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RESUMEN

La presente investigacion se realizd con el fin de evaluar el comportamiento tribolégico de la
aleacion de aluminio 2024-T3 recubierta con un deposito tipo diplex de DLC-NiP, mediante
ensayos de desgaste deslizante en seco en la modalidad de bola sobre disco, empleando como
contra parte una bola de alimina de 6mm de didmetro. Los ensayos se llevaron a cabo para una
distancia de deslizamiento 800m, una carga normal de 5N, empleando una velocidad de
deslizamiento fija de 5¢cm/s y un radio de contacto de 3mm. El estudio de las huellas de desgaste
se realiz6 mediante la técnica de microscopia electrénica de barrido (MEB) asociada con la
técnica de espectroscopia por dispersion en la energia de rayos X (EDS) y el volumen de desgaste
fue determinado empleando la técnica de perfilometria Optica. Los resultados de los ensayos de
desgaste llevados a cabo en el presente trabajo indicaron que para las condiciones ensayadas, el
sistema recubierto tipo diplex de DLC-NIiP exhibe un buen comportamiento desde el punto de
vista de su estabilidad mecéanica, al no presentar fallas superficiales al final del ensayo. Se
encontrd un valor del coeficiente de friccién de 0,1 y una tasa de desgaste baja con un valor de
2,31+0,09x10°m*/N.m. Se determind que en el caso del substrato sin recubrir, el valor del
coeficiente de friccion fue de 0,5 y la tasa de desgaste de 5,46+0,00003x10™*m*N.m, lo cual
representa un valor que es 3 6rdenes de magnitud mayor que el correspondiente al sistema
recubierto.

Palabras Clave: aleacion 2024-T3, recubrimiento ddplex, NiP, DLC, recubrimientos
nanoestructurados, PAPVD, desgaste deslizante

ABSTRACT

The present investigation has been conducted in order to evaluate the tribological behavior of an
AA2024-T3 aluminum alloy, coated with a NiP-DLC duplex coating. For this purpose, a number
of dry sliding wear tests were performed, employing a ball-on-disk configuration. Alumina balls
of 6 mm in diameter were employed as counterpart. The sliding wear tests were carried out up to
a sliding distance of 800 m, employing a normal load of 5 N, a linear speed of 5 cm/s and a
contact radius of 3 mm. The wear tracks were analyzed by means of scanning electron
microscopy (SEM) techniques coupled with energy dispersive spectroscopy (EDS).
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The wear volume was determined by means of optical profilometry. The results indicate that,
under the present testing conditions, the NiP-DLC duplex coating exhibits a satisfactory behavior
from the mechanical stability point of view, since no surface failures were observed at the end of
the tests. For the coated system, the magnitude of the friction coefficient was found to be of
approximately 0.1 and that of the wear rate was of about 2.31 + 0.09 x 10™*® m*N.m. On the
contrary, for the uncoated substrate, the friction coefficient was of approximately 0.5 and the
wear rate of 5.46 x 10" m¥N.m, that is to say, 3 orders of magnitude greater than that
determined for the coated system.

Keywords: AA2024-T3 aluminum alloy, duplex coatings, NiP, DLC, nanoestructured coatings,
PAPVD, sliding wear.

INTRODUCCION

Las aleaciones de aluminio de las series 2XXX y 7XXX, son ampliamente utilizadas en la
industria aeroespacial y aerondutica debido a su baja relacion peso-resistencia mecanica. Sin
embargo, este tipo de aleaciones poseen pobres propiedades triboldgicas, por lo que es necesario
en la mayoria de los casos la aplicacion de tratamientos superficiales tales como pinturas,
técnicas quimicas y electroquimicas [1-3], hasta técnicas méas elaboradas como la deposicion
quimica al vapor (CVD) [4], deposicion fisica al vapor (PVD) [5], deposiciones asistidas por
plasma (PA) [2, 6], etc. Las técnicas de deposicidn de recubrimientos duros mas utilizadas son las
de PAPVD, demostrandose que al aplicarse se puede incrementar la resistencia frente al desgaste
y a la corrosion de los sustratos [2, 6]. En el caso de la aplicacion de este método para las
aleaciones de aluminio, las propiedades mecanicas y los posibles tratamientos térmicos de
endurecimiento previamente aplicados pudieran afectar fuertemente el desempefio de la aleacion,
debido a que tradicionalmente las técnicas de deposicidn se realizan a temperaturas relativamente
elevadas que oscilan entre los 400 y 560°C. Con el fin de evitar en lo posible estos cambios, se ha
tratado de emplear nuevas técnicas para la aplicacion de recubrimientos duros sobre las
aleaciones de aluminio y uno de estos métodos es el de deposicion mediante el espurreo idnico de
magnetrén desbalanceado de campo cerrado (Closed Field Unbalanced Magnetron Sputter lon
Platting: CFUBMSIP), que permite obtener recubrimientos duros, densos y bien adheridos a
temperaturas inferiores a 250°C [2, 6].

