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Resumen. En este trabajo se estudid el comportamiento a fatiga al aire y fatiga-
corrosion de un acero al carbono (AISI 4340) recubierto con una pelicula de
diamante sintético policristalino obtenido por una técnica de deposicion quimica
en fase vapor asistida por plasma (PACVD). Los ensayos de fatiga se realizaron
en condiciones de flexion rotativa. Las muestras se dividieron en dos grandes
grupos para evaluar 4 magnitudes de esfuerzos distintos, un grupo para ensayar el
substrato y el otro para las muestras recubiertas, utilizando 24 probetas para cada
condicion, las cuales son: al aire y a corrosion empleando como medio corrosivo
una solucién salina de NaCl al 3 %. Las propiedades mecanicas de esfuerzo de
fluencia y resistencia a la traccion fueron determinadas acorde con la norma
ASTM A-370. La relacién entre el esfuerzo alternante y el nimero de ciclos de
vida del material se determinaron por medio de la expresion de Basquin, asi como
el modelo de Weibull; previo a esto utilizando la distribucion de frecuencia de
Weibull y un porcentaje de confiabilidad, se obtuvo una mediana entre cada
esfuerzo estudiado y con estas, seguin los modelos mencionados anteriormente, se
hallaron las curvas de Wholer. Adicionalmente, se llevd a cabo un anélisis de
algunas superficies de fractura, por la técnica de microscopia electronica de
barrido (MEB). Los resultados indican que el acero recubierto aumento su
resistencia a la fatiga al ser comparados con la condicién original del sustrato.
Finalmente, el modelo propuesto por Weibull se ajusta mejor a los datos
experimentales de fatiga al aire que el modelo de Basquin, presentando una

ventaja al suministrar un resultado numérico para el limite de fatiga.
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Introduccién

INTRODUCCION:

Dentro de los multiples campos del conocimiento que son competencia del
ingeniero mecénico, se encuentra el relacionado con el Disefio, actividad, que en la
actualidad, es considerada por muchos, esencialmente interdisciplinaria, esta, en su
concepcion mas general, abarca desde el simple planteamiento de una idea, hasta lograr
materializarla, ya que las nuevas corrientes del pensamiento en ingenieria de disefio,
sugieren la incorporacion de etapas sucesivas interconectadas, que permiten incluso la
definicion desde el inicio de los métodos y modos de produccion del bien. Desde luego
que dentro de este complejo proceso, es fundamental el gozar de sélidas bases en el
manejo, conocimiento de los sistemas materiales, esto garantizaria una seleccion
apropiada, de acuerdo a las exigencias o solicitudes externas. Cuando hablamos de
conocer los sistemas, nos referimos al manejo preciso de la informacion caracteristica
que lo define como sustancia, aqui se definen sus propiedades Fisico-Quimicas, Opticas,
magnéticas y por que no hasta alcanzar propiedades relacionadas con informacién a
escala atdbmica, que en gran medida nos ayuda a comprender el desempefio macro-
mecanico de estos sistemas materiales, por lo que el desarrollo de estudios tendientes a
predecir el comportamiento mecanico de los materiales de ingenieria bajo condiciones
particulares de servicio, no puede considerarse optativo, es aqui que de acuerdo a las
nuevas tendencias tecnoldgicas, en las cuales el objetivo primordial es conferir a
substratos comunes valor agregado a traves de la incorporacion de tratamientos
superficiales, se hace necesario desarrollar actividades de investigacion tanto en el
campo cientifico como tecnoldgico, que permita establecer el efecto en su conjunto que
estas nuevas tecnologias aportan sobre los substratos tratados. En la mayoria de la
literatura especializada, es comdn el observar como todos los desarrollos de nuevas
técnicas de ingenieria de superficie tienen una fuerte componente en mejorar el
desempefio triboldgico de los conjunto substrato recubrimiento, entendiendo esto como
mejoras substanciales en la resistencia a mecanismos de desgaste tales como, Erosion,
Abrasion, incremento en la estabilidad quimica tanto a bajas como a temperaturas
elevadas, mejoras en la resistencia a la corrosion, por enunciar algunas de las
propiedades que dependen fundamentalmente de las caracteristicas que el material

expone en su superficie.
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Introduccién

En la historia reciente y esto es evidenciable en la literatura que hoy en dia, es
comunmente utilizada en el dictado de cursos de pre y post grado, se tiene la tendencia a
sugerir que la gran mayoria de los tratamientos superficiales atentan contra las
propiedades de caracter volumétrico en especial las relacionadas con el desempefio bajo
condiciones dindmicas de carga, como es el caso de la Fatiga, aspecto muy cuestionado
en la actualidad y en donde pretendemos desarrollar la presente investigacion. El
propdsito fundamental que se persigue es determinar el efecto que una fina pelicula de
naturaleza ceramica obtenida por un proceso de deposicién quimica en fase vapor
asistida por plasma, tendra al ser depositada sobre un acero de media aleacion
especificamente el AISI 4340 en condicion de Bonificado, sobre su comportamiento a la
fatiga y fatiga corrosion, utilizando para ello lo contemplado en las normas ASTM
correspondiente a saber, ASTM E-606, 468, el estudio se desarrollara en términos del

analisis propuesto por Weibull para tal fin.

La realizacion del presente estudio implica el manejo de técnicas ampliamente
conocidas y estandarizadas; tal como puede evidenciarse en la revision bibliografica
realizada, existe suficiente informacion, tanto local como internacional, en temas afines
con el presente estudio que sustentan la viabilidad de su ejecucién; claro esta su
importancia radica en el hecho de aportar nuevos datos experimentales que permitan
ampliar la cantidad de materiales disponibles en el mercado con aplicaciones
ingenieriles, ademas de fomentar el desarrollo de nuevos materiales que puedan

desempefiarse de forma adecuada ante las mas exigentes condiciones.
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MARCO TEORICO

1.1. EL ACERO AISI 4340

Comunmente se entiende por acero la aleacion de hierro y carbono, donde
el carbono no supera el 2% en peso de la composicion de la aleacion. Porcentajes
mayores al 2% de carbono dan lugar a las fundiciones, aleaciones quebradizas y
no forjables a diferencia de los aceros. Para mejorar las propiedades del acero se

afladen elementos aleantes.

Aunque la composicion quimica de cada fabricante de aceros es casi
secreta, certificando a sus clientes solo la resistencia y dureza de los aceros que
producen, si se conocen los compuestos agregados y sus porcentajes admisibles;
esto se ha tratado de normalizar segin instituciones dedicadas a esto a nivel
mundial. Segiin la American Iron and Steel Institute (AISI), la serie AIST 4XXX
son aceros que estan medianamente aleados, especificamente la serie AISI 43XX
tiene en su constitucion dentro de sus elementos aleantes el niquel, cromo y
molibdeno; cada uno de estos afiadidos le otorga mejoras en distintas propiedades
como por ejemplo, una de las mayores ventajas que reporta el empleo del niquel,
es evitar el crecimiento del grano en los tratamientos térmicos, lo que sirve para
producir en ellos gran tenacidad. El niquel ademas hace descender los puntos
criticos y por ello los tratamientos pueden hacerse a temperaturas ligeramente mas
bajas que la que corresponde a los aceros ordinarios. Experimentalmente se
observa que con los aceros aleados con niquel se obtiene para una misma dureza,
un limite de elasticidad ligeramente mas elevado, mayores alargamientos y
resistencias que con los aceros al carbono o de baja aleacion. El niquel es un
elemento de aleacion indiscutible para los aceros de construccion empleados en la
fabricacion de piezas para maquinas y motores de gran responsabilidad. En cuanto
al molibdeno es un elemento habitual del acero y aumenta la profundidad de

endurecimiento del mismo, asi como su tenacidad; mejora notablemente la
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resistencia a la traccion y la resistencia al creep de los aceros. El molibdeno se
disuelve en la ferrita, pero tiene una fuerte tendencia a formar carburos. Es un
potente estabilizador de los carburos complejos y tiende a retardar el
ablandamiento de los aceros, durante el revenido. Por ultimo el cromo es uno de
los elementos especiales mas empleados para la fabricacion de aceros aleados,
usandose indistintamente en los aceros de construccion, en los de herramientas, en
los inoxidables y los de resistencia en caliente. Se emplea en cantidades diversas
desde 0.3 % a 30%, segun los casos y sirve para aumentar la dureza y la
resistencia a la traccion de los aceros, impide las deformaciones en el temple,
aumenta la resistencia al desgaste, la resistencia a la oxidacion, etc. Forma
carburos muy duros y aporta al acero mayor dureza, resistencia y tenacidad a
cualquier temperatura. Solo o aleado con otros elementos, proporciona a los

aceros caracteristicas de inoxidables y refractario.

Todo esto conlleva a que especificamente el acero AISI 4340 tenga una
buena resistencia a la traccion y torsion. Muy buena resistencia al desgaste, al
impacto y a la fatiga. Utilizable a temperaturas hasta de 500°C sin perder su
estado de bonificado. En la tabla N° 1, se muestran las propiedades mecanicas de
un Acero AISI 4340 y el resumen de propiedades que se obtienen con esta

aleacion, en los diferentes tratamientos.

Tabla N° 1. Propiedades Mecénicas de un Acero AlSI 4340

Tratamientos Térmicos

Propiedades Mecanicas

Estado de Resistencia ‘ Limite = Alargamiento = Reducciéon Dureza Temperatura Medio de
Ala L
Suministro traccién ‘ Elastico % De Area Brinell Denominacion [°C] Enfriamiento
Kg/mm? ‘ Kg/mm? % L
Laminado 210 Cenizao
65/ 75 45 20 50 1240 Forja 850/1100 Cal
240/ Temple 820/ 860 Aceite
Calibrado 75/85 65 10 30 260 Normalizado 850 /870 Aire
Recocido 690/ 720 Horno
260/
Bonificado 90/110 80 16 45 320 Revenido 540 / 660 Aire
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Como consecuencia, los tratamientos térmicos cambian la microestructura
del material, con lo que las propiedades macroscopicas del acero también son

alteradas.

Un acero se le denomina en estado de bonificado cuando este ha pasado
por un tratamiento térmico de temple y revenido. El temple es un tratamiento
térmico que se le realiza a las piezas ya conformadas por mecanizado, para
aumentar su dureza, resistencia a esfuerzos y tenacidad. El proceso se lleva a cabo
calentando el acero a una temperatura aproximada de 915°C en el cual la ferrita se
convierte en austenita, después la masa metédlica es enfriada rapidamente,
sumergiéndola o rocidndola en agua, en aceite o en otros fluidos o sales,
obteniéndose una estructura martensitica. El temple es uno de los principales
tratamientos térmicos que se realizan y lo que hace es disminuir y afinar el tamafio

del grano de la alineacion de acero correspondiente.

Las caracteristicas generales del temple son:

. Hace al acero mas duro y resistente pero mas fragil

. La temperatura de calentamiento puede variar de acuerdo a las
caracteristicas de la pieza y resistencia que se desea obtener.

. El enfriamiento es rapido.

. Si el temple es muy brusco las piezas se pueden agrietar.

Después del temple siempre se suele hacer un revenido. En cuanto a este
es un tratamiento térmico que tiene como fin reducir las tensiones internas de la
pieza originadas por el temple o por deformacion en frio. Mejora las
caracteristicas mecanicas reduciendo la fragilidad, disminuyendo ligeramente la

dureza, esto se agudizard mientras mas elevada sea la temperatura de revenido.

Las caracteristicas generales de este tratamiento térmico son:

. Es un tratamiento que se da después del temple.
. Se da este tratamiento para ablandar el acero.
. Elimina las tensiones internas.
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. La temperatura de calentamiento estd entre 150 y 500 °C.

. El enfriamiento puede ser al aire o en aceite.

1.1.1. Aplicaciones del Acero

El acero en sus distintas clases estd presente de forma abrumadora en
nuestra vida cotidiana en forma de herramientas, utensilios, equipos mecéanicos y
formando parte de electrodomésticos y maquinaria en general, asi como en las
estructuras de las viviendas que habitamos y en la gran mayoria de los edificios
modernos. Entre los campos de ingenieria, los consumidores de acero que
podemos citar son: fabricantes de medios de transporte de mercancias (camiones)
y maquinaria agricola, constructoras de indole ferroviario desde la construccion de
infraestructuras viarias, asi como la fabricacion de todo tipo de material rodante,
la industria fabricante de armamento, especialmente la dedicada a construir
armamento pesado, vehiculos blindados y acorazados, grandes astilleros
constructores de barcos especialmente petroleros, y gasistas u otros buques
cisternas, entre otros. A modo de ejemplo cabe citar los siguientes componentes

del automovil que son de acero:

Son de acero forjado entre otros componentes: cigliefial, bielas, pifiones,
ejes de transmision de caja de velocidades y brazos de articulacion de la direccion.

De chapa estampadas son las puertas y demas componentes de la
carroceria.

De acero laminado son los perfiles que conforman el bastidor.

Son de acero todos los muelles que incorporan como por ejemplo; muelles
de vélvulas, de asientos, de prensa embrague, de amortiguadores, etc.

De acero de gran calidad son todos los rodamientos que montan los
automoviles.

De chapa troquelada son los rines de las ruedas, excepto las de alto
rendimiento que son de aleaciones de aluminio.

De acero son todos los tornillos y tuercas.
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Cabe destacar que cuando el automoévil se descarta por su antigiiedad y
deterioro se separan todas las piezas de acero, son convertidas en chatarra y son
reciclados de nuevo en acero mediante hornos eléctricos y trenes de laminacion o

piezas de fundicion de hierro.

Entonces al encontrarnos con el caso especifico de el Acero AISI 4340 nos
damos cuenta que constituye un material muy importante para la ingenieria, y se
utiliza para partes y en general elementos de maquina sometidos a muy altos
esfuerzos dinamicos como cigiienales, ejes de leva, arboles de transmision, barras
de torsion, ejes cardan, tuercas de alta tension, pifiones, ruedas dentadas, moldes

para inyeccion de plasticos, etc.

Se utiliza generalmente en la fabricacion de piezas que requieren una
buena combinacion entre dureza y tenacidad. Tales como tornilleria de alta
resistencia templada y revenida de gran seccion, levas de mando, engranajes para
maquinas, ejes para carros y camiones, discos de freno, bielas para motores.
Debido a su composicion quimica (Cr, Ni, Mo) tiene un gran rendimiento en

piezas sometidas a ciclos de trabajo.

1.2. RECUBRIMIENTO

Un recubrimiento puede ser definido como "una region superficial de un
material con propiedades diferentes de las del material base". Los objetivos que se
pretenden obtener con el empleo de los recubrimientos son basicamente
reemplazar, modificar y/o lubricar superficies. Las tres principales areas en las
que los recubrimientos han experimentado grandes avances son: el desgaste, la
disminucién de la friccion y las barreras térmicas. El uso del recubrimiento
permite que el material base sea optimizado para objetivos tales como resistencia
mecanica, ligereza, etc., mientras que la superficie es optimizada para la
resistencia al desgaste, a la friccion, o como aislamiento térmico o eléctrico entre

otras aplicaciones.
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La necesidad de mejorar las propiedades fisicomecanicas de los materiales
ha conducido al desarrollo de nuevos recubrimientos duros y superduros con
durezas superiores a 40 GPa comparadas con la dureza del diamante la cual es de
aproximadamente 96 GPal'l, Los recubrimientos duros que en su mayoria
son resistentes al desgaste y a la corrosion han sido utilizados comercialmente
para incrementar la vida til de algunos elementos industriales, como por ejemplo,
las herramientas de corte, pifiones, rodamientos y componentes de maquinaria
industrial *!. Las aplicaciones incluyen recubrimientos para proteccion, barreras
térmicas, aplicaciones Opticas, biomedicina, semiconductores, y usos decorativos.
Con los recubrimientos duros es posible mejorar propiedades superficiales de los
materiales o propiedades que dependen de la superficie, tales como la dureza,

B Estas propiedades junto con las

resistencia a la corrosion y al desgaste
propiedades eléctricas, magnéticas y Opticas no solo son de interés cientifico, sino
también tecnoldgico, ya que tanto en los sistemas mecénicos como bioldgicos se
necesita mejorar la vida 1til, ahorrar energia, incrementar la eficiencia y la
confiabilidad *!. Los materiales metalicos especificamente los aceros que se les
aplican recubrimientos duros presentan alta dureza superficial, bajo coeficiente de
friccion, alta resistencia al desgaste, alta resistencia a la corrosion y estabilidad
dimensional con temperaturas de trabajo menores de 500°C 1] Las caracteristicas
anteriores dependen de varios factores, como el tipo de material a recubrir, la

clase de recubrimiento, la compatibilidad y la adhesion del recubrimiento duro

sobre el material a recubrir, y el proceso utilizado para la sintesis de la pelicula.

1.2.1. Diamante Policristalino Sintético

El diamante existe en la naturaleza en forma cristalina y estd compuesto
unicamente de atomos de carbono (C). El grafito es otro material compuesto de
carbono el cual es estable a temperatura ambiente y presion atmosférica. A pesar
de que el diamante y el grafito es carbono, la diferencia entre los dos materiales es

el arreglo de los atomos de carbono en la red, la misma se puede observar en la
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Figura N° 1. Dicho arreglo atomico es responsable por la dureza del diamante y lo

blando del grafito.

Red del diamante Red del grafito

Figura N°1, Arreglo de los &tomos de carbono en diamante y grafito

El grafito y el diamante son dos formas alternativas de cristalizacion del
carbono. Aunque las dos estan presentes en la naturaleza, en realidad so6lo el
grafito es estable mientras que el diamante es metaestable ya que, la
transformacion a su forma estable, el grafito, es extremadamente lenta. Esto tiene
como consecuencia que no se sintetiza espontdneamente en condiciones
ordinarias. Las estructuras a las que dan lugar las diversas combinaciones de
atomos de carbono pueden llegar a ser muy numerosas. En consecuencia, existen
una gran variedad de materiales de carbono. Para intentar explicar las diferentes
estructuras de estos conviene empezar a una escala atdmica. Asi, los atomos de
carbono poseen una estructura electrénica 1s® 2s® 2p?, lo que permite que los

orbitales atomicos de los atomos de carbono puedan presentar hibridaciones del

tipo: sp, sp2 y sp3.

Cuando se combinan atomos de carbono con hibridacion sp dan lugar a
cadenas de atomos, en las que cada dtomo de carbono estd unido a otro atomo de
carbono por un enlace triple y a un segundo atomo de carbono por un enlace

sencillo.
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hibridacién sp
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Figura N° 2, Enlaces de Hibridacién sp del Carbono

Este tipo de estructuras constituyen una forma alotrépica del carbono poco
comun: los carbinos. Estos pueden presentar una estructura lineal o ciclica.

t=C-g
c” s

i \C

- — i
-C=C~ __ C=C- |
c
L
C
: . C. &
cavibing (CTEL mOoseio eigieo C=r—C

Dos de las estructuras propuestas para los carbonos

Figura N° 3, Estructuras de los carbinos

. , . . .« 2 ,
Cuando se combinan atomos de carbono con hibridacion sp”, cada atomo
de carbono se une a otros 3 en una estructura plana que da lugar a la forma

alotropica del grafito.

hibridacion sp?
enlace =

orbitales p l enlace o

%,

nrhlﬁlés spt

enlace C=C

Figura N° 4, Hibridacion sp? del Carbono para dar ligar a una forma alotrépica del grafito

Los atomos de carbono forman un sistema de anillos condensados que dan

lugar a laminas paralelas entre si. Los enlaces quimicos de las ldminas son
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covalentes entre orbitales hibridos sp”, mientras que los enlaces entre las laminas
son por fuerzas de van der Waals. Dependiendo del apilamiento de las ldminas
existen dos formas alotropicas diferentes: el grafito hexagonal, que es la forma
termodindmicamente estable en la que la secuencia de apilamiento de las ldminas
es ABAB; y el grafito romboédrico, que es una forma termodindmicamente
inestable, y mucho menos abundante, con una secuencia de apilamiento

ABCABC.

Figura N° 5, Estructuras del grafito hexagonal (ABAB) 'y del grafito romboédrico (ABCA)

. , . . .y 3 ,
Cuando se combinan atomos de carbono con hibridacion sp” cada dtomo
de carbono se une a otros cuatro formando una estructura tridimensional que da
lugar a la forma alotrépica del diamante.

hibridacién sp? enlace
o

enlace C-C

Figura N° 6, Hibridacion sp® del Carbono para formar diamante clbico

El diamante cubico es la estructura mas habitual de esta forma alotropica.
Sin embargo, bajo ciertas condiciones el carbono cristaliza como diamante
hexagonal o lonsdaleita (Ilamada asi en honor a Kathleen Lonsdale), una forma

similar al diamante pero hexagonal. Esta forma inusual del diamante se encontrd
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por primera vez en 1967 en forma de cristales microscopicos, asociados al
diamante, en restos del meteorito del Cafion del Diablo en Arizona. Con
posterioridad también se ha identificado esta forma de diamante en otros
meteoritos. Se cree que se forma cuando en el momento del impacto de meteoritos
que contienen grafito contra la Tierra, de forma que el calor y energia del impacto
transforman el grafito en diamante manteniendo en parte de la estructura

hexagonal del grafito.

Diamante cubico Diamante hexagonal

Figura N° 7, Enlace del Diamante Cubico y diamante Hexagonal

Apreciado durante siglos como piedra preciosa, el Diamante no ha dejado
de asombrar a medida que se iban conociendo sus distintas propiedades. En
efecto, el Diamante ostenta varios récords (dureza, modulo elastico,
incompresibilidad, conductividad térmica) y obtiene excelentes puntuaciones en
muchas otras propiedades (coeficiente de dilatacion, friccion, transparencia desde
el ultravioleta al infrarrojo, inercia quimica, aislante eléctrico).Algunas de estas

propiedades se pueden observar en la tabla N° 2.
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Tabla N° 2, Propiedades del Diamante

DIAMANTE
REFERENCIA
Propiedad
Dureza 30-100 GPa Carburo de Tungsteno: 18 GPa
Médulo de Young 1180 GPa Carburo de Tungsteno: 600 GPa
Coef. de Friccion 0,05-0,15 Teflon: 0,05-0,1
Desgaste (relativo) 1 Carburo de Tungsteno: 120
Conductividad Térmica| 1000-2000 W/m K Plata: 429 W/m K
Dilatacion 0,8x106 K Invar: 0,8x106 K
Resistividad 1012 Omh-cm Silicio: 2,3 105 Omh-cm

No es de extrafiar que sus aplicaciones industriales potenciales sean
amplisimas, tanto en industria mecénica como quimica, optica o electronica. Las
aplicaciones industriales de este material experimentaron un decisivo impulso
cuando, a mediados de los afios 50, se desarrollaron técnicas para sintetizarlo
artificialmente. Estos diamantes artificiales se fabrican sometiendo el grafito a
altas temperaturas (>1600°C) y altisimas presiones (>50.000 atm) en el seno de un
metal fundido que actia de catalizador. La producciéon mundial supone decenas de

toneladas por afo y un mercado de cientos de millones de ddlares.

Sin embargo, las técnicas de alta presion tienen grandes limitaciones lo
que hace comprensible el entusiasmo despertado por el desarrollo, en los afios 80,

de técnicas de baja presion, precisamente mediante Plasma-CVD.

Los trabajos de Eversole [ en la década de 1950 y las principales
contribuciones de Angus, Dejarquin, Fedoseev y Matsumoto han orientado el
camino para producir peliculas de diamante por CVD. El bajo costo de capital, la
variedad y versatilidad del proceso de CVD para la produccion de diamante han
iniciado una esperanza renovada para la variedad del uso del diamante por la
industria. Como ya se ha mencionado el carbono se puede presentar en dos
formas, en diamante y en grafito, el diamante esta compuesto por atomos de
carbono en forma de tetraedro (sp’) mientras que el grafito, los 4tomos de carbono
se encuentran en un plano de forma triangular (sp?). En estas técnicas, se

introduce en el reactor una mezcla de Hidrégeno (H,) y algiin compuesto gaseoso

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ

ucv

13



Marco Teorico CAPITULO1

de carbono (tipicamente metano, CH4). La proporcion habitual es Hidrogeno 99:
Metano 1. En condiciones de baja presion alrededor de 1 mbar y temperatura en
el orden de 700°C-900°C, se establece una cadena de reacciones complejas que
tienen como resultado la formacioén sobre la superficie, de pequefios nucleos
cristalinos de diamante. El papel del hidrogeno es clave tanto para deshidrogenar
el metano (CHs+ 2H, — C + 4H,) como para mantener la hibridacion sp® del
carbono, de manera que cristalice como diamante en lugar de como grafito.
Pequefias proporciones de otros gases (02, CF4, etc.) y el ajuste fino de los
parametros del proceso permiten obtener velocidades de deposicion mas altas e
incluso bajar la temperatura del proceso. Inicialmente se creia que era necesaria
una temperatura en el substrato por encima de los 1000 K, pero en una etapa
posterior se encontré que esta deposicion podia ocurrir a 700 K o menos. Sin
embargo dependiendo de la temperatura del substrato y la cantidad relativa de
hidrocarburos e hidrégeno en el reactor de plasma, la morfologia de la pelicula,
especialmente el contenido de carbono en forma de grafito (sp®) puede variar
sustancialmente. Por lo tanto, las propiedades fisicas de la pelicula son muy
sensibles al contenido de grafito en relacién al contenido de carbono tetraédrico
(sp’) en la pelicula. Suele ser dificil determinar si un recubrimiento de carbono
obtenido por CVD o PACVD es de diamante, de esta manera otro material
metaestable con contenido de carbono amorfo, con alta hibridacion sp® empezo a
ser un valioso subproducto en la sintesis de diamante, las propiedades de estas
peliculas son semejantes y a veces ventajosas con respecto a las de diamante, estas
se denominan Peliculas Diamante Tipo Carbono (DLC) las cuales son amorfas y
no muestran cristales en la microscopia electronica de barrido (SEM), el
contenido de hidrogeno en estas peliculas producen un profundo efecto en las
propiedades mecanicas. Dependiendo de la cantidad relativa de carbono en
hibridaciones sp® y sp’ se define un término llamado R=sp*/(sp’+sp’) y de esta
manera es posible tener una aproximacion de valores de R si la pelicula es DLC

Diamante o Grafito.

No es posible pasar por alto, la pontenciabilidad de las peliculas de DLC,

la temperatura de deposicion de estas es mucho mas baja que en las peliculas de
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diamante lo que las hace aptas para la deposicion incluso sobre materiales como el
pléstico. Este material destaca por exhibir una alta dureza, baja friccion y buena
resistencia al desgaste. Gracias a sus excelentes propiedades mecanicas y
tribologicas, el DLC presenta numerosas aplicaciones como recubrimiento
protector y lubricante s6lido. Como ejemplos, podemos citar el recubrimiento de
herramientas de corte, discos duros de computadoras y protesis ortopédicas. Las
técnicas mas frecuentes para el deposito de DLC son el deposito quimico en fase
vapor activado por plasma (PECVD), el arco catodico, y la pulverizacion catddica
con magnetrén ). Una desventaja importante presentada por las capas de DLC es
su elevado esfuerzo compresivo residual, limita el grosor de las capas a unas
pocas decenas de nanometros. La superacion de este grosor provoca
inestabilidades en el material que conducen a problemas de adhesion e incluso a la

delaminacién de la capa.

En 1971 A Aisenberg y Chabot ' demostraron que peliculas de carbono
con propiedades similares al DLC pueden ser preparadas usando iones de carbono
de baja energia. El mas importante trabajo tecnologico en esta area fue
desarrollada por Holland y Ojha en 1976 con la técnica de radio frecuencia para la
produccion de plasmas. Distintas técnicas han sido desarrolladas para la
deposicion de peliculas de diamante y DLC, entre las cuales estan sputtering, DC,
RF o microondas plasma CVD. Vale la pena mencionar la excelente labor llevada
a cabo por Jubber y Jhon sobre la deposicion de peliculas de diamante MWPCVD

(Microwave Plasma CVD) para aplicaciones industriales.

El uso del diamante, el cual es generalmente de naturaleza policristalina
esta restringido debido a el efecto de los limites de grano, tamafios de grano
grandes producen una superficie muy dspera que a menudo se convierten en un
factor limitante en el uso de peliculas de diamante como recubrimiento de
aplicaciones Opticas y capas de baja friccion. Las peliculas nanocristalinas de
diamante son basicamente policristalinas en la naturaleza con tamafios de grano a
escala nanométrica. Particulas uniformes de diamante nanocristalino fueron

depositados por Gruen y K. Zhou ), con MWCVD en un ambiente de argon y
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metano, ellos han observado que a mayor presion del gas reactante la
concentracion de carbono aumenta y esta concentracion de carbono parecia ser el
parametro clave para la deposicion de peliculas de diamante nanocristalino, por
otra parte Chakrabarti depositd diamante nanocristalino en un substrato de silice
fundido y silicon por CVD en una mezcla de alcanfor (C;oH;60) e hidrogeno
aproximadamente de 75%, ellos también estudiaron las propiedades Opticas de
diamante sintetizado por CVD con una mezcla de gas precursor de metano e
hidrogeno. La textura de este diamante con alcanfor y la de una pelicula de
diamante por RF + DC Plasma CVD de una mezcla de metano mas hidrégeno se
muestran en la Figura N° 8 y Figura N° 9 respectivamente. Policristales largos de
diamante (con un tamafio aproximado de grano de 3,2 um ) son visibles en la
figura N° 9. En peliculas depositadas a 1150 K, granos de mucho menor tamafio
(0,13 um) se encuentran en la pelicula depositada a 573 K por CVD. La superficie
de esta pelicula es bastante suave, en los espectros de FTIR no habia un destacado
pico de absorcion de carbono e hidrégeno alrededor de 2900 cm™, ademas la
presencia de la variacion de carbono sp® de 1337 cm™ fue indicada por el espectro
de Raman. El cambio positivo del pico de Raman de los granos puede ser

atribuido a los esfuerzos compresivos desarrollados en la pelicula.
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Figura N° 9, Textura de una pelicula de diamante por RF + DC Plasma CVD de una mezcla de

metano mas hidrogeno
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Novikov y Dub ! usando el método de identacion de Vickers midieron la
dureza y resistencia a la fractura de peliculas de diamante CVD, compararon esta
dureza y resistencia a la fractura con la de los diamantes naturales. La dureza del
diamante natural vario entre 64 y 67 GPa con largas grietas radiales emitidas
desde las esquinas de la marca dejada por el indentador. Hubo la evidencia de
grietas por corrosion debido a los altos esfuerzos residuales en las esquinas. Un
valor de dureza de 75 GPa fue obtenido de una pelicula de 90 um. Por otra parte
Miyoshi estudio la friccion y el desgaste de peliculas de diamante depositada por
Plasma CVD, este us6 un sistema de deposicion de una fuente de Microondas de
alta presion para depositar diamante sobre superficies de silicio, carburo
policristalino de silicio y nitruro policristalino de silicon. Estos hicieron
experimentos para determinar el coeficiente de friccion con aire humedo y
nitrégeno seco en alto vacio, la caracteristica triboldgica de las peliculas de
diamante vario con el ambiente, los coeficiente de friccion para las peliculas de
diamante esta entre 0,02 — 0,04 en aire himedo y nitrégeno seco. En vacio el valor
aumento en 1,5 — 1,8. Lo que muestra que el coeficiente es mucho mayor en vacio

que en ambiente himedo y nitrégeno seco.

1.2.2. Procesamiento de materiales por plasma

El procesamiento por plasma se refiere, en su contexto mas amplio, a un
nimero de técnicas que utilizan plasmas, para modificacion superficial o
volumétrica de materiales. En el caso de procesos superficiales, los mismos
incluyen tanto la deposicion de un recubrimiento delgado sobre un substrato de un
material diferente, como la modificacion de las capas superficiales de un material,
alterando su morfologia, limpieza o composicion quimica. En ambos casos, el objetivo de
la modificacion es adaptar de la manera mas efectiva posible las propiedades superficiales
del material tratado, a sus requerimientos de comportamiento funcional. Asi, por ejemplo,
puede mejorarse la resistencia al desgaste o a la corrosion de un material dado, su
compatibilidad fisicoquimica con determinados medios, su apariencia estética,

etc. En el caso de modificaciéon volumétrica, el cambio puede abarcar tanto su
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composicion quimica como su geometria. Ejemplos de estas aplicaciones son el
uso de plasmas para descontaminacion de afluentes gaseosos, en el primer caso, y

el uso de antorchas de plasma para corte y soldadura de metales, en el segundo caso.

La utilizacion de recubrimientos por el hombre es tan antigua como la civilizacion
misma, considerando la existencia de pinturas rupestres que datan de 30.000 a
10.000 afios atrds. Mas alld de los progresos limitados que se registraron en la
antigiiedad, basados en enchapados, bafios en metales liquidos y barnices, recién a partir
de la revolucion industrial comenz6 un desarrollo consistente del tema, que marco un
hito importante con el uso de la técnica de electrodeposicion a partir de 1840. El
método se desarrollo inicialmente para plata, oro y zinc y se extendié después a
platino, cobre, niquel, estafio y plomo. Otro hito importante establecido durante el
siglo IXX fue la produccion de las primera peliculas delgadas metélicas por
evaporacion en vacio, hecho atribuido a Nahrwold en 1.887 y que constituye la
base de las técnicas denominadas PVD (Physical Vapor Deposition) de deposicion en
fase vapor. En este proceso, material contenido en un crisol se evapora por aporte
de calor dentro de una camara en condiciones de alto vacio; parte de las especies
evaporadas se depositan y condensan sobre la pieza de interés, formando un
recubrimiento. La técnica de evaporacion en vacio tuvo inicialmente una amplia
aplicacion en Optica y uno de sus resultados mas notables fue el recubrimiento en 1935
del espejo del telescopio del observatorio de Mount Wilson, de 2.5 m de didmetro.
A fines del siglo IXX (1880) también se gestaron las ideas basicas y se produjeron
las primeras aplicaciones de la técnica de deposicion quimica en fase vapor, denominada
CVD (Chemical Vapor Deposition). En este caso, el recubrimiento se forma como
resultado de reacciones quimicas sobre la superficie de un substrato caliente inmerso en
una mezcla gaseosa, cuyas especies pueden reaccionar quimicamente entre si para formar
el compuesto del recubrimiento en base a la energia de activacion aportada por el
substrato caliente. Por este hecho, el proceso se denomina usualmente CVD
térmico. La temperatura del substrato es tipicamente del orden o superior a los
1000°C, lo que limita severamente los materiales que pueden ser recubiertos por este
método. Finalmente, también a fines del siglo XX se concibieron las ideas bésicas

para la produccion de recubrimientos metalicos por proyeccion, utilizando una llama
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convencional. Este método se basa en aportar el material a depositar bajo la forma
de un polvo metalico a la vena fluida de los gases que producen la llama. El polvo
metalico caliente y en estado pastoso es proyectado contra la superficie a ser

recubierta, donde se adhiere y enfiia formando un recubrimiento.

A partir de comienzos del siglo XX se registraron avances en varios frentes.
En 1925 se desarrollo la electrodeposicion de niquel-cromo, con lo que tom6 gran
auge la produccion industrial de recubrimientos decorativos y protectores, que
sigue vigente a la fecha. A partir de 1910 se establecié comercialmente el método
de recubrimiento con metales por proyeccion, utilizando una Ilama de
oxiacetileno, la que daria lugar a mediados de la década de 1950 a la técnica de
proyeccion por plasma. Otra técnica desarrollada en las primeras décadas del siglo
fue la de nitruracion gaseosa, para endurecimiento de aleaciones ferrosas. No obstante
estos desarrollos, relativamente aislados, fue recién después de la Segunda Guerra
Mundial (1945) cuando comenzo6 el uso de recubrimientos en escala industrial,
utilizando principalmente el método de evaporacion en vacio (PVD) que permitia

producir recubrimientos de distinto tipo con propiedades bien definidas.

En forma independiente, a partir de mediados del siglo XX comenzaron las
investigaciones tendientes al desarrollo de reactores de fusion nuclear, basadas en el
confinamiento magnético de plasmas de alta temperatura. Estas actividades dieron
como resultado un gran avance en el conocimiento de la fisica de plasmas y, como
subproducto, de sus aplicaciones tecnologicas. Asi es como a partir de la década de 1960
comenz6 la utilizaciéon industrial de plasmas en procesos de modificacion
superficial. El principal motor de estas aplicaciones fue inicialmente la produccion
de circuitos integrados y de diversos elementos de uso en microelectronica; fue
precisamente la utilizacion de plasmas en los procesos de fabricacion a partir de
1963 la que permitié el rapido crecimiento de la industria electrénica en las
ultimas décadas. En 1966, Mattox introdujo el proceso de "ion plaiting", basado en el
uso de un plasma en un método clésico de evaporacion, lo que dio lugar a una rapida
incorporacion de plasmas a las técnicas PVD, y a las de CVD térmico a partir de 1974,

con resultados altamente positivos en lo que respecta a la calidad y variedad de los
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recubrimientos producidos. Las nuevas técnicas pasaron a denominarse procesos
PVD y CVD "asistidos por plasma" y, en forma breve, PAPVD y PACVD
(Plasma Assisted Physical Vapor Deposition y Plasma Assisted Chemical Vapor
Deposition), respectivamente. También a partir de la década de 1970 se aplicaron
plasmas a procesos modificacion superficial por nitruracién, bajo el nombre de
nitruracidn idnica o nitruracion asistida por plasma, otro tanto puede decirse para el
proceso de carburizacion. Al momento, las técnicas de plasma han suplantado en gran
parte a las técnicas convencionales de recubrimiento y modificacion superficial y se
prevé que su campo de aplicacion industrial crecera y se diversificara significativamente
en el futuro, complementandose también con otras técnicas de modificacion superficial

basadas en laseres, haces i0nicos y electronicos

1.2.3. Efectos del plasma en procesos de deposicion PVD y CVD

La técnica cldsica de deposicion por evaporacion en vacio, PVD, tiene
lugar en un alto vacio (~ 10” Torr). Los 4tomos del material evaporado tienen una
longitud de recorrido libre que excede la distancia evaporador-substrato, esto se
denomina “camino libre medio”, por tanto, se propagan en trayectorias rectilineas
del evaporador hacia la pieza a recubrir. En estas condiciones, el método se adapta
idealmente al recubrimiento de substratos planos pero tiene serias limitaciones
para el recubrimiento de piezas de geometria compleja. En adicidn, el control de la
estructura del recubrimiento, que determina sus propiedades y comportamiento en

servicio, es también muy ilimitado.

Por su parte, la técnica de CVD térmico opera en un intervalo de presiones
considerablemente mayores, para el cual la longitud de recorrido libre de las
especies gaseosas que daran lugar a la formacion del recubrimiento es muy inferior a la
longitud caracteristica del substrato. En estas condiciones, el método tiene una alta
capacidad de cobertura, "throwing power" en la literatura inglesa , de substratos de
geometria compleja. Si bien esta es una ventaja considerable frente al método

PVD, la alta temperatura del substrato requerida para activacion de las reacciones
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quimicas limita seriamente los materiales que pueden ser recubiertos. En adicion,
el método tampoco permite tener un control importante de la estructura del

recubrimiento durante la deposicion..

A fin de comprender las ventajas resultantes de incorporar un plasma a las
técnicas indicadas, es necesario definir qué es un plasma y cuales son sus principales
caracteristicas. Un plasma es una clase particular de gas ionizado. El requisito para que
el gas pueda definirse como un "plasma" es que sus especies con carga eléctrica tengan
un "comportamiento colectivo”, en cuyo caso la concentracion de cargas positivas es
préacticamente igual a la de cargas negativas y el gas es, por tanto, eléctricamente neutro.
Se entiende por comportamiento colectivo a la capacidad de las cargas libres de
distribuirse espacialmente en caso de producirse una perturbacion electrostatica en el
gas, de modo de aislar al plasma de dicha perturbacion y preservar su condicion
de gas neutro. Asi, por ejemplo, si se introduce un cuerpo cargado negativamente, se
produce un flujo de iones positivos hacia el cuerpo y un flujo de electrones en direccion
opuesta. Como resultado, se genera una delgada lamina alrededor del mismo con
carga espacial positiva, la que cancela la perturbacion y mantiene la neutralidad eléctrica
del plasma. La region de carga espacial se denomina "lamina de plasma", debe tenerse
presente que por el hecho de tener una carga neta positiva, el gas ionizado de la
lamina no satisface la definicion de "plasma". Este efecto permite generar un
bombardeo de iones positivos sobre un substrato cuando se asigna al mismo un
potencial negativo con respecto al plasma. La Figura N° 10 ilustra esquematicamente
el concepto de una lamina de plasma con carga espacial frente a un electrodo cargado

negativamente respecto al plasma.
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Figura N° 10, llustracion conceptual de una lamina de plasma con carga espacial positiva frente a
un electrodo con potencial negativo (Vs) con respecto al potencial del plasma (Vp)

1.2.4. Ventajas y aplicaciones del procesamiento por plasma

Las principales ventajas de las técnicas de procesamiento de materiales por

plasma son:

e Posibilidad de obtener recubrimientos con composicion quimica y estructura
controlada (morfologia, estequiometria, tensiones residuales, dureza, etc.) como
resultado del control de las condiciones de deposicion durante el proceso.

e Posibilidad de obtener recubrimientos de adherencia superior, como
resultado de procesos de limpieza por bombardeo idnico antes y durante la
deposicion; alto grado de reproducibillidad y controlabilidad de los parametros
del proceso y de las propiedades del recubrimiento.

e Posibilidad de utilizar temperaturas de deposiciéon mas bajas que en los
métodos convencionales y, en particular, en relacion con CVD térmico, tiempos
de proceso significativamente menores en el caso de endurecimiento
superficial asistido por plasma.

e Posibilidad de depositar una amplia variedad de materiales inorgénicos tales

como metales, aleaciones y compuestos, asi como materiales organicos.
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1.2.5. El proceso de Deposicion Quimica en Fase Vapor Asistida por
Plasma (PACVD)

La clasificacion de las técnicas de procesamiento por plasma no es trivial y
existen distintos criterios a tal efecto, lo que puede crear cierto grado de confusion
a quien trata de distinguir las diferencias entre los distintos procesos en uso. Una
primera gran division puede establecerse en base al tipo de plasma utilizado,
segun se trate de un plasma a una presion relativamente alta, en el que todas sus
especies (electrones libres, iones positivos, atomos y moléculas neutras) tienen la
misma temperatura, o bien un plasma a baja presion en el que los electrones libres
no estan en equilibrio térmico con las especies pesadas. En el primer caso, el
plasma se denomina “térmico” y es caracteristico de los procesos de deposicion
por proyeccion de material, o de corte y soldadura utilizando una antorcha de
plasma. En el segundo caso, se habla de un plasma “fuera de equilibrio” o de
“baja densidad”. Todos los procesos de deposicion en vacio utilizan este ultimo

tipo de plasma. [

Considerando especificamente los plasmas de baja densidad, puede
establecerse una nueva division, segin se trate de técnicas de deposicion tipo
PVD (Physical Vapor Deposition) o de tipo CVD (Chemical Vapor Deposition).

Puede establecerse una neta distincion entre estas técnicas considerando la
forma de introduccién de las distintas especies de la mezcla gaseosa en el reactor
de plasma. Si alguna de estas especies se produce por evaporacion a partir de un
material solido ubicado dentro del reactor, o bien como resultado del bombardeo
del mismo con iones positivos (sputtering), se habla de técnicas PAPVD. Por el
contrario, si todas las especies se introducen como gases puros o como vapores de
compuestos moleculares que contienen especies propias del recubrimiento a ser
producido, entonces se habla de técnicas PACVD. Ahