales, fisica, ingenieria mecénica y quimica.
Es necesario, estudiar tanto las caracteristicas como las condiciones en que se lleva a cabo las
interacciones de las superficies de los pares mecanicos, a este entorno, se le conoce como
tribosistema [41].

3.2. Tipos de desgaste

En un sistema tribologico, al desgaste se le considera como todo material removido o
indeseablemente desplazado por efecto de las superficies interactuantes, dentro del medio ambiente
en el que trabajan. También se le define como el dafio de la superficie o la remocion de material de
una o ambas superficies solidas en movimiento relativo, ya sea por deslizamiento, rodamiento o
impacto. Primeramente, el material en la superficie de contacto es desplazado por lo que las
propiedades del sélido, cerca de la misma, se alteran, pero muy poco o nada de material se pierde.
Posteriormente, el material puede ser removido de la superficie, es decir, se transfiere a la otra
superficie, o bien, puede perderse como un residuo de desgaste conocido como debris. Existen
diferentes tipos de mecanismos de desgaste, los cuales habitualmente actdan en forma combinada
sobre los sistemas triboldgicos, denominados tribosistemas. Estos son: Desgaste por adhesion,

desgaste por erosion, desgaste por fatiga, desgaste por corrosion y desgaste de abrasion [42].

3.2.1. Desgaste abrasivo
El desgaste abrasivo se produce cuando las asperezas de una superficie dura, o particulas duras, se

deslizan sobre una superficie de igual o menor dureza causando deformacion plastica o removiendo
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material. Se puede decir que existen dos tipos de desgaste abrasivo: desgaste abrasivo de dos y tres
cuerpos, como se muestra en la figura 2. En la abrasion por dos cuerpos, las asperezas de una
superficie dura (o particulas duras) se deslizan sobre una superficie de menor dureza. Lo anterior
se puede ejemplificar con la accién del pulido de una superficie. En la abrasion por tres cuerpos, la
superficie dura es un tercer cuerpo, generalmente particulas pequefias de abrasivo atrapadas entre
dos superficies, siendo dichas particulas abrasivas lo suficientemente duras para desgastar una o

ambas de las superficies de contacto [43].

a) b) Movimiento relativo
—_—
/—-—\—'_

Cuerpo 2

Surcos . Cuerpo 1
,_\_/_\__,

Cuerpo 2

-

Surcos =~ Cuerpo 1

Cuerpo 3

Figura 2. Proceso de desgaste abrasivo: a) abrasion de dos cuerpos, b) abrasion de tres cuerpos [44].

3.2.2. Desgaste adhesivo

También conocido como desgaste por deslizamiento, el desgaste adhesivo se produce cuando dos
superficies se deslizan una contra otra bajo presion, como se muestra en la figura 3. La adhesién
se produce por el contacto entre asperezas en la interface, al ser cizalladas por deslizamiento, lo
que puede resultar en el desprendimiento de un fragmento de una de las superficies adhiriéndose a
la contraparte. A medida que el deslizamiento continla, los fragmentos transferidos podrian
desprenderse de la superficie sobre la que se adhirieron y ser transferidos nuevamente a la
superficie original [43].

Movimiento relativo
e

/’\-__
Adhesion Cuerpo 2

Surcos Cuerpo 1
,_\/f—\

Figura 3. Proceso de desgaste adhesivo [43].
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3.2.3. Desgaste por fatiga

Es el desprendimiento de material como resultado de variaciones de esfuerzos ciclicos. Surge por
concentracion de esfuerzos mayores a los que puede soportar el material. Este tipo de desgaste
incluye dislocaciones, formacion de cavidades y grietas. La fatiga superficial se puede observar
durante el rodamiento o deslizamiento ciclico de dos superficies. Los ciclos continuos de carga y
descarga a los que se encuentran expuestos los materiales pueden inducir la formacion de grietas
superficiales, con lo cual, después de un numero critico de ciclos (cientos, miles o incluso millones
de ciclos) dar4 como resultado el desprendimiento de fragmentos de material, dejando grandes

cavidades o picaduras en la superficie como se muestra en la figura 4 [43].

Cuerpo 2

-
Movimiento relativo

Cuerpo 1

Figura 4. Proceso de desgaste por fatiga [45].

3.2.4. Desgaste por erosion

Es la pérdida de material de una superficie solida ocasionada por la corriente de un fluido el cual
contiene particulas solidas como se muestra en la figura 5. Si no hay particulas presentes, la erosién
también puede ocurrir, tal como en la erosion por lluvia y la cavitacion. Este tipo de desgaste es

comun en turbinas de gas, tubos de escape y motores [43].

,"
‘ ) TS
“ - o AN~V o\ PN

B e i 9O

Escombros

L

Superficie con deformacion Superficie fatigada

Figura 5. Proceso de desgaste por erosion [46].

15



“Caracterizacion triboldgica de recubrimientos PVD base oxinitruro”

3.2.5. Desgaste por corrosion

Es el proceso en el cual se presentan reacciones quimicas o electroquimicas con el ambiente,
principalmente con la humedad, formando una capa de 6xido en la superficie del material, seguido
de la eliminacion por abrasion, fatiga o erosion de dicha capa, como se muestra en la figura 6 [43].

Recubrimiento —
pasivo

|IIlIIIIllllIIIIIIImnllll||II||IIIII||||I|I|||TTh»_

—

T

., )4&
AN R/
(L N

Figura 6. Desgaste corrosivo donde el deslizamiento rompe el

recubrimiento pasivo exponiéndolo a ambientes corrosivos [47].

3.3. Deposicion Fisica de Vapor PVD

El acronimo inglés PVD (Physical Vapour Deposition) engloba toda una familia de técnicas de
deposicién en vacio en los que la evaporacién de un metal por medios fisicos se utiliza con el fin
de recubrir la superficie de una pieza, modificando de esta manera las propiedades mecéanicas y
triboldgicas. Los recubrimientos duros se depositan sobre herramientas de arranque de viruta
aumentando asi el rendimiento de mecanizado e incrementando su vida Util. Para aplicaciones de
conformado en las que se emplean matrices, moldes y otros elementos, la disminucién del
coeficiente de friccion y el mantenimiento de un buen acabado superficial permite mejoras del
proceso asociadas a la disminucion de grietas y problemas de microsoldadura, incluso en las zonas
de mayor carga mecanica, donde el material tiene tendencia a acumularse o estirarse. En la Tabla

1 se muestran algunos campos donde los recubrimientos PVD estan presentes [48].
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Tabla 1. Aplicaciones comunes en la industria de los recubrimientos depositados por PVD [48].

Recubrimientos Ejemplos Aplicacion Ejemplos
Duros y ultraduros TiN, TiCN, TiAIN.  Desgaste, corrosion. Matrices, punzones.
Tribolbgicos MoS;, DLC. Friccién. Rodamientos, componentes
mecanicos.
Decorativos Ti, TiN, TiO2, CrN.  Apariencia, desgaste. Griferia, ceramicas.
Biomédicos TiN, CrN, TiO.. Biocompatibilidad. Protesis, implantes.
Opticos, electronicos.  SiO2, Al,O3, SiC.  Optica, electronica. Lentes, circuitos.

3.3.1. Evaporacion

Los métodos de evaporacion térmica incluyen el caso simple de emision en la fuente calentada del
material que se condensa en el sustrato frio. La fuente puede ser un cable refractivo o un crisol
calentado eléctricamente y que contiene el material a evaporar. La velocidad de evaporacion esta
determinada por la presién de vapor del material fuente a la temperatura de evaporacion. El
calentamiento del crisol tipico de tungsteno permite alcanzar 2800 K, lo que proporciona presiones
de vapor suficientes de la mayoria de los metales. Es necesaria una camara de deposicién bajo alto
vacio (<107 Pa) para evitar la oxidacion de la fuente. Para evitar la reaccion nociva entre la fuente
y el crisol, el calentamiento puede realizarse rapidamente y el proceso se conoce como evaporacion
instantanea. Las propiedades de las peliculas depositadas suelen ser diferentes si se evaporan
térmica o instantaneamente. El calentamiento inductivo del crisol también es posible. La
evaporacion térmica de materiales altamente sensibles, en particular en ultra alto vacio (UHV)
(<10°® Pa), se logra mediante calentamiento por haz de electrones (e-beam) como se muestra en la
figura 7. Las fuentes de haz de electrones se generan por emision termoidnica o por catodos de
efecto de campo. Cada proceso de evaporacion puede ser asistido por plasma, microondas o
resonancia electronica, para influir en la tasa de deposicion o las propiedades de los materiales que

se condensan en el sustrato [49].
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c)

Haz eléctrico

Evaporador

Filamento ~-10kV \ Iman

Refrigeracion

Figura 7. Evaporacion térmica: disefio basico de fuentes de evaporacion; (a) crisol, (b) alambre retorcido

y (c) evaporador de haz de electrones [49].

3.3.2. Arco catodico

La deposicidn de arco catodico tiene lugar entre dos electrodos metélicos en vacio (1 Pa). Un arco
catddico es una descarga de plasma de baja tension y alta corriente. El proceso puede hacerse
reactivo mediante la introduccién de un gas reactivo, por ejemplo, nitrégeno, en el plasma de argon.
La corriente de arco se concentra en el catodo en sitios discretos llamados puntos de catodo de 1-
10 um de tamafio. La corriente transportada por un punto catédico alcanza 1-10 A. Una corriente
tipica de descarga de arco de unos 100 A da lugar a un plasma denso de material catddico. El
equipo se extiende desde unos pocos catodos milimétricos hasta plantas tipicamente grandes de un
tamafio de metro con fuentes de alimentacion adecuadas como se muestra en la figura 8. El material
extraido puede estar en forma de atomos o moléculas, o gotas metalicas rapidamente solidificadas
de 1-10 um de diametro. Este proceso es una de las técnicas mas utilizadas industrialmente y es

adecuado, por ejemplo, para recubrimientos de TiN [49].
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Figura 8. Reactor para deposicion de arco catddico [49].

Los iones pueden dirigirse o acelerarse hacia las partes a recubrir. Esto, a su vez, puede
proporcionar una mejor adhesion, densidad de pelicula y estequiometria de composicion en el caso
de recubrimientos compuestos. Los iones generados por el arco catddico tienen altos valores de
energia cinética natural en el rango de 20-200 eV, lo que conduce a una mayor movilidad de la
superficie durante el proceso de deposicién e incluso la suplantacién de iones. En muchos casos,
se logran recubrimientos densos incluso cuando los iones llegan a angulos no normales. Una
ventaja importante del proceso de arco catddico es la formacion de una gran cantidad de iones del
material del catodo. Esto contrasta con otras técnicas fisicas de deposicion de vapor, como la
pulverizacion catodica con magnetron y la evaporacion por haz de electrones, en las que las
especies de depdsito que forman el recubrimiento son principalmente &tomos neutros. En muchos
casos, los iones generados por el arco catddico estan cargados de forma multiple y con una energia
cinética casi Optima para formar recubrimientos densos y adherentes en formas complejas. A
diferencia de la pulverizacion catodica por magnetron y la evaporacion por haz de electrones, donde
la distribucion de los &tomos de deposicion que forman el recubrimiento es principalmente neutra,
las particulas cargadas producidas por el proceso de arco catodico se pueden controlar tanto con
respecto a la ruta tomada desde el catodo de arco hasta la pieza que se esta recubriendo y la energia
cinética con la que golpean la pieza [50].

La técnica de arco catddico consiste en aplicar un arco de elevada corriente y bajo voltaje en la

superficie de un catodo, o blanco, dando lugar a la sublimacion del material en dicho punto, creando
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un crater como se muestra en la figura 9. Dicho arco solo permanece activo por un periodo de
tiempo muy corto y se autoextingue, activandose de nuevo en una zona cercana a la del crater
anterior. EI material evaporado lo hace en forma de vapor neutro, iones y macroparticulas,
generando un plasma altamente ionizado (30 % — 100 %). La elevada ionizacion del plasma permite
polarizar el sustrato, pudiendo hacer un uso eficiente de un bias (potencial negativo) sobre el
sustrato. Ademas, la elevada energia del plasma influye en la nucleacién y crecimiento del

recubrimiento, dando lugar a microestructuras densas y bien adheridas [51].

.

nodo
Region de
f’fJ Plasma denso
& Vapor ®
neutro I ®
7 /
/ @ > @

\/\‘ Iones r ®

PY Macroparticulas

Figura 9. Diagrama del crater formado por el arco en el catodo y generacion de plasma [51].

3.3.3. Recubrimientos resistentes a temperaturas elevadas

La bdsqueda de recubrimientos PVD que resistan temperaturas elevadas ha seguido principalmente
dos vias: por un lado, el desarrollo de recubrimientos basados en nitruros de titanio y cromo aleados
con Al, Si y otros elementos, manteniendo, e incluso mejorando considerablemente en algunos
casos, las propiedades mecanicas y tribologicas del TiN y el CrN; por otro lado, el desarrollo de

recubrimientos basados en oxidos protectores.

3.3.4. Recubrimientos basados en 6xidos
Otra via para la obtencion de recubrimientos duros con elevada resistencia a la oxidacion y
estabilidad térmica es la deposicion de compuestos 0xidos. Para aplicaciones relativas al sector de

las herramientas de mecanizado habitualmente se utiliza la técnica CVD para obtener alimina,
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cromiay zirconia, ya que permite sintetizar capas de éxidos ultraduros y grandes espesores. Dicha
técnica tiene la limitacion de que no todos los sustratos resisten las elevadas temperaturas a las que
se depositan los recubrimientos. De ahi que se hayan desarrollado este tipo de recubrimientos por
PVD a temperaturas menores. La alimina, Al.Os, es uno de los 6xidos mas empleados en la
industria, ya que presenta varias estructuras polimorfas con propiedades distintas entre si, lo que la
hace interesante para aplicaciones industriales muy diversas, tanto como material estructural como

en forma de recubrimiento [52].

3.4. Modelo de estructuras de zonas

El modelo de estructura de zonas (SZM por sus siglas en inglés) ayuda a relacionar la
microestructura de un recubrimiento con los pardmetros de deposito. A pesar de que se han
desarrollado diversos modelos, en los procesos de sputtering uno de los més aceptados es el modelo
propuesto por Thornton. Este modelo relaciona la presion del proceso con la temperatura
homologada (T/Tm), donde T es la temperatura del sustrato y Tm es la temperatura de fusion del
recubrimiento. Como se observa en la figura 10, el modelo identifica cuatro zonas segln su
microestructura. La zona | o zona de baja temperatura (0<T/Tm<0.1) esta caracterizada por limites
de grano vacios, resultado de un efecto sombra durante el crecimiento del recubrimiento. El efecto
sombra se atribuye a la reducida movilidad de los 4tomos, que puede ser al mismo tiempo
favorecida por la rugosidad del sustrato. En una superficie rugosa, los puntos mas altos recogen
mayor nimero de particulas que los valles o puntos méas bajos. La zona T o zona de transicion
(0.1<T/Tm<0.3) muestra una morfologia fibrosa densamente empaquetada. Esta morfologia
presenta buenas propiedades mecénicas y eléctricas. La zona Il (0.3<T/Tm<0.5) registra un
crecimiento columnar denso, motivado por la difusion superficial de los atomos. La zona Il
(0.5<T/Tm<1), se favorece por los procesos de difusion y cristalizacion motivados por la alta
energia que poseen los atomos. Se caracteriza por la presencia de granos equiaxiales de gran
tamafno. En los sistemas de sputtering reactivo, la presencia del gas puede influenciar el
crecimiento, la estructura, la morfologia y las propiedades de los recubrimientos debido al cambio
en la movilidad superficial de los atomos. Incluso, pueden llegar a presentarse estructuras

columnares en altas temperaturas de depdsito [53].
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Granos columnares

Estructura de transicion,
compuesta por granos fibrosos
densamente empaquetados

Estructura de granos

Estructura porosa, compuesta de recristalizados

cristalitos estrechos separados
por vacios

Estructura de granos

Presion de Argon recristalizados (T/Tm)

(mTorr)

Figura 10. Diagrama de Thornton [53].

3.5. Normas para pruebas de desgaste

Las pruebas de desgaste tribologico son importantes para evaluar la resistencia al desgaste de
materiales y lubricantes. A continuacion, se dan a conocer las normas que se utilizaran para la

evaluacion de la resistencia al desgaste del recubrimiento de TiAION.

3.5.1. ASTM C-1624 Método de prueba de adherencia por rayado dindmico

Este método de prueba cubre la determinacion de la fuerza de adhesién préactica y los modos de
falla mecanica de recubrimientos ceramicos duros (Vickers Dureza HV = 5 GPa o0 mas), delgados
(30 um) sobre sustratos metalicos y ceramicos a temperatura ambiente. Estos recubrimientos
cerdmicos se usan comunmente para resistencia al desgaste por abrasion, proteccion contra la
oxidacion y mejora del rendimiento funcional (6ptico, magnético, electrénico, bioldgico). Esta
prueba consiste en producir y evaluar el dafio controlado en un recubrimiento ceramico duro por
accion de rayaduras de un solo punto como se muestra en la figura 11. El rayado se desarrolla en
una muestra de prueba recubierta, utilizando un lapiz de diamante de geometria y tamafio de punta
definidos (Rockwell C, radio de 200 um) a través de la superficie plana de la muestra a una
velocidad constante y una fuerza normal controlada y medida (constante o progresivamente

creciente). Con el aumento de la fuerza normal aplicada, el pin produce dafios mecanicos
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progresivos en el recubrimiento y el sustrato a través de la combinacién compleja de tensiones de
indentacion elastica/plastica, fuerzas de friccion y tensiones internas residuales en el sistema de

recubrimiento/sustrato.

Fuerza Normal FN

Punta de diamante - l’ i

Daiio progresivo B Recubrimiento
alo largo de . sobre el sustrato
pista de rayado -

C 150

Fuerza tangencial

Figura 11. Esquema del método de prueba de rayado [54].

Los niveles y tipos especificos de dafio progresivo en el rayado son evaluados y asociados con las
fuerzas normales aplicadas del pin. La fuerza normal que produce un tipo/nivel de dafio especifico,
definido y reproducible se define como una carga de rayado critica (LC). Para un sistema dado de
recubrimiento-sustrato, se pueden definir una 0 mas cargas de rayado criticas (LCN) diferentes
para niveles progresivos de dafio de recubrimiento definido.

El dafio del recubrimiento se evalla mediante microscopia éptica 0 microscopia electronica de
barrido, 0 ambas, durante o después de la prueba de rayado. La fuerza tangencial y las sefiales de
emisién acustica también pueden medirse y registrarse durante el proceso de prueba de rayado y
usarse como datos de prueba complementarios para identificar diferentes niveles de dafios en el
recubrimiento. Los dos modos principales de prueba de adherencia son la carga constante y la carga
progresiva. En las pruebas de rayado de carga constante (CL), la fuerza normal sobre el pin se
mantiene a un nivel constante a medida que el pin se mueve en relacion con la superficie de la
muestra de prueba. Las pruebas de rayado secuenciales se realizan con incrementos de fuerza
crecientes para determinar la carga de rayado critica para un nivel de dafio dado. En las pruebas de
rayado de carga progresiva (PL), la fuerza aplicada del pin se aumenta linealmente a una fuerza
méaxima definida a medida que el perno se mueve en relacién con la superficie de la muestra de
prueba. Las cargas de rayado criticas en las que ocurre un evento de falla de recubrimiento definido
dependen de una interaccion compleja de las propiedades del sustrato de recubrimiento y los

parametros/condiciones de prueba [54].
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3.5.2. ASTM G-99 Método de prueba de desgaste perno sobre disco

Este método de prueba cubre un procedimiento de laboratorio para determinar el desgaste de los
materiales durante el deslizamiento utilizando un aparato perno sobre disco. Los materiales se
prueban en pares en condiciones nominalmente no abrasivas. Se describen las principales areas de
atencion experimental en el uso de este tipo de aparatos para medir el desgaste. El coeficiente de
friccién también se puede determinar. Esta norma utiliza un conjunto especifico de pardmetros de
prueba (carga, velocidad de deslizamiento, materiales, etc.) [55]. Los materiales que se estan
probando se describiran por dimensiones, acabado de la superficie, tipo de material, forma,
composicion, microestructura, tratamientos de procesamiento y dureza por indentacion.

La figura 12 muestra un dibujo esquematico de un sistema tipico de prueba de desgaste de perno
sobre disco. Un tipo de sistema tipico consiste en un eje accionado y un mandril para sujetar el
disco giratorio, un dispositivo de brazo de palanca para sujetar el pasador y los accesorios para
permitir que la muestra del pasador sea forzada contra la muestra del disco giratorio con una carga
controlada. Otro tipo de sistema carga un perno que gira alrededor del centro del disco contra un
disco estacionario. En cualquier caso, la pista de desgaste del disco es un circulo que implica
multiples pasadas de desgaste en la misma pista. El sistema puede tener un sistema de medicion de
la fuerza de friccion, por ejemplo, una celda de carga, que permite determinar el coeficiente de

friccion.

Figura 12. Esquema de prueba de desgaste de perno sobre disco. F es la fuerza normal sobre el perno, d es el
didmetro del perno, D es el didmetro del disco, R es el radio de la pista de desgaste y w es la velocidad de rotacién
del disco [55].

Los parametros de prueba de este ensayo son los siguientes: Carga: valores de la fuerza en newtons
en el contacto de desgaste. Velocidad: la velocidad de deslizamiento relativa entre las superficies

en contacto en metros por segundo. Distancia: la distancia de deslizamiento acumulada en metros.
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Temperatura: la temperatura de una o ambas muestras en lugares cercanos al contacto de uso.
Atmosfera: la atmosfera (aire de laboratorio, humedad relativa, argon, lubricante, etc.) que rodea
al contacto de desgaste.

La ecuacion 1 calcula las pérdidas de volumen cuando el perno tiene inicialmente una forma de
extremo esférico de radio R y el disco es inicialmente plano, en las condiciones en que solo uno de
los dos miembros se desgasta significativamente:

Pérdida de volumen del pin (extremo esférico), mm?®

_ m(didmetro de la huella de desgaste,mm)4 .,
= ecuacion 1

64(radio de la esfera,mm)
La ecuacion 2 asume que no hay un desgaste significativo del disco. Esta es una relacion geométrica
aproximada que es correcta al 1% para (diametro de la huella de desgaste / radio de la esfera) <0.3,
y es correcta al 5% para (diametro de la huella de desgaste / radio de la esfera) <0.7.

Pérdida de volumen del disco en mm?

n(radio de la pista de desgaste,mm)(ancho de pistamm)3 .,
= P g X P ) ecuacion 2

6(radio de la esfera,mm)
La ecuacion 3 asume que no hay un desgaste significativo del pasador. Esta es una relacion
geométrica aproximada gue es correcta al 1% para (ancho de via de desgaste / radio de esfera) <0.3,
y es correcta al 5% para (ancho de via de desgaste / radio de esfera) <0.8.

La siguiente ecuacion es para convertir la pérdida de masa en pérdida de volumen.

Volumen perdido = (M> (1000) ecuacion 3

densidad,i3
cm

3.5.3. ASTM G-133 Método de prueba de bola sobre plano con deslizamiento reciprocante

Este método de prueba describe los procedimientos de laboratorio para determinar el desgaste por
deslizamiento de ceramicos, metales y otros materiales candidatos resistentes al desgaste utilizando
una geometria de bola sobre plano con un movimiento lineal reciprocante. La direccion del
movimiento relativo entre las superficies de deslizamiento se invierte de forma peridédica de modo
que el deslizamiento se produce hacia adelante y hacia atrds en linea recta. Las principales
cantidades de interes son los volumenes de desgaste de la bola en contacto y los materiales de la
muestra plana; sin embargo, el coeficiente de friccion cinética también se puede medir. Este método

de prueba abarca procedimientos de prueba lubricados y sin lubricar.
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Las siguientes definiciones de términos importantes utilizados en este método de prueba son:
Fuerza de friccion: la fuerza de resistencia tangencial a la interfaz entre dos cuerpos cuando, bajo
la accion de una fuerza externa, un cuerpo se mueve o tiende a moverse en relacién con el otro.
Presion de contacto hertziana: la magnitud de la presion en cualquier ubicacion especificada en un
area de contacto hertziana, calculada a partir de las ecuaciones de deformacion elastica de Hertz.
Desgaste: dafio a una superficie solida, que generalmente involucra la pérdida progresiva de
material, debido al movimiento relativo entre esa superficie y una superficie o superficies en
contacto.

Tasa de desgaste: tasa de eliminacion de material o cambio dimensional debido al desgaste por
unidad de pardmetro de exposicidon, por ejemplo, cantidad eliminada (masa, volumen, espesor) en
unidad de distancia de deslizamiento o unidad de tiempo.

La figura 13 muestra la disposicién para la prueba de desgaste de bola sobre plano reciprocante.
La bola estd montada rigidamente y tiene una punta esférica que se mueve hacia adelante y hacia
atras a través de la superficie de una muestra plana pulida. Se proporciona capacidad de medicion
y control de temperatura para calentar y monitorear la muestra plana que puede sumergirse en un

bafio de lubricante o probarse sin lubricante.

Figura 13. Esquema del probador de desgaste de deslizamiento reciprocante: 1. Celda de carga, 2. Perno o bola, 3.

Probeta, 4. Porta probetas, 5. Carga, 6. Motor reciprocante.
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Este método de prueba estd disefiado para simular la geometria y los movimientos que se
experimentan en muchos tipos de componentes de friccion cuyo funcionamiento normal da como
resultado inversiones periddicas en la direccion del deslizamiento relativo.

El desgaste resultante de este modo de movimiento puede diferir del experimentado por los mismos
materiales que se deslizan continuamente en una sola direccion (deslizamiento unidireccional)
incluso para duraciones de contacto comparables.

Preparacién de muestras: la muestra de bola y la muestra de plano se utilizaran en estado pulido o
en un estado especificado de acuerdo con la aplicacién de interés.

En una condicion pulida, la superficie debe estar o més libre posible de dafios por la preparacion,
como grietas inducidas por el esmerilado, marcas de esmerilado y desprendimiento de grano. Se
recomiendan rugosidades superficiales Ra de entre 0.02 a 0.05 um.

Limpiar las muestras mediante el siguiente procedimiento: Lavar con un limpiador liquido suave
para cristaleria de laboratorio, secar con aire caliente, limpiar ultrasénicamente en acetona (2 min),
secar con aire caliente, limpiar ultrasénicamente en metanol (2 min), secar con aire caliente.
Medicion y calculo del desgaste:

El volumen de desgaste (Vp) para una marca de desgaste de bola plana de diametro efectivo D (el

caso en la figura 14, se encuentra a partir de la ecuacion 4.

mh\ 3D? .y
Vp = (?) [T + h2] ecuacion 4

Donde h: altura del material eliminado en mm

Suponiendo un volumen de desgaste esférico, la altura del material eliminado se puede calcular a

partir de la ecuacion 5.
h=R-[R?- (—)]1/2 ecuacion 5

Donde:

R = radio de bola original en mm
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a) Solo se desgastan
las muestras
esféricas

o »

b) Solo se desgastan
las muestras
planas

¢) Tanto las muestras

esféricas como las
planas se desgastan

Figura 14. Posibles situaciones de diferente resistencia al desgaste de probetas planas y de bola [56].

El volumen de desgaste de la muestra plana se calcula a partir de la longitud de la carrera y el area
de la seccion transversal promedio de la pista de desgaste, medida en lugares igualmente espaciados
a lo largo de su longitud. En la mayoria de los casos, el ancho y la profundidad de la huella de
desgaste en la muestra plana seran relativamente uniformes en toda su longitud. Si las areas de los
tres perfiles iniciales difieren en menos del 25%, tres perfiles seran suficientes. Si el desgaste no
es uniforme, se obtendran seis perfiles de seccion transversal para calcular el area de seccion
transversal promedio. Generalmente, al calcular el volumen de desgaste de la muestra plana, se
pueden ignorar los errores geométricos menores asociados con los puntos de inversion de direccion

en cada extremo de la pista [56].
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CAPITULO IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo experimental de este trabajo de investigacion se realiz6 en base a la siguiente

metodologia que se muestra en la figura 15.

Preparacion de
muestras

Espesor del
recubrimiento
SEM/EDS

Rugosidad y
microdureza

Caracterizacion
del desgaste

Ensayo de
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Tratamiento
térmico

Difraccion de
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Prueba de
nanoindentacio
n

Ensayo de
perno sobre
disco
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del desgaste

Figura 15. Metodologia experimental.
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4.1. Tamafo de muestra para pruebas

Para determinar el tamafio de la muestra se utilizo el método de experimentos factoriales 2%. El
objetivo de un disefio factorial es estudiar el efecto de varios factores sobre una o varias respuestas
cuando se tiene el mismo interés sobre todos los factores. Los factores pueden ser de tipo cualitativo
(méquinas, tipos de material, operador, la presencia o ausencia de una operacion previa, etc.), o de
tipo cuantitativo (temperatura, humedad, velocidad, presion, etc.). Para estudiar la manera en que
influye cada factor sobre la variable de respuesta es necesario elegir al menos dos niveles de prueba
para cada uno de ellos. Para el caso de este trabajo se trata de un disefio factorial de dos factores
los cuales son la temperatura y numero de ciclos (tiempo). Esto significa que k=2 por lo tanto 22 =
4. Esto quiere decir que para cada material y tipo de recubrimiento se deben utilizar al menos 4

ensayos como se muestra en la tabla 2.

Tabla 2. Cantidad de pruebas experimentales.

Material base Recubrimiento Sin recubrimiento Total
Acero H13 4 4 8
Acero D2 4 4 8

Total 16

4.2. Materiales

Para el desarrollo de experimentos triboldgicos de este trabajo de tesis se realizaron 30 probetas de
cada material (Acero H13 y D2). El acero AISI H13 provee un buen balance de tenacidad, alta
resistencia a la formacion de grietas causadas por el choque térmico y resistencia al revenido, junto
con resistencia al desgaste moderada. La composicién quimica del H13 contiene: 0.40% de C, 1%
de Si, 5.2% de Cr, Mo de 1.3% y 0.95% de V. El acero AISI D2 es un acero al alto carbén y cromo,
estable de excelentes rendimientos al corte y resistencia al desgaste. La composicién quimica de
este material contiene: 1.55% de C, 0.35% de Mn, 0.35% de Si, 11.8% de Cr, 0.85% de Mo y
0.85% de V. Las muestras de ambos materiales se cortaron de un redondo de 19 mm de didmetro
con un espesor de 7 mm. Todas las piezas fueron careadas por ambos lados. Posteriormente fueron
sometidas a un proceso de acabado tipo espejo, para ello se utilizaron lijas de agua de carburo de
silicio de grano fino de 300, 600, 900, 1200, 1500, 1800 y 2000, por ultimo, se pulieron utilizando
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una solucién de alimina de 1 um. Las muestras que se muestran en la figura 16 fueron limpiadas

con acetona en un bafio ultrasénico por un tiempo de cinco minutos.

Figura 16. Muestras de acero grado herramienta: a) AISI D2 y b) AISI H13.

4.3. Tratamiento térmico

Las muestras se sujetaron con alambre de acero y se sumergieron en viruta de acero para
protegerlos de la descarburacién y oxidacion a altas temperaturas. Posteriormente se ingresaron a
un horno tipo mufla donde se realizé el tratamiento térmico de temple para obtener endurecimiento
del nucleo. Para ello, se llevo el horno a 1000°C en 90 minutos, con un tiempo de sostenimiento a
esa temperatura de 30 minutos. Finalmente se enfriaron las muestras en aceite vegetal. Una vez
obtenidas las muestras con el tratamiento térmico de temple, se realiz6 doble revenido para liberar
tensiones del material. Para ello, se calentd el horno a 400°C en 40 minutos, con un tiempo de
sostenimiento a esa temperatura de 90 minutos. Finalmente, las muestras se enfriaron en aire, este

proceso se realizd dos veces.

4.4. Deposicion del recubrimiento PVD por Arco Catddico

En el laboratorio de ingenieria de superficies del Centro de Ingenieria y Desarrollo Industrial
(CIDESI) en el Estado de Querétaro, se realizaron recubrimientos de Oxinitruro de Titanio
Aluminio (TiAION), este recubrimiento se deposito sobre sustratos de acero grado herramienta
AISI H13 y D2. La aplicacién del recubrimiento se realizé en un equipo Oerlikon METAPLAS
DOMINO MINI utilizando la técnica de arco catddico que se muestra en la figura 17a). Los blancos
de Titanio y Aluminio se colocan en la parte lateral del reactor como se muestra en la figura 17b).
Las probetas a recubrir se colocaron sobre un sistema planetario que se muestra en la figura 17c).

Se depositd el recubrimiento de Oxinitruro de Titanio Aluminio (TiAION) utilizando blancos de
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TiAl (55/45 wt%) a una presion de trabajo de 1 Pa con flujos de N2/O2 de 400/100 sccm,
Temperatura de 650 °C, 5 kW de potencia y -80 V de voltaje de polarizacién. Anterior al proceso

de depdsito se realizo una limpieza por plasma de Ar (278 sccm) por 20 minutos, con un voltaje de

polarizacién de -250 V.
:~m -ﬂ_ . itk 1))

=

| — s i [
Figura 17. Reactor PVD METAPLAS: a) Cémara, b) Cétodos, ¢) Sistema Planetario y d) Probetas con TiAION.
4.5. Caracterizacion de materiales

La estructura cristalina se estudié por medio de difraccion de rayos X (XRD) de &ngulo rasante en
un difractometro Rigaku smartlab que se muestra en la figura 18a), utilizando radiacion CuKa
(A=1.5406 A), en un rango 260 de 20 a 90 grados, angulo rasante de 1°, un paso de 0.02° y una
velocidad de 0.4°/paso, se realizaron mediciones a 25 °C, después cada 100 °C hasta llegar a una
temperatura de 400 °C, posterior a los 450 °C se realizaron mediciones cada 50 °C hasta una
temperatura de 900 °C, con una tasa de calentamiento de 10 °C/min y un tiempo de sostenimiento
de 20 min, la finalidad es observar cambios en la fase cristalina en funcion de la temperatura.

El espesor, la morfologia y la composicion quimica elemental se obtuvieron por medio de
microscopia electronica de barrido (SEM) en un microscopio JEOL JSM-7200F equipado con una
sonda de espectroscopia de energia dispersa (EDS) marca Oxford, modelo ultimax 100 que se
muestra en la figura 18b). Las huellas de desgaste fueron observadas con microscopia Optica
confocal de la marca OLYMPUS modelo DSX-HRSU que se muestra en la figura 18c).

El perfilometro es un equipo de caracterizacion utilizado para analizar la rugosidad de una
superficie. De acuerdo con su principio de funcionamiento, existen dos métodos: de contacto y sin

contacto. Las técnicas basadas en el primer método utilizan un dispositivo que entra en contacto
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con la superficie de la muestra y mide los cambios de altura, proporcionando asi una imagen de su
aspereza superficial.

Los métodos de no contacto aprovechan los cambios en la focalizacion de la luz que son
provocados por las irregularidades de la superficie. Sus ventajas radican en su alta velocidad de
trabajo y en la proteccion de la superficie de la muestra al no estar en contacto con ella.

En este estudio se utilizd un rugosimetro de contacto DektakXT que se muestra en la figura 18d).
Los parametros de prueba son los siguientes: una carga de 3mg, una distancia de 4 mm, resolucion
de 0.666 micrémetros por punto y un tiempo de prueba de 20 segundos. EI procedimiento utilizado
se basa en la norma ASME B46.1 [57], realizando 6 mediciones de rugosidad y 6 mediciones del
area desgastada en la superficie de los sustratos antes y después del recubrimiento.

La dureza superficial de los sustratos H13 y D2 tratados térmicamente, se determinG con un
durémetro Vickers Anton Paar RTS3 que se muestra en la figura 18e). Se realizaron 5 mediciones
en la superficie con una carga aplicada de 1 N y un tiempo de sostenimiento de 15 s.

La dureza del recubrimiento se obtuvo por nanoindentacion en un equipo Hysitron TI 700 UBI,
utilizando una carga de 1 mN, la profundidad de indentacion se limité al 10 % del espesor del
recubrimiento para evitar que el sustrato afectara las mediciones.

La adherencia del recubrimiento de TiAION sobre la superficie de los sustratos de H13 y D2 se
determind por medio de rayado dindmico en un equipo Anton Paar RTS3 que se muestra en la
figura 18e). La prueba se realizd en base a la norma ASTM C1624 [58]. Los parametros de los
ensayos son los siguientes: rayado lineal, una carga progresiva con una carga inicial de 0.1 N y una
carga final de 60 N, una tasa de carga de 70 N/min, longitud de 6 mm y una velocidad de 7 mm/min.
El indentador es del tipo Rockwell con punta de diamante y radio de 200 pum.

La adherencia del recubrimiento de TiAION sobre la superficie de los sustratos H13 y D2 también

se determind por el método de indentacion Rockwell C en base a la prueba VDI 3198 [59].
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Figura 18. Equipo experimental: a) Difractometro de rayos x, b) SEM/EDS, c) Microscopio 6ptico

confocal, d) perfilometro de contacto y €) Durémetro/probador de adherencia.

4.6. Prueba de desgaste perno sobre disco

Se realizaron pruebas de desgaste tribologico con la configuracion de perno sobre disco con base
a lanorma ASTM G-99, la figura 19 muestra el tribémetro utilizado. Como par estatico se utilizd
una bola de alumina de 6 mm de didmetro con una dureza aproximadamente de 1300 HV [60],
debido a su alta resistencia a la oxidacién y abrasion este material se utiliza cominmente en pruebas
triboldgicas a altas temperaturas [61-63]. La presion de contacto Hertziano entre labolay la probeta
de acero recubierta fue de 1430 MPa correspondiente a una carga de 5 N. Se realizaron pruebas a
temperatura ambiente (25 °C) y pruebas con temperatura (900 °C) en atmosfera de aire, radio de
pista de 3 mm y velocidad de 10 cm/s. Las pruebas de desgaste perno sobre disco se realizaron con
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parametros experimentales que simulan las condiciones de trabajo mas severas a las que puede
estar sometidas las herramientas de corte. Posterior al ensayo tribologico, se obtuvieron los perfiles
de la superficie desgastada y se determiné el area promedio de desgaste a partir de 6 medidas
tomadas cada 45°. Posteriormente se calculo el volumen desgastado (Vdesg) Utilizando el teorema
de Papuss [64] y se calcul6 el coeficiente de desgaste (k) utilizando el modelo de Archard, a través
de la ecuacion 6 [65] :

K=V geso/Ld, ecuacion 6

Donde L es la carga y d la distancia.

Figura 19. Tribdmetro perno sobre disco.

4.7. Pruebas de desgaste por deslizamiento reciprocante

Se realizaron pruebas de desgaste con la configuracion de movimiento reciprocante de bola sobre
plano en base a la norma ASTM G-133. El tribdmetro de desgaste reciprocante se muestra en la
figura 20. Debido a que el recubrimiento a evaluar tiene una alta dureza que es superior a los aceros
convencionales se utilizaron parametros severos para desgastar rapidamente el recubrimiento y
observar los diferentes mecanismos de desgaste y conocer el comportamiento del coeficiente de
friccion en los aceros AISI H13, D2 y el recubrimiento de TiAION. Los parametros fueron los
siguientes: Como par dindmico se utilizé una esfera de Alimina (Al.Oz) con didmetro de 6 mm, el
par estatico son las probetas de acero H13, D2 y recubrimiento de TiAION, se utiliz6 una frecuencia
de 4 Hz, una longitud de prueba de 8 mm, una distancia total de 108 m y una carga de 7.54 N. Se
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realizaron pruebas sin recubrimiento en los aceros y con recubrimiento de TiAION, bajo

condiciones secas a temperatura ambiente y con 200 °C.

Mecanismo de

Yugo escocés

Figura 20. Tribdmetro para ensayos de desgaste reciprocante.

El volumen total desgastado (ecuacion 9) se calculé de acuerdo a la suma de la ecuacion 7
(segmento cilindrico) y ecuacién 8 (secciones semiesféricas) de la huella de desgaste de ranura
perfecta [66]. Donde d, [ y r se muestran en la figura 21, y R es el radio del pin con el que se
realizaron las pruebas, que en este caso es de 3 mm. Los coeficientes de desgaste (k) se calcularon
utilizando el modelo de Archard [65].

Figura 21. Huella de desgaste de ranura perfecta [65].

v, = (chos‘l (RT‘d) — (R—d)V2Rd — dZ) (1—2r) ecuacion 7
V, = gnd2(3R —d) ecuacion 8
Viotan = Vi + V5 ecuacion 9
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CAPITULO V. RESULTADOS Y DISCUSIONES

5.1. Difraccion de rayos x y composicion quimica del recubrimiento de TiAION

La figura 22 muestra un analisis de los patrones de difraccion de rayos X (XRD) del
comportamiento del recubrimiento en funcién de la temperatura, se observaron cambios a partir de

una temperatura de 900 °C.

1000°C [oALO; =ALTiO *TiO, —TiAION|
(111) (200)
o . .~ E{O) (311 222)
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Figura 22. Difraccion de rayos X del recubrimiento (TiAION) en funcidn de la temperatura.

El material presenté una estructura cristalina cubica centrada en las caras FCC con grupo de
simetria Fm3m y un parametro de red a~4.16 A a una temperatura de 25 °C. Algunos estudios han
demostrado que este tipo de estructuras tienen mejores propiedades triboldgicas y mecanicas [67,
68]. El patrdon de difraccidn a temperatura de 25 °C al no encontrar picos correspondientes a 6xidos
de Ti o Al, se determind que el material se compone de una solucion sélida, donde los atomos de
oxigeno sustituyen a los 4tomos de nitrégeno en la red cristalina del TiAIN. En diferentes
investigaciones se ha demostrado una mayor resistencia a la oxidacion del TiAIN en comparacion
con el TiN. Mientras que el TiN se oxida a temperaturas superiores a los 500 °C [69], el TiAIN
muestra una alta resistencia a la oxidacion cercana a 700 °C. La figura 23a) principalmente muestra

los patrones XRD a una temperatura de 900 °C donde se observo la formacion de nuevas fases,
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existe la formacion de fases de dxido de aluminio y titanio, esto se debe que al incluir el oxigeno
en el recubrimiento de TiAIN se incrementa su temperatura de oxidacion, se forma una pequefia
capa de 6xido densa y firmemente adherida a la superficie que ayuda a mejorar la estabilidad
térmica del recubrimiento. El desplazamiento de picos se atribuye a la incorporacion de oxigeno,
la incorporacién de oxigeno produce vacantes en la red cristalina, estas vacantes producen que el
parametro de red aumente cuando el contenido de oxigeno aumenta y da como resultado el
desplazamiento de los picos, este comportamiento se ha encontrado en otras investigaciones [70,
71]. En la figura 23b) se puede observar el desplazamiento del pico (2 0 0), este desplazamiento
aumenta el parametro de red hasta a~4.4 A como se observa en la figura 23c), que se debe al
incremento del contenido de oxigeno.

b) :—’ TiAIN (200)
(200) :
a
) — TiAION :
. Tioz 900 °C :
o ALO, |
1
¢ A-Ti-O g
5 )
on (MMM 220 | — :
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:
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:
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Figura 23. XRD de recubrimiento de TiAION: a) XRD de 25 °C, 800 °Cy 900 °C,
b) Desplazamiento del pico (2 0 0) y ¢) parametro de red en funcidn de la temperatura.
Para identificar la composicion quimica elemental del recubrimiento y de las microgotas se realizé
un analisis EDS en diferentes puntos del perfil transversal, en la tabla 3 se muestra el porcentaje

atomico de los elementos. Los resultados de los espectros evaluados indican un alto contenido de
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Titanio y Aluminio, no se observaron diferencias significativas en términos de composicion entre
las microgotas y las demé&s porciones del recubrimiento, por lo que el oxigeno esta distribuido

homogéneamente en la pelicula de TiAION.

Tabla 3. Composicion quimica del recubrimiento de TiAION.

Elemento Ti Al N 0] Total
% Atomico  18.9 +4.86 279+6.2 469+7 6.3+1.1 100
% Peso 37.2+75 31.68+6.1 27.04 +6.6 41+0.8 100

5.2 Microscopia de transmision TEM

Con el fin de observar en detalle la microestructura de los recubrimientos se analizaron por
microscopia de transmision TEM, en la figura 24 se muestra una imagen de difraccion obtenida
sobre la zona del recubrimiento. A partir de los anillos de difraccidn se pudo obtener las distancias
interplanares 2.165 nm, 1.518 nm, 1.223 nm, 1.048 nm que corresponden con las distancias
interplanares del TiAION.

Specimen [ DIFF ] DIFF ]
JE S

S 200kV 100cm 100% 2 S 200kV 100cm 100%

Figura 24. Imagenes TEM y patrones de difraccion del recubrimiento de TiAION.

En la figura 25a) se pueden observar la formacion de granos direccionados en el recubrimiento, el
tamafo de estos granos esta entre 20 y 25 nm. En la figura 25b) se puede observar méas claramente

la poli orientacién del material, esto confirma el comportamiento policristalino del material.
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Figura 25. Imagenes TEM de granos en el recubrimiento de TiAION.

En la figura 26a) se muestra la interfaz de la difusion del recubrimiento con el sustrato, es de
aproximadamente 8 nm, en la figura 26b) se puede observar el comportamiento columnar de la

microestructura, también se puede observar la formacién una microgota.

Figura 26. Imagenes TEM: a) Difusion del recubrimiento de TiAION, b) Microgota.

La figura 27 muestra una seccion transversal del recubrimiento de TIAION, en esta seccién se
realiz6 un analisis EDS para observar la distribucion del contenido de los elementos presentes en
el recubrimiento y sustrato. La figura 28 muestra la distribucién de los elementos presentes en el
sustrato, el elemento méas abundante es el Cromo. La figura 29 muestra la distribucion del contenido
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de Titanio, Aluminio, Nitrogeno y Oxigeno presentes en el recubrimiento, los elementos mas

abundantes son Titanio y Aluminio.

Sustrato

x9.0k 100kV 2021/08/31 17:10
TIiAION Dr Diego

Figura 27. Seccidon transversal del sustrato y recubrimiento de TiAION.

Figura 28. Mapeo quimico del sustrato: a) Cromo, b) Molibdeno, ¢) Vanadio, d) Carbono.
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Figura 29. Mapeo quimico del recubrimiento de TiAION: a) Titanio, b) Aluminio, c) Nitrégeno, d) Oxigeno.

5.3. Acero H13 con recubrimiento de TiAION

El acero AISI H13 es un tipo de acero para herramientas que se utiliza en aplicaciones donde se
requiere alta resistencia al desgaste y buena tenacidad. A continuacion, se muestran los resultados

y la discusion del sustrato H13 con y sin recubrimiento de TiAION.

5.3.1. Microestructura

La microestructura del sustrato H13 se muestra en la figura 30, la microestructura incluye
martensita, perlita de grano fino y una gran cantidad de carburos eutécticos, esta microestructura
muestra que el tratamiento térmico se realizo adecuadamente. Se llevo a cabo un anélisis EDS para

determinar la composicion quimica presente en la microestructura del acero H13, se evaluaron
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diferentes puntos, principalmente en las zonas con carburos, los valores promedio se muestran en

la figura 31, los elementos mas abundantes en los carburos son el carbono y el cromo.

—— 10pm CIDESI  7/9/2021 — ipm CIDESI  7/9/2021
15.0kV BED-C SEM WD 8.2mm 16:29:28 x10,000 15.0kV BED-C SEM WD 8.2mm 16:31:59

Figura 31. Andlisis EDS, composicion quimica del acero H13.

5.3.2. Espesor, rugosidad y dureza
La figura 32 muestra la seccién transversal y la vista superior del recubrimiento de TiAION
depositado sobre el sustrato H13, cuyo espesor promedio fue de 5.9 um, se puede observar una
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morfologia densa del recubrimiento y una superficie granular con una rugosidad promedio de 17.2
nm. Existen microgotas de 3 tipos: en forma de esfera, en forma de elipse o lagrima y en forma de
lente, la que se observo en este estudio (figura 32a) es del tipo elipse o lagrima que son microgotas
que generalmente miden entre un rango promedio 3y 5 um de longitud [72].

La figura 32b) muestra la superficie del recubrimiento de TiAION, se puede observar la formacion
de poros y presencia de microgotas en el recubrimiento, estas son comunes en la deposicion PVD
por arco catédico [73]. También es notable un crecimiento columnar coherente con la zona Il del
diagrama de Thorton. A medida que aumenta el contenido de oxigeno, los recubrimientos se

vuelven cada vez méas columnares, con mayor rugosidad y mayor textura [74].

)

— lum CIDESI 2/15/2021 — 10um CIDESI 2/15/2021
5.0kV LED SEM WD 5.7mm 15:54:10 5.0kV LED SEM WD 5.8mm 16:10:16

Figura 32. Imagenes SEM: a) Seccidn transversal y b) superficie del recubrimiento de TiAION.

Los valores promedio obtenidos de la rugosidad, dureza y mddulo de Young se reportan en la tabla
4. La rugosidad de la superficie del recubrimiento de TiAION es mayor que la del sustrato H13 sin
recubrimiento, esto se debe a la formacion de microgotas en la superficie que cambian la rugosidad
inicial [71]. La dureza mostrada del acero H13 se determind después del tratamiento térmico. El
TiAION mostrd una alta dureza debido a que, como se demostré por XRD, se conforma de una
solucidn sdlida, la dureza del recubrimiento es superior a tres veces mas que la dureza inicial del
acero H13 con tratamiento térmico. La dureza es un pardmetro fundamental para evaluar el
rendimiento mecanico que tiene relacion con el limite elastico y la resistencia al desgaste, una alta

dureza contribuye a mejorar la resistencia al desgaste [75].
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Tabla 4. Propiedades del acero H13 y del recubrimiento de TiAION.

Medicion Acero H13 TiAION
Espesor, pm 7000 5.9
Rugosidad Ra, nm 17.28 +3.46 73.89 +£9.98
Rq, nm 22.27+4.17 130.78 £17.08
Dureza, GPa 6.85+0.19 21.7£0.57
Moédulo de Young, GPa 207+14 418.3£0.71

5.3.3. Prueba de adherencia por método de rayado

La prueba de rayado dindmico es el método cominmente utilizado para evaluar la adherencia entre
el sustrato y el recubrimiento [58]. Durante el proceso se aplica una carga progresiva normal al
recubrimiento, la superficie se somete a esfuerzos y deformaciones continuamente lo que hace que
el recubrimiento se agriete y se separe del sustrato, de esta manera se encuentran las cargas criticas
por falla cohesiva o adhesiva.

En la figura 33a) se observa la grafica del coeficiente de arrastre (verde)- emision acustica (negro)
-carga (rojo) en funcion del desplazamiento. Cada pico de la emision acustica representa una falla
en la huella de desgaste generada que se muestra en la figura 33b), la huella mostrada corresponde
a 6 mm de prueba de rayado y corresponde con la distancia de rayado de la grafica, de esta manera
se comparan los resultados obtenidos por la emision acustica y la huella de rayado. La carga critica
por cohesion (Lcl) se considera cuando se observa el primer pico en la emision acustica, la cual se
produce a los 8.07 N. La carga critica de adhesion (Lc2), se generd cuando aparecen picos sucesivos

de alta intensidad en la emision acustica, los cuales inician a una carga de 19.05 N.
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Figura 33. Gréfica del coeficiente de arrastre-fuerza normal-emisién acustica vs desplazamiento.

En la figura 34a) se muestra una imagen SEM de la zona donde comenzd la carga critica Lcl que
se debe a la deformacidn pléstica del recubrimiento. La figura 34b) muestra una imagen de la falla
adhesiva Lc2, es notable que las fallas adhesivas se generan por microgrietas, en el mapeo quimico
se observa que la delaminacién del recubrimiento deja expuesto al sustrato H13 que esta marcado
de color rojo, también se observan grietas conformales, esto se debe a que el recubrimiento intenta
deformarse a la forma de la huella de desgaste del rayado.

No se observd la aparicion de la carga critica final (Lc3), la cual se genera con la separacion total
del recubrimiento del sustrato, esto indica que la adhesion del recubrimiento es aceptable y podria

aplicarse en herramientas de corte.
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Figura 34.Imagenes SEM: a) Primera falla Lc1, b) Segunda falla Lc2, ¢) Final de huella de rayado,

d) Mapeo quimico falla Lc2 y d) Mapeo quimico final de huella de rayado.

La figura 35 muestra el mapeo quimico de la huella final de desgaste de la prueba de rayado,

claramente se puede observar espalacion o delaminacién y zonas del sustrato H13 expuestas. Los

mapeos muestran los elementos base del recubrimiento de Oxinitruro de Titanio Aluminio, a pesar

de que existen zonas sin recubrimiento, los elementos siguen presentes en la superficie del sustrato

como es el oxigeno y nitrégeno que posiblemente formen una capa trasferida del recubrimiento.

Fe K series Ti K series Al K series
b)
100pum 100pum 100pm

N K series O K series

100pum

100pum

Figura 35. Mapeos quimicos de huella de rayado: a) Hierro, b) Titanio, ¢) Aluminio, d) Nitrdgeno y e) Oxigeno.
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La figura 36 muestra las primeras 6 micrografias SEM de la primera seccion de la huella de
desgaste en el acero H13 con TiAION de la prueba de adhesion, la figura 37 muestra las ultimas 6
micrografias del final de la huella desgastada, cada micrografia es de 500 um, se puede observar
una grieta que rodea toda la huella de desgaste, esto se debe a que existe una baja adherencia del
recubrimiento con el sustrato H13, también se encuentran mecanismos de desgaste como
espalacion o delaminacion del recubrimiento, grietas conférmales y algunas zonas con astilladuras.
La adherencia del recubrimiento con el acero H13 es aceptable, pero puede mejorar si se aplica
primero una capa de TiN para mejorar la adherencia del recubrimiento de Oxinitruro como

sugirieren otras investigaciones.

Figura 36. Primera seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero H13 con TiAION.
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Figura 37. Segunda seccion: huellas de ensayo de adherencia en acero H13 con TiAION.
5.3.4. Prueba de adherencia por método de indentacion Rockwell C

La figura 38 muestra la huella de la prueba de adherencia Rockwell C, un indentador de diamante
conico penetr6 en la superficie del recubrimiento investigado, induciendo asi una deformacién
plastica masiva del sustrato y la fractura de la capa de TiAION, se pueden observar algunas zonas
con delaminacion y bastantes zonas con microgrietas, esto deja en claro una fuerza de adherencia
insuficiente del recubrimiento de TiAION con el sustrato H13.
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Figura 38. Prueba de adhesion Rockwell C.

5.3.5. Pruebas de perno sobre disco

5.3.5.1 Coeficientes de friccion

Se determinaron los coeficientes de friccién por el método de perno sobre disco bajo condiciones
secas, para el acero se realizaron pruebas a temperatura ambiente y para el recubrimiento pruebas
a temperatura ambiente y pruebas con una temperatura de 900 °C. En la figura 39 se observan los
coeficientes de friccion (COF) a temperatura ambiente (25 °C) del acero H13 y del recubrimiento
de TIAION. Los COF son de 0.65 y 0.83 para el sustrato y el TiAION, respectivamente. El
comportamiento del COF en el sustrato H13 varia sustancialmente, debido a que existe un mayor
desgaste, principalmente adhesivo [76]. EI COF del TiAION a temperatura de 900 °C es de 0.58
en promedio. Los cambios en el COF de los materiales son generados por la formacion de particulas
abrasivas producidas por los pares triboldgicos, las cuales se someten a un proceso ciclico de
deformacion pléastica, endurecimiento y fractura. En las pruebas a temperatura ambiente el COF
del TiIAION inicialmente se muestra estable, las variaciones del COF después de los 9000 ciclos se
debe a que se estd produciendo un mayor desgaste abrasivo por la formacion la formacion de
particulas duras que provienen del recubrimiento de TiAION. A una temperatura de 900 °C en el
recubrimiento, el COF comienza con un comportamiento estable y decreciente, la disminucion del
COF puede ser el resultado de la formacion de una pequefia capa protectora de 6xido (Tribofilm),
algo similar fue encontrado en los estudios de Qi y Tuchida [77, 78], quienes observaron que a
medida que la temperatura alcanza los 900 °C se forma una capa de ¢xido suficiente para lubricar
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el contacto entre los pares triboldgicos, esta tribofilm tiene un efecto de auto lubricacidn que reduce
la friccion, esta informacion se confirma en este estudio con respecto al analisis XRD del
recubrimiento de TiAION donde se observa el inicio de la formacion de los 0xidos de Alimina
(Al203), oxidos de Titanio (TiO2) y 6xidos binarios de Aluminio Titanio (Al-Ti-O) a los 900 ° C,
como se muestra en la figura 23 del capitulo 5.1. En algunos casos los bajos coeficientes de friccion
producen un menor desgaste. En este estudio el recubrimiento de TiAION, a los 6000 ciclos de la
prueba a 900 °C, el COF comienza aumentar, esto se debe a que el recubrimiento se ha desgastado
y se llega a la zona de la superficie del sustrato H13, por lo tanto, las particulas duras producen un
mayor desgaste y la friccion aumenta, el mecanismo de desgaste estd dominado principalmente por
desgaste adhesivo y degaste abrasivo. De las pruebas realizadas, el COF promedio del
recubrimiento de TiIAION se encuentra entre un rango de 0.6 a 0.8, son valores aceptables que en

otros estudios se han encontrado [39, 79].
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Figura 39. Coeficientes de friccion de acero H13 y recubrimiento de TiAION.

5.3.5.2 Perfilometria y tasas de desgaste

La figura 40 muestra las profundidades de desgaste para el acero H13 y el recubrimiento de
TiAION. Se observa en la figura 40a) que el mecanismo de desgaste principal encontrado en los
bordes de la pista es adhesion, caracterizado por particulas, que probablemente vienen del acero,
que tienen alta capacidad de deformarse plasticamente, las cuales se adhieren a la superficie y son
continuamente deformadas. En la figura 40b) se observa que la profundidad maxima del desgaste
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en el recubrimiento de TIAION es de 5.5 um. Comparando los perfiles de la figura 40a) y 40b), es
evidente que existe un mayor desgaste en el acero H13 sin recubrimiento. La pelicula del TIAION
de 5.9 um presenta una dureza tres veces mas alta que la del acero H13, es por ello que tiene una
mayor resistencia al desgaste. En la figura 40c) se muestra la profundidad del desgaste de la prueba
a 900 °C, al desgastarse el recubrimiento y llegar a la zona del sustrato H13, las particulas duras
del TIAION causan mayor abrasion debido al efecto de la temperatura, es por ello que la
profundidad de desgaste es mucho mayor que en las pruebas a temperatura ambiente. Se puede
concluir que el comportamiento del desgaste depende de la rugosidad superficial, la dureza, la
carga aplicada y la composicion quimica del recubrimiento. En la figura 40d) se muestran los
coeficientes de desgaste, en las pruebas a temperatura ambiente existe un mayor coeficiente de
desgaste en el acero H13 sin recubrimiento, esto se debe a que su dureza es mucho menor que la
del TiAION. El coeficiente de desgaste del recubrimiento de TiAION a 900 °C aumento, esto se
debe a que existe un mayor ancho de pista que tiene relacién con el ablandamiento térmico del
recubrimiento y el sustrato por efecto de la temperatura [80].
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Figura 40. Gréficas: a) Perfilometria, b) Coeficientes de desgaste.
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5.3.5.3. Microscopia Optica y analisis SEM/EDS

La figura 41 muestra las imagenes de las pistas de desgaste obtenidas con un microscopio 6ptico
confocal, la figura 41a) muestra el acero H13, la figura 41b) muestra el recubrimiento de TiAION
y la figura 41c) muestra la pista de desgaste del recubrimiento de TiAION para una prueba de 900
°C, en el acero H13 es evidente una pista de degaste mas profunda y para el H13 con TiAION es
muy notable el mecanismo de desgaste por ploughing para pruebas a temperatura ambiente. A 900
°C se muestra un mayor ancho de pista y mayor abrasion debido al efecto de la temperatura en los

materiales.

iR

Figura 41. Pistas de desgaste: a) Acero H13 25 °C b) TiAION 25°C y c¢) TiAION 900°C.

La figura 42 muestra las imagenes SEM a temperatura ambiente de las pistas de desgaste para el
acero H13 y el recubrimiento de TiAION, también la pista del TIAION con 900 °C. En la figura
42a) se muestra el mecanismo de desgaste del acero H13, se observa que el principal encontrado
es desgaste adhesivo y la figura 42b) muestra un mapeo quimico de la pista, revelando la existencia
de un mecanismo de desgaste por oxidacion debido al frotamiento repetitivo de la bola de alimina
con la superficie del sustrato H13. La figura 42c) muestra la superficie del TiIAION para pruebas a
temperatura ambiente (25 °C), se encontrd una pista caracterizada por zonas de ploughing en
direccidn del deslizamiento, las cuales son caracteristicas de la formacion de particulas duras que
vienen del recubrimiento. La figura 42e) muestra la pista de desgaste del recubrimiento de TIAION
a 900 °C, se pueden observar muchas zonas con desgaste alisado ademas de escombros (debris) en
el borde interior de la pista, la abrasion y adhesion son los mecanismos de desgaste principales
observados. A pesar de la presencia de grandes zonas de desgaste, la apariencia de la pista no
corresponde con la falla de adhesion catastréfica, no hay presencia de espalacion del TIAION, esto
quiere decir que el recubrimiento presenta buena adherencia a una temperatura de 900 °C. El
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contenido de oxigeno en las pistas de desgaste del recubrimiento de TiAION se investigd mediante
el mapeo quimico que se observa en las figuras 42d) y 42f), es evidente que existe la formacion de
oxidos, por efecto de la temperatura se forma una capa protectora o tribofilm, esta pequefia capa

de oxidos lubrica el contacto entre los pares tribolégicos disminuyendo el COF.

O K series

Desgaste adhesivo

— 100um CIDESI 9/15/2022
%100 20.0kV LED SEM WD 7.6mm 14:04:24

O K series

Particulas duras
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y e ™
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E$combros ;

E— 100pm CIDESI 5/3/2022
20.0kV LED SEM WD 6.3mm 17:19:18

O K series
Escombros

NG

INLoE

Desgaste adhesivo

‘= 100pm CIDESI 9/15/2022
x50 20.0kV LED SEM WD 7.7mm 13:21:04

Figura 42. Imagenes SEM de pistas de desgaste: a) Acero H13, b) Mapeo quimico acero H13, ¢) TIAION 25 °C,
d) Mapeo quimico TiAION, e) TIAION 900 °C y f) Mapeo quimico TiAION 900 °C.
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5.3.6. Pruebas de deslizamiento reciprocante

5.3.6.1. Coeficientes de friccion

La figura 43 muestra los coeficientes de friccion del acero AISI H13y el recubrimiento de TiAION,
los valores promedio del COF a temperatura ambiente son 0.65 y 0.7 para el acero y el
recubrimiento, respectivamente. Los valores promedio del COF con temperatura de 200 °C son de
0.25y 0.20 para el acero H13 y recubrimiento, respectivamente.

Las variaciones del COF en las pruebas en acero H13 se debe fuertemente al desgaste adhesivo que
se produce, la bola de alimina al tener mejores propiedades mecéanicas y triboldgicas que el acero,
desgasta severamente la superficie del sustrato, provocando que pequefias particulas del acero se
desprendan y actlen como un tercer cuerpo, estas particulas por el movimiento reciprocante son
continuamente deformadas produciendo las fluctuaciones a partir de los 1000 ciclos que se

observan en el comportamiento del COF del acero H13.
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Figura 43. Coeficientes de friccion en pruebas a temperatura ambiente (25 °C) y con 200 °C.

El comportamiento del COF del recubrimiento de TiAION se debe a que en esta prueba debido a
las particulas duras del recubrimiento se produce un mayor desgaste, principalmente desgaste
abrasivo. El COF del recubrimiento del TiAION presenta un incremento que llega hasta un
méaximo valor de 0.75, se debe a que después de los 15 min de prueba el recubrimiento se ha
desgastado dejando expuesto la zona del sustrato H13 y las particulas duras que existen entre los
pares triboldgicos actian como tercer cuerpo, produciendo en este caso abrasion de tres cuerpos

dejando un mayor desgaste. Los valores obtenidos del COF son valores muy cercanos a los
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obtenidos por las pruebas de perno sobre disco. Con el aumento de la temperatura a 200 °C, los
materiales muestran bajos COF’s, esto se puede explicar debido al ablandamiento térmico de las
superficies en contacto, las superficies se vuelven mas ductiles y son facilmente penetradas por la
esfera de alimina, lo cual produce mecanismos de desgaste por deformacion plastica y desgaste

adhesivo que se relacionan con los bajos COF’s encontrados.

5.3.6.2. Perfilometria y tasas de desgaste

La figura 44a) muestra los perfiles de desgaste reciprocante del acero H13 y recubrimiento de
TIiAION, de pruebas a TA y con 200 °C, la mayor profundidad se encontr en el acero sin
recubrimiento en pruebas con 200 °C, evidentemente el sustrato sin algln tipo de recubrimiento
tiene una muy baja resistencia al desgaste por contacto deslizante, los sustratos de H13 con el
recubrimiento de Oxinitruro de TIAION, muestran la mayor resistencia al desgaste como se puede
observar en la figura 44b) el recubrimiento tiene los menores coeficientes de desgaste, esto se debe
a que el TIAION aumenta la capacidad de carga y aumenta la resistencia al desgaste.
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Figura 44. Gréaficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste.
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5.3.6.3. Microscopia 6ptica y anélisis SEM/EDS

La figura 45 muestra la microscopia Optica de las huellas de desgaste reciprocante del acero H13
(figura 45a) y del recubrimiento de TiAION (figura 39b). La prueba en acero H13 muestra un
mayor desgaste adhesivo mientras que la prueba en el recubrimiento de TiAION muestra desgaste
abrasivo en la zona central de la huella y desgaste adhesivo en los bordes de la huella. La figura
45c) y 45b) muestran la magnificacion de las zonas de desgaste punteadas para el acero y el
recubrimiento respectivamente, en el acero existen mecanismos de desgaste como debris y
ploughing mientras que en el recubrimiento es mas evidente la formacion de mecanismos de
desgaste como plow grooves que dejan surcos de arado muy grandes y dejan claro la formacion de
macro particulas duras que vienen del recubrimiento que producen estos grandes surcos de

desgaste.
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Figura 45. Huellas de desgaste reciprocante: a) Acero H13 y b) Acero H13 con recubrimiento de TiAION, c)
Magnificacién zona c y d) Magnificacion zona d.
La figura 46 muestra una magnificacion de zonas de desgaste del acero y del recubrimiento de
pruebas a temperatura ambiente y con temperatura de 200 °C. En los aceros el desgaste se
caracteriza por deformacién plastica, mientras que en los recubrimientos existe abrasion y

formacion de grietas.
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Figura 46. SEM: a) acero H13 TA, b) acero H13 200 °C, c) TiAION TA y d) TiAION 200 °C.
La figura 47 muestra imagenes SEM del desgaste en el sustrato H13 de pruebas a temperatura
ambiente y con 200 °C, principalmente se encontraron mecanismos de desgaste por adhesion y
desgaste por oxidacién como se puede observar en el mapeo quimico de la distribucion de oxigeno
de la figura 47b) y 47d).

{ b) O K series
A E

oty d) O K series

Oxidos

Rayaduras

Figura 47. SEM: a) Acero H13 TA y b) Distribucién de oxigeno TA; ¢) Acero H13 200 °C,
d) Distribucion de oxigeno 200 °C.
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La figura 48 muestra im&genes SEM de las huellas de desgaste de las pruebas en el recubrimiento
de TIAION de pruebas a temperatura ambiente y con 200°C, existen bastantes zonas con
delaminacion del recubrimiento que deja en claro la falta de adherencia del sustrato con el
recubrimiento, los mapeos quimicos muestran que la oxidacion en el recubrimiento de TiAION es

mucho menor que en el acero H13.

B _ b) O K series

Delaminacion

100pm CIDESI  8/17/2023
SEM WD 9.8mm 12:11:38

O K series

Figura 48. SEM: a) TiIAION TA y b) Distribucion de oxigeno TA,; c¢) TiAION 200 °C y d) Distribucion de
oxigeno 200 °C.

5.4. Acero D2 con recubrimiento de TiAION

El acero AISI D2 es otro tipo de acero para herramientas que se utiliza ampliamente en aplicaciones
donde se requiere alta resistencia al desgaste y buena tenacidad. A continuacién, se muestran los

resultados y la discusion del sustrato D2 con y sin recubrimiento de TiAION.

5.4.1. Microestructura
La microestructura de AISI D2 que se muestra en la figura 49 consiste en una matriz ferritica en la

que se distribuyen diferentes excedentes de carburos masivos y semi-elipticos. Se realizd un
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andlisis EDS para determinar la composicién quimica de los carburos presentes en la
microestructura del acero D2, los valores promedio se muestran en la figura 50, estos carburos
semi-elipticos tienen un alto contenido de cromo mucho mayor a la del acero H13, lo que puede

contribuir a una mejor adherencia con el recubrimiento de TiIAION [81].

§ Carburos

o ——————————————— ———————————— -l
CIDESI 7/9/2021
WD 10.3mm 16:11:10

— 10pm CIDESI 7/9/2021

15.0kV BED-C SEM WD 10.3mm 16:08:56 , 15.0kV BED-C

Figura 49. Microestructura acero D2: a) Magnificacién x500, b) Magnificacion x5000.
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Figura 50. Andlisis EDS, composicion quimica del acero AISI D2.

5.4.2. Espesor, rugosidad y dureza

La figura 51a) muestra la seccion transversal y la vista superior del recubrimiento de TiAION
depositado sobre el sustrato de acero AlISI D2, el espesor promedio fue de 5.9 um, este tiene una
morfologia densa del recubrimiento y una superficie granular con una rugosidad promedio de 79.1
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nm. La figura 51b) muestra la superficie del recubrimiento de TiAION, se puede observar la
formacion de poros y presencia de microgotas en el recubrimiento, que como se comento6 en el

acero H13 estas son tipicas de la deposicion fisica de vapor por arco catddico.

5.90 £ 0.03pm

J<—Cavidad

Microgotas :
, D2

1pm CIDESI 2/15/2021 — 1lpm CIDESI 2/15/2021
SEM WD 5.8mm 16:11:47 5.0kV LED SEM WD 5.8mm 16:08:00

Figura 51. Imagenes SEM: a) espesor y b) superficie del recubrimiento de TiAION.
Los valores promedio obtenidos de la rugosidad, dureza y mddulo de Young se reportan en la tabla
5. La dureza del acero D2 es superior a la del acero H13, las mediciones de rugosidad en el acero
y el recubrimiento estan en un rango muy cercano en comparacion con el H13, esto se debe a que
el acabado superficial es el mismo para ambos materiales y las mismas condiciones para la

aplicacion del recubrimiento.
Tabla 5. Propiedades de acero D2 y recubrimiento de TiAION.

Medicion Acero D2 TiAION
Espesor, pm 7000 5.9
Rugosidad Ra, nm 30.3+£4.63 79.1 +2.47
Rqg, nm 44.15+6.31 137.2+13.4
Dureza, GPa 7.23+£0.15 21.7£0.57
Modulo de Young, GPa 207 £ 1.5 4183 +0.71

5.4.3. Prueba de adherencia por el método de rayado

La figura 52a) muestra la grafica del coeficiente de arrastre (verde)- emision acustica (negro) -

carga (rojo) en funcién del desplazamiento. La carga critica por cohesion (Lc1l) se considera cuando

se observa el primer pico en la emisidn acustica, la cual se produce a los 6.65 N. La carga critica
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de adhesion (Lc2), se gener6 cuando aparecen picos sucesivos de alta intensidad en la emision
acustica, los cuales inician a una carga de 33.6 N. Los resultados de la prueba de rayado del acero
D2 muestran mayor adherencia del recubrimiento que con el acero H13. La huella de desgaste que
se muestra en la figura 52b) tiene una longitud de 6 mm y corresponde con la distancia de rayado
de la gréfica, cada pico de la emision acustica corresponde a una falla del recubrimiento y es
comparable con la imagen de la huella de rayado. EI mecanismo de desgaste por chipping se
encuentra alrededor de toda la huella, no se encuentra la carga critica Lc3 que es cuando sucede la
separacion severa del recubrimiento, por la tanto este recubrimiento presenta una adherencia

suficiente y mucho mas alta que en el acero H13.
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Figura 52. Gréfica del coeficiente de arrastre-emision acustica-carga vs desplazamiento.

La figura 53 muestra una imagen de la zona de la falla adhesiva Lc2, las fallas adhesivas se generan
por chipping, que se caracteriza por regiones semi redondas donde se remueve el material de la
pelicula en los bordes del rayado, claramente se puede observar en el mapeo quimico que el
chipping deja expuesto al sustrato D2 marcado de color rojo, debido a que existe una alta
adherencia del recubrimiento, se forman este tipo de astilladuras. La figura 46¢) muestra el final
de la huella, no se observa espalaciéon ni delaminacion del recubrimiento, Unicamente chipping,
estas astilladuras indican una alta adherencia del recubrimiento con el sustrato.

62



“Caracterizacion triboldgica de recubrimientos PVD base oxinitruro”

2 Astilladuras. h  Astilladuras

Deformacién pléstica

BEFANESS D2
Figura 53. Imagenes SEM: a) Primera falla Lc1, b) Segunda falla Lc2, ¢) Final de huella de rayado, d) Mapeo

quimico falla Lc2 y d) Mapeo quimico final de huella de rayado.
Los mapeos quimicos de la figura 54 muestran el final de la huella de desgaste por adherencia, el
recubrimiento solo presenta desgaste por chipping dejando expuesto algunas zonas del sustrato D2,

este mecanismo de desgaste es comun en recubrimientos que presentan una alta adherencia.

Ti K series Fe K series Al K series
- . P

N K series O K series

100um 100pm

Figura 54. Mapeos quimicos de final de huella de rayado: a) Hierro, b) Titanio, c) Aluminio,

d) Nitrogeno y e) Oxigeno.

La figura 55 muestra las primeras 6 micrografias SEM de la huella de desgaste generada por la
prueba de rayado, cada micrografia corresponde a 500 um de longitud, la huella tiene una longitud
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de 6mm. La figura 56 muestra las ultimas 6 micrografias del final de huella de rayado. Se puede
observar que desde que comienza la primera falla por adhesion, esta se debe al mecanismo de
desgaste por chipping, es notable que toda la prueba de rayado y en el final de la huella inicamente
presenta chipping, esto deja en claro la alta fuerza de adherencia que existe entre el sustrato D2 y
el Oxinitruro de TIAION, una de las posibles causas de la alta adherencia es el alto contenido de
cromo que presenta el sustrato D2 como se discutio en la seccion 5.3.1, también se piensa que

puede influir la rugosidad superficial que es 10 um mayor que la del H13.

100pm CIDESI  10/15/2021
SEM WD 7.5mm 12:39:34

100pm CIDESI  10/15/2021 100pm CIDESI  10/15/2021
SEM WD 7.5mm 12:40:36 x2 20 SEM WD 7.5mm 12:41:29

100pm CIDESI  10/15/2021 100pm CIDESI  10/15/2021
SEM WD 7.5mm 12:43:10 x2 20 SEM WD 7.5mm 12:44:07

Figura 55. Primera seccién: huellas de ensayo de adherencia en acero D2 con TiAION.
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Figura 56. Segunda seccidn: huellas de ensayo de adherencia en acero D2 con TiAION.
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5.4.4. Prueba de adherencia por método de indentacion Rockwell C

La figura 57 muestra la prueba de adherencia Rockwell C, en esta huella no se observa grietas ni
espalacion del recubrimiento, por lo tanto, hay una mayor adherencia del acero D2 con el
recubrimiento de TiIAION. La diferencia de adherencia entre los dos aceros (H13 y D2) recubiertos
con TiAION se debe principalmente al contenido de C y Cr. El alto contenido de Cy Cr en el acero
D2 ayuda a la difusion del recubrimiento y por lo tanto se presenta una buena adherencia, algo

similar fue encontrado en el estudio de Veray otros [80].

Figura 57. Huella de prueba de adherencia Rockwell C en acero D2 con TiAION.

5.4.5. Pruebas de perno sobre disco

5.4.5.1 Coeficientes de friccion

La figura 58 muestra el comportamiento de los coeficientes de friccion de las superficies con y sin
recubrimiento de TiAION deslizandose en seco contra una bola de Alimina, se realizaron pruebas
a temperatura ambiente y con temperatura de 900 °C para el recubrimiento. Las fluctuaciones
iniciales de los materiales se deben principalmente al periodo de rodaje (running in) en el contacto
producido con las asperezas. En pruebas a temperatura ambiente y con 900 °C los mayores cambios
se encuentran en el recubrimiento de TiAION debido a la formacion de particulas duras que
posiblemente vienen de las microgotas del recubrimiento. La disminucién del coeficiente de

friccién en las pruebas a 900 °C se debe a que el oxigeno presente en el recubrimiento TiAION, a
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elevadas temperaturas forma una capa protectora de 6xido que impide la difusion de oxigeno del
recubrimiento provocando bajos coeficientes de friccion bajos. Estos resultados concuerdan con
los obtenidos en otros estudios [39, 78]. Las variaciones del COF en el recubrimiento de TiIAION
a 900 °C después de los 11,000 ciclos se debe a que el recubrimiento se ha desgastado provocando

mayores coeficientes de friccion.
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Figura 58. Coeficientes de friccion en acero D2 y recubrimiento de TiAION.

5.4.5.2 Perfiles y tasas de desgaste

La figura 59 muestra los perfiles y la tasa de desgaste de los materiales acero D2 y del
recubrimiento de TiAION. La menor profundidad de desgaste se encuentra en el recubrimiento de
TiAION en pruebas a temperatura ambiente. En general las profundidades y tasas de desgaste del
TiAION depositado sobre acero D2 son mucho mas bajas que con el acero H13, esto se puede
explicar debido a que el acero D2 tiene una mayor dureza, ademas que el recubrimiento exhibe una
mayor adherencia con sustrato D2 por su alto contenido de C y Cr, de esta manera este material

con el recubrimiento de oxinitruro presenté una mayor resistencia al desgaste y estabilidad térmica.
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Figura 59. Gréficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste.

5.4.5.3. Microscopia 6ptica y andlisis SEM/EDS

La figura 60 muestra las pistas de desgaste del acero D2 con y sin recubrimiento de TiAION. La
primera huella se caracteriza por desgaste adhesivo, la segunda huella por desgaste de tres cuerpos
debido a la formacion de particulas duras, y en la tercera huella por desgaste abrasivo y adhesivo,
existen debris en los bordes de la pista y zonas con desgaste por oxidacién, es notable un mayor

ancho de pista que los otros dos casos.

mr

Figura 60. Pistas de desgaste: a) Acero D2, b) Acero D2 con TiAION y ¢) Acero D2 con TiAION a 900 °C.
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La figura 61 muestra las imagenes SEM de los mecanismos de desgaste presentes en estas pruebas,
para el acero D2 se encuentra debris en la superficie lo que provoca el desgaste por adhesion. La
figura 61b) muestra el mapeo quimico para observar el contenido de oxigeno en la pista, se puede
observar una mayor concentracion de oxigeno en los bordes de la pista, lo que indica que existe
desgaste por oxidacion que es por el contacto deslizante repetitivo con la bola de alimina que puede
llegar a producir particulas de Al>Os. La figura 61c¢) muestra la pista de desgaste del recubrimiento
de TIAION y se observa el mecanismo de desgaste de ploughing debido a la formacidn de particulas
duras. Lafigura 61e) muestra la pista de desgaste de pruebas con temperatura de 900 °C, es notable
la formacion de debris y dxidos, también se observan muchas zonas con desgaste suave o alisado.
Los mapeos quimicos de la figura 61d) y f) muestran la cantidad de oxigeno que se concentra en
las pistas y muy abundante para pruebas con temperatura, como se mencionaba anteriormente en
las pruebas con acero H13, por efecto de la temperatura y contacto deslizante de rodadura se forma

una tribofilm protectora que ayuda a disminuir el COF.

b) O K series

Desgaste Adhesivo
Desgaste Adhesivo

O K series

Desgaste adhesivo

- 100pm CIDEST  9/15/2022

Figura 61. Imagenes SEM de pistas de desgaste: a) Acero D2, b) Mapeo quimico acero D2, c) TiAION 25 °C, d)
Mapeo quimico TiAION, e) TiAION 900 °C y f) Mapeo quimico TiAION 900 °C.

69



“Caracterizacion triboldgica de recubrimientos PVD base oxinitruro”

5.4.6. Desgaste por movimiento reciprocante

5.4.6.1. Coeficientes de friccion

La figura 62 muestra los COF’s del acero D2 sin recubrimiento y con recubrimiento de TiAION.
Los COF's a TA son 0.65 y 0.6 en promedio para el sustrato y el recubrimiento, respectivamente.
Los COF’s con temperatura de 200 °C son de 0.36 y 0.27 para el sustrato y el recubrimiento,
respectivamente. Las mayores fluctuaciones del COF se generan en el recubrimiento a 200 °C
debido a la alta dureza y la rugosidad de este oxinitruro, estas comienzan a partir de los 3000 ciclos,
cada una de estas fluctuaciones indica un diferente tipo de mecanismo de desgaste que se esta
produciendo, las mayores fluctuaciones indican un desgaste mas abrasivo mientras que en los
periodos con COF’s constantes indican mecanismos de desgaste por deformacion plastica y
desgaste adhesivo 0 en algunos casos desgaste por oxidacion, las pequefias particulas de oxido

causan COF’s mas bajos.
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Figura 62. Coeficientes de friccion en acero D2 y recubrimiento de TiAION.

5.4.6.2. Perfilometria y coeficientes de desgaste
La figura 63a) muestra los perfiles de desgaste, se observa que la mayor profundidad de desgaste
es de aproximadamente 8 pum vy la tiene el acero D2 sin recubrimiento en pruebas a temperatura

ambiente. La figura 63b) muestra los coeficientes de desgaste calculados por volumen perdido, el
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mayor coeficiente de desgaste se encuentra en el acero D2 sin recubrimiento esto se debe a sus
profundidades de desgaste y mayores anchos de pista. El material como la mayor resistencia al
desgaste es el acero D2 con TiAION en pruebas a 200 °C, la alta compatibilidad entre estos dos
materiales aumenta la capacidad de carga y reduce la transferencia de material, por estas razones

presenta la mayor resistencia al desgaste por deslizamiento reciprocante.
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Figura 63. Graficas: a) Perfilometria, b) coeficientes de desgaste.

5.4.6.3. Microscopia 6ptica y anélisis SEM/EDS

La figura 64 muestra las huellas de desgaste generadas por las pruebas tribolégicas con movimiento
reciprocante. La figura 65a) muestra la huella del acero D2, se observan un desgaste muy severo
caracterizado por desgaste debido a deformacion plastica y desgaste adhesivo en los bordes de la
huella que se puede observar en la magnificacion de la figura 66¢). La figura 66b) muestra la huella
que se produjo en el acero D2 con recubrimiento de TiAION, el desgaste es menos severo, se puede
observar un desgaste por pulido en los bordes de la huella, mientras que el centro el desgaste es

mayormente abrasivo debido a que es donde se encuentra el mayor esfuerzo de contacto. La
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magnificacion de la figura 66d) muestra la zona central de la huella de desgaste, se alcanza a ver
el desgaste por ploughing debido a particulas duras del recubrimiento de TiAION. Las huellas de
desgaste del acero D2 son menos anchas y profundas que las del acero H13 por lo tanto el material

que presenta una mayor resistencia al desgaste es el acero D2 con recubrimiento de TiAION, esto

se debe fuertemente a su elevada dureza y su alta adherencia entre el sustrato y el recubrimiento.
4 o / ’ "

Figura 64. Huellas de desgaste reciprocante: a) Acero AISI D2, b) Acero D2 con recubrimiento de TiAION, c¢)
Magnificacion zona ¢ y d) Magnificacién zona d.
La figura 65 muestra una magnificacion de algunas zonas de desgaste de los aceros y del
recubrimiento de TiAION de pruebas a TA y con 200 °C. En los aceros (Figura 65a) y 65b)) se
encontraron mecanismos de desgaste por adhesion, deformacion plastica y formacion de ranuras,
lo que gener6 superficies asperas, esto puede provocar una mayor friccién y mayor desgaste de las
superficies en contacto. En la figura 65c) y 65d) se muestra las superficies desgastadas del
recubrimiento de TIiAION, el desgaste es menos severo que en los aceros, se debe fuertemente a
las propiedades mecanicas y triboldgicas del recubrimiento. Se encuentra poco desgaste adhesivo
en los bordes de la pista y algunos poros en la superficie del recubrimiento. EI mecanismo
dominante en estas pruebas es el desgaste abrasivo que es generado por las particulas duras que

provienen del recubrimiento.
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Figura 65. SEM: a) Acero D2 TA, b) Acero D2 200 °C, c) TIAION TA y d) TiAION 200 °C.

En la figura 66 se muestra la microscopia SEM de las huellas de desgaste por deslizamiento
reciprocante de los sustratos de acero D2, también se muestra el mapeo quimico de la distribucion
de la cantidad de oxigeno en las pistas. La figura 66a) y 66b) muestra la pista de desgaste del acero
D2 de pruebas con temperatura ambiente. La figura 66c) y 66d) muestra la pista de desgaste del
acero D2 de pruebas con temperatura de 200 °C. El mecanismo de desgaste fue dominado por
deformacion plastica, existe un mayor desgaste en pruebas con temperatura, debido a que los aceros
con el aumento de la temperatura tienden a perder su dureza y resistencia mecanica, esto hace que
el acero D2 este méas expuesto al desgaste ya que se vuelve menos capaz de resistir la deformacion
plastica debido al contacto repetitivo por deslizamiento reciprocante. Los mapeos quimicos
evidencian un alto contenido de oxigeno en las pistas de desgaste, a altas temperaturas los aceros
son mas propensos a la oxidacién lo que puede debilitar la superficie del material y aumentar el

desgaste por deslizamiento.
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Figura 66. SEM: a) D2 TA y b) Distribucién de oxigeno TA; ¢) D2 200 °C, d) Distribucién de oxigeno 200 °C.

La figura 67 muestra las huellas de desgaste de las pruebas realizadas en el recubrimiento de
TiAION con TA y con temperatura de 200 °C. En ambas pruebas es notable que el desgaste es
mucho menor comparado con los aceros, esto se debe a que la pelicula delgada del recubrimiento
de TiAION brinda excelentes propiedades mecanicas y triboldgicas, su alta dureza aporta una alta
resistencia al desgaste y a la abrasion, por tal motivo lo hace adecuado para aplicaciones de
herramientas de corte donde las superficies estan sujetas a deslizamiento y friccion repetitivos. Al
no encontrar otros tipos de mecanismos de desgaste en el recubrimiento de TIALON se puede
atribuir a que este recubrimiento también tiene una alta resistencia a la fatiga, lo que significa que
mantiene su integridad estructural bajo cargas ciclicas repetitivas. Los mapeos quimicos de la

figura 67b) y 67d) muestran que la concentracion de oxigeno es minima y se encuentra en los
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escombros (debris) del material desgastado, esto evidencia que el recubrimiento tiene una alta

resistencia a la oxidacién como se demostr6 también con el estudio de difraccion de rayos x. La

resistencia a la oxidacion es una propiedad clave de los recubrimientos de oxinitruro, a altas

temperaturas los recubrimientos de oxinitruro tienden a formar una capa superficial de 6xidos de

aluminio y titanio que actla como barrera protectora, esta capa es estable y resistente a la

penetracion del oxigeno lo que protege al sustrato de la oxidacion adicional.
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Figura 67. SEM: a) TiAION TA y b) Distribucion de oxigeno TA; c) TiAION 200 °C,

d) Distribucion de oxigeno 200 °C.
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5.5. Comparacién de propiedades de sustratos con y sin recubrimiento

En la figura 68 se muestra una comparacion de las propiedades del sustrato H13 y D2,
evidentemente la pequefia pelicula (5.9 um) del recubrimiento aumenta la dureza superficial de los
sustratos hasta 3 veces mas.

El sustrato D2 presenta la mayor rugosidad y dureza como se muestra en la figura 68a) y 68b), se
piensa que estas mayores propiedades tienen efecto con la alta adherencia que presenta este sustrato
con el recubrimiento de TiAION, como se puede observar en la figura 68c) soporta una carga critica
de aproximadamente 35 N. También la alta adherencia del recubrimiento con el sustrato D2 se
atribuye a la microestructura que posee este material como se discutid en la seccion 5.3.1, presenta
principalmente carburos masivos y semi-elipticos con una matriz compuesta de ferrita con alta
solucion en Cr.
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En la figura 69 se muestra la comparacion de los coeficientes de friccion obtenidos mediante las
pruebas de perno sobre disco, el mejor comportamiento de los coeficientes de friccion de pruebas
con temperatura ambiente y temperatura controlada de 900 °C se encuentran con el sustrato D2
con y sin recubrimiento de TiAION, se considerd que el mejor rendimiento tiene relacién con las

propiedades del sustrato D2, como se discutio anteriormente.
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Figura 69. Coeficientes de friccion de pruebas de perno sobre disco.

En la figura 70 se muestra la comparacion de los coeficientes de friccion obtenidos mediante la
prueba de deslizamiento reciprocante, en este caso en la mayoria de las pruebas, el menor
coeficiente de friccion se presenta con el sustrato H13, pero como se demostré con microscopia
SEM existe mayor desgaste en los materiales con H13, por lo tanto el mejor comportamiento de
deslizamiento reciprocante se sigue manteniendo con el sustrato D2 debido a sus altas propiedades
mecanicas y triboldgicas.
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Figura 70. Coeficientes de friccion de pruebas de deslizamiento reciprocante.

En la tabla 6 se muestra la comparacion de los mecanismos de desgaste producidos en los
materiales sometidos a pruebas de desgaste por perno sobre disco. EI mecanismo de desgaste
dominante en pruebas a temperatura ambiente es desgaste adhesivo, mientras que en el
recubrimiento existe desgaste por arado y desgaste abrasivo debido a la formacion de particulas
duras provenientes del recubrimiento, en las pruebas a 900 °C se presento el mecanismo de desgaste

adhesivo debido al ablandamiento térmico de los materiales.

Tabla 6. Mecanismos de desgaste en pruebas de perno sobre disco.

Mecanismos de desgaste

Material Temperatura 25 °C Temperatura 900 °C
H13 Desgaste adhesivo
D2 Desgaste adhesivo
. . Desgaste adhesivo,
H13 TiAION Arado (Ploughing) Grietas
D2 TiAION Desgaste abrasivo, Arado Desgaste adhesivo
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En la tabla 7 se muestran los mecanismos de desgaste de las pruebas de deslizamiento reciprocante,

en los aceros se encuentra la formacién de escombros, en los recubrimientos con sustrato H13,

existe una delaminacion severa, mientras que con el acero D2 el desgaste a temperatura ambiente

es muy suave a temperatura ambiente y en la prueba a 200 °C se presentan pequefias zonas con

desgaste abrasivo.

Tabla 7. Mecanismos de desgaste en pruebas de deslizamiento recirpocante.

Mecanismos de desgaste

Material

H13

D2
H13 TIAION
D2 TiAION

Temperatura 25 °C

Escombros, rayaduras,
deformacion pléstica

Picaduras, rayaduras
Delaminacién

Escombros

Temperatura 200 °C
Escombros, rayaduras

Deformacion pléstica
Delaminacién severa

Desgaste abrasivo
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CAPITULO VI. CONCLUSIONES
El recubrimiento de Oxinitruro de Titanio Aluminio (TiAION) se aplicé sobre acero AISI H13 'y

acero AlISI D2 mediante deposicion fisica de vapor por arco catodico, se estudiaron las propiedades

mecanicas y triboldgicas. Las conclusiones son las siguientes:

1.

Los ensayos triboldgicos, realizados por medio de perno sobre disco en acero H13 con TiAION,
mostraron coeficientes de friccion en promedio de 0.65 y 0.83 a temperatura ambiente para el
sustrato y el recubrimiento, respectivamente, el coeficiente de friccién a una temperatura de
900 °C para el TiAION fue de 0.58 en promedio.

Los ensayos triboldgicos, realizados por medio de perno sobre disco en acero D2 con TiAION,
mostraron coeficientes de friccion en promedio de 0.64 y 0.70 a temperatura ambiente para el
sustrato y el recubrimiento, respectivamente, el coeficiente de friccién a una temperatura de
900 °C para el TIAION fue de 0.56 en promedio.

El coeficiente de friccion del TiAION a una temperatura de 900 °C disminuyd, se forma una
capa protectora o tribofilm que actia como lubricante y disminuye la friccion entre los
materiales en contacto.

El estudio de difraccion de rayos X del TiIAION mostrd una estabilidad de fase hasta 900 °C lo
cual es aceptable para aplicarlo como recubrimiento protector en herramientas de corte.

Los mecanismos de desgaste encontrados son: Adhesion predominante para los aceros H13 y
D2, abrasion para el recubrimiento. Este comportamiento se relaciona principalmente con la
dureza obtenida en cada material.

El recubrimiento de TiAION present6 la adherencia mas alta con el acero D2, la falla por
adhesion sucede a los 34 N, es una carga critica considerable para este tipo de recubrimientos
de Oxinitruro.

En este trabajo se encontrd que el comportamiento del desgaste del sustrato y del recubrimiento
depende de la rugosidad superficial, la dureza, la carga aplicada y la composicidn quimica del
recubrimiento.

En base a los estudios realizados el recubrimiento de TiAION presenté una buena resistencia
al desgaste hasta temperaturas de 900 °C, por lo tanto, puede ser utilizado para aplicaciones de

herramientas de corte en la industria de los maquinados.
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Coatings were deposited on AISI-H13 steel by cathodic arc Physical Vapor deposition (arc-PVD). Greazing Inci-
dence X-Ray diffraction (GI-XRD) showed that Oxygen atoms (0) replace Nitrogen atoms (M) in the cubic-
Titanium Aluminum Niwide (¢-TiAlN) lattice, The coating had ~59 pm thickness, —6.3 at% O content and
average roughness of Ra= 73,9 nm. High-temperature GI-XRD showed improved oxddation resistance up to

850 °C, at 900 “C the constituent oxides appeared. A columnar microstructure resulted in 21,72 GPa hardness
and 418.31 GPa elasicmoduli. Adhesion tests showed critical loads = 19 N, with chipping and conformal-
cracking. The pin-on-disk tests at room temperature (RT) showed coefficients of friction (COF) of 0.65 and
0.83 for the steel and the oxynitride, respectively. At 900 “C the COF decreased due to a tribolayer formation.
Cyclic tribo-oxidation cause this tribolayer to wear and partially expose the substrate, showing wear mechani sms
due to combined processes of the coating and the steel,

1. Introduction

Titanium aliuminum nitride coatings (c-TIAIN) have been extensively
applied in industry as surface protection for conventional steels, due to
their high mechanical and tribological response. The nitride has shown
to increase load-carrying capacity, reduce material transfer and increase
wear resistance under mild operating conditions, where the temperature
does not exceed the oxidation temperature (<600 *C) and the contact
stresses do not excesd the adhesion stresses of the film [1-3]. However,
by increasing the working temperature, the properties of the marterial
are rapidly reduced. The onset oxidation temperature is close to 700 °C,
and is govemed by the inward diffusion of oxygen to form an amorphous
oxide layer, which produces brittle oxides that easily spalate from the
coating surface. Additionally these oxides present tribological responses
that are inferior to those of the non-oxidized c-TiAIN coating [4].

Various techniques have been employed to investigate the tribolog-
ical response of modified swfaces, facilitating the simulation of events
that occur during material cutting, These techniques also allow for a
certain degres of correlation between the obtained results and real-
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world cutting scenarios. In these tests, fatigue movements are applied
to the coated surface using a counterpart material, which is typically
characterized by its greater hardness, enhanced chemical stability, or
similar properties to the materials to be cut [5-7]. In general, these tests
aim to replicate sitnations where the curting tool rotates and advances
while the workpiece remains stationary, resembling the action of a drill
bit. Conversely, they can simulate scenarios where the tool remains
staric while the workpiece rotates, akin to the operation of an insert. The
two most commaonly emploved techniques for such studies are the
pin-on-disc geometry and the reciprocating motion geometry [7-107.
Additional requirements, such as speed or stroke, are adjusted to achieve
specific conditions based on the intended simulation. However, the
parameter deemed most influential in these types of tests is the contact
pressure, aimed at replicating the pressures generated during the curting
process, While these stresses are dynamic during sliding, quantifving
them can be complex. To approach values reported in the literature, the
Hertzian contact model has been employed [11,12]. Thus, meticulous
selection of laboratory test parameters enables a reliable simulation of
some of the processes occwrring during the wear of cutting tools, such as
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