En los Gltimos afios se han investigado [2, 6-8] y desarrollado una gran variedad de nuevos
recubrimientos aplicados por este tipo de método. Uno de ellos, es el recubrimiento de carbono
tipo diamante (Diamond-Like Carbon: DLC), llamado comercialmente Graphit-iC (a-C) y
Dymon-iC (a-C:H), depositados por la empresa Teer Coating Ltd., Inglaterra, que presentan
propiedades muy atractivas tales como bajo coeficiente de friccion, alta dureza y son inertes
quimicamente. Varios investigadores [1, 9] han encontrado que recubrimientos de alta dureza
como el DLC depositados sobre sustratos tan ddctiles como el aluminio presentaran un mejor
desempefio, si se depositan capas de un recubrimiento de dureza intermedia entre ellos.

En tal sentido, el objeto de estudio del presente trabajo se basa en evaluar el comportamiento
triboldgico de un recubrimiento DLC hidrogenado, depositado sobre una aleacion de aluminio
2024-T3. Previo al deposito de DLC, se realizd la deposicion de una capa de NiP sobre la
aleacion Al2024-T3, mediante el método de electroless.

SECRETARIA DE LAS JORNADAS. Coordinacién de Investigacion .Edif. Fisica Aplicada. Piso 2. Facultad de
Ingenieria.

Universidad Central de Venezuela. Ciudad Universitaria de Caracas. 1053

Telf.: +58 212-605 1644 / 1645. Telfax: +58 212 - 6628927

Correo electronico: jifi.eai.2012.ucv@gmail.com  http://www.ing.ucv.ve



\ . “u g .
\>/ jifi-eai2o12 @ <& @
N ,ﬁll Jornadas de Investigacioni Encuentro Académico Industrial

UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA FACULTAD DE INGENIERIA
=Y 26 - 30 noviembre 2012

METODOLOGIA

Los depositos de los dos recubrimientos NiP (niquel/fosforo) y DLC (carbono tipo diamante
hidrogenado) se realizaron industrialmente. Las muestras de la aleacion de aluminio, fueron
previamente preparadas metalograficamente, empleando el método de preparacion estandar para
este tipo de materiales, que permitié obtener una rugosidad promedio (Ra) de 0,04+0,01um.

Posteriormente, los especimenes se enviaron a la empresa Reliable Plating Inc. (USA) para ser
recubiertas con un deposito de NiP por electroless (EN), con aproximadamente 11% en peso de
fosforo con un espesor del recubrimiento de 60+6um y una rugosidad promedio (Ra) de
0,20+0,01um [1]. Subsecuentemente, se realizo la deposicion del recubrimiento de DLC en la
empresa Teer Coating Ltd., Worcestershire (UK) con un espesor de aproximadamente 1 um sobre

las muestras de la aleacion de aluminio 2024-T3 recubiertas con NiP. El proceso empleado por la
empresa Teer Coating Ltd. para la deposicion del Dymon-iC (el nombre industrial del DLC)
corresponde a un recubrimiento hidrogenado cuya estructura consiste esencialmente en bloques
de enlaces sp? (grafito) con algunos enlaces sp* (diamante) [10], es un sistema combinado entre el
de espurreo i6nico de magnetron desbalanceado de campo cerrado (Closed Field Unbalanced
Magnetron Sputter lon Platting: CFUBMSIP) y un sistema de deposiciéon PECVD (Deposicién
quimica en estado de vapor asistida por plasma). Cabe destacar que, con el fin de asegurar una
buena adherencia entre el DLC y el NiP, se realiz6 la deposicién de una capa de CrN, cuyo
espesor ha sido de 1,2 um.

Las mediciones de las durezas fueron tomadas en la seccion transversal de muestras de una
aleacion de aluminio 2024-T3 sin y con la aplicacion de los recubrimientos, con la finalidad de
observar si ocurrieron cambios en las propiedades mecéanicas del sustrato ocasionadas por la
temperatura de deposicién del DLC. Se utiliz6 un microindentador Vickers variando las cargas
desde 25g hasta 1000g, utilizando un tiempo de indentacién de 15s y tomando las mediciones por
quintuplicado. Se midieron las diagonales, d; y d, de cada huella en micras, se obtuvo el valor de
la diagonal promedio que permitio el célculo de la dureza Vickers (HV), expresada como:

P
HV =1,8544 (1)

Para el calculo de la dureza absoluta del material base, antes y después de realizarle la deposicion
del recubrimiento al sustrato, se aplico el modelo de Thomas [11].

H =H,+b/ )

donde H es la dureza del material, d el valor promedio de la diagonal de la huella, Ho representa
la dureza intrinseca del material y b es un parametro que caracteriza el cambio en la presion
ejercida con la carga aplicada.
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Los ensayos de desgaste se llevaron a cabo para una distancia de deslizamiento 800m, una carga
normal de 5N, empleando una velocidad de deslizamiento fija de 5cm/s y un radio de contacto de
3mm. Los ensayos de desgaste deslizante se realizaron por duplicado utilizando un tribdmetro
marca CSEM utilizando la configuracion bola sobre disco, siguiendo la norma ASTM G99-95.

Una vez finalizado el ensayo, las dos partes (muestra y bola) fueron retirados de la maquina y
analizados mediante microscopia electronica de barrido (MEB), con el fin de determinar la
morfologia de la huella de desgaste y el mecanismo de desgaste. Asimismo, las superficies de las
muestras desgastadas han sido analizadas mediante perfilometria dptica empleando un equipo
marca ZYGO, para determinar el area desgaste y calcular asi el volumen desgastado en cada uno
de los casos del presente estudio, segun la norma ASTM G99-95. Para cada huella se realiz6 una
medicion en cuatro zonas distintas y en cada zona se midio el area transversal en cinco secciones
diferentes, para luego proceder a calcular los volumenes de desgaste mediante la ecuacion 3, en

donde V es volumen (en mm?®), AT es el 4rea transversal y r es el radio de contacto de la huella
de desgaste (en mm).

V =2.2r.AT 3)

La constante de desgaste, k, (m®/N.m) se calculé empleando la Ecuacién de Archard, (1953),
donde P es la carga aplicada (en N), V es el volumen (en m® y D, es la distancia de
deslizamiento (en m):

\Y
kK=o @

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos al realizar la indentacion de las muestras sin y con recubrimiento de la
aleacion de aluminio 2024-T3 se presentan en la Figura 1. A partir de estos resultados y mediante
la aplicacion del modelo de Thomas [11] se determind que el valor absoluto de la dureza de la
aleacion de aluminio 2024-T3 sin recubrir es de 1,51+0,11GPa y la de la muestra de la aleacion
recubierta es de 1,52+0,07GPa. También, se puede notar que no hubo cambio alguno entre los
valores de las durezas absolutas de ambas muestras como consecuencia de la temperatura
correspondiente al proceso de deposicion del recubrimiento DLC. Sin embargo, cabe destacar
que los valores de dureza del aluminio recubierto para la misma carga son mayores que en el caso
del aluminio sin recubrir, indicando que este ultimo tiene una menor capacidad de
endurecimiento por deformacion.
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Figura 1. Dureza en funcion del inverso de la diagonal para la Aleacion de Aluminio 2024-T3
aplicando el modelo de Thomas [11].

A continuacidn, se presentan los resultados obtenidos de los ensayos de desgaste deslizante para
las muestras recubiertas con DLC (substrato + NiP +CrN+ DLC) y de la aleacion Al2024-T3 sin
recubrir. Para el par tribolégico Aleacion de aluminio 2024-T3/Aldmina se obtuvo un coeficiente
de friccion de 0,5, mientras que para el sistema recubierto el valor del coeficiente de friccidn
obtenido fue de 0,1, llegandose en los dos casos al final del ensayo a un valor constante que
corresponde a un estado estacionario. Este Gltimo valor, concuerda con los resultados presentados
por Liao et. al. [12], en donde los valores de los coeficientes de friccion reportados fueron
alrededor de 0,1.

La Figura 2 presenta los perfiles de las huellas de desgaste obtenidos mediante perfilometria
Optica a partir de los cuales se calcularon los volimenes de desgaste y las respectivas tasas de
desgaste, que se presentan en la Tabla 1.

Se puede observar que la tasa de desgaste determinada para la muestra recubierta es de
2,31+0,09x10®m*/N.m, corroborando asi los resultados presentados por Stallard et. al. [13]
quienes reportaron una tasa de desgaste de 5,10x10™®m*N.m con una contraparte de WC (6%
Co), cuya dureza es similar a la contraparte empleada en el presente trabajo.

+150.0000

040

Figura 2. Perfiles 2D obtenidos mediante perfilometria éptica de las huella de desgaste de: (a)
muestra de AA2024-T3 sin recubrir ; (b) muestra de AA2024-T3 recubierta con NiP/CrN/DLC.
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Tabla 1.Volumen de desgaste y tasa de desgaste de las muestras bajo estudio

Sistema Carga Distancia Area Volumen Tasa de Desgaste
() (m) (mm?) (mm?) kx10™ (m*N.m)
AA2024-T3 5 800 0,115+0,014 2,185+0,271 5462+0,03
AA2024-T3
recubierta con 5 800 0,000048+0,000018 0,0009:+0,0003 2,31+0,09

NiP/CrN/DLC

La caracterizacion de las huellas de desgaste formadas tanto en el sistema recubierto, como en la
contraparte de alumina se llevd a cabo por medio de la técnica de microscopia electronica de
barrido (MEB). En la Figura 3 se puede apreciar que el desgaste ocasionado durante el ensayo
produjo una huella que permite visualizar la morfologia tipica nodular (estructura de coliflor) [1]
del recubrimiento electroless de NiP, que constituy6 la intercapa de mayor espesor entre el
recubrimiento DLC y el substrato de la aleacion de aluminio. La zona méas oscura en la
fotomicrografia indica que el desgaste ha sido menos pronunciado, hecho que puede ser
corroborado al hacer el analisis de distribucién de elementos por area sobre la huella de desgaste.

Este analisis también permite determinar que el recubrimiento de DLC ha sido desgastado no
uniformemente, llegando en algunos lugares a la intercapa siguiente de CrN, que ha tomado la
misma morfologia del NiP. Cabe destacar que, en las condiciones del presente ensayo, no se
alcanzd al recubrimiento de NiP, indicando una vez mas el excelente desempefio del sistema
recubierto.

Como bien se sabe, el recubrimiento DLC es demasiado frégil, de forma que la diferencia entre
las propiedades elasto-plasticas del recubrimiento y la aleacion de aluminio origina su fractura
cuando se somete a contactos repetidos. La introduccion de una capa de electroless NiP, con una
dureza mayor y con un espesor apreciable, capaz de proporcionar un soporte rigido, permite
evitar asi la deformacion plastica del sustrato y, a la vez, incrementa la tolerancia al dafio del
sistema recubierto.

La importancia del soporte de carga que provee la deposicion de una capa intermedia de NiP ha
sido sefialada en estudios anteriores [1], en donde se determind que la deposicién de los
recubrimientos sobre una aleacion de aluminio 7075-T6 que presenta una intercapa de NiP de
60um de espesor o mas, presentan un buen comportamiento frente al desgaste a cargas menores
de 15N, corroborando asi los resultados del presente estudio.
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Figura 3. Fotomicrografias por MEB: (a) huella de desgaste de la muestra de Al2024-T3
recubierta con DLC/CrN/NIiP y su respectivo “mapping” de los elementos C y Cr, indicando la
integridad del recubrimiento; (b) huella de desgaste de la contraparte de alimina y el anélisis
EDS, indicando la composicion de elementos del material adherido.

CONCLUSIONES

Se determing, aplicando el modelo de Thomas, que la diferencia entre las durezas absolutas de las
muestras de la aleacion de aluminio Al2024-T3 con y sin recubrimiento fue inferior al 1%. Es
decir, la deposicion del recubrimiento DLC no produjo cambios en las propiedades mecéanicas del
substrato.

Los resultados de los ensayos de desgaste llevados a cabo en el presente trabajo indicaron que
para las condiciones ensayadas, el sistema recubierto tipo diplex de DLC-NiP exhibe un buen
comportamiento desde el punto de vista de su estabilidad mecénica, al no presentar fallas
superficiales al final del ensayo, que pudieran estar asociadas a la delaminacion o fractura del
mismo. La introduccion de una capa de electroless NiP, con una dureza mayor y con un espesor
apreciable, capaz de proporcionar un soporte rigido, permite evitar asi la deformacion plastica del
sustrato y, a la vez, incrementa la tolerancia al dafio del sistema recubierto.
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Se encontro un valor del coeficiente de friccion de 0,1 para el sistema recubierto y una tasa de
desgaste baja con un valor de 2,31x10® m*N.m. Se determind, que en el caso del substrato sin
recubrir, el valor del coeficiente de friccién fue de 0,5 y la tasa de desgaste fue de 5,46x10™*
m*/N.m, lo cual representa un valor que es 3 6rdenes de magnitud mayor que el correspondiente
al sistema recubierto
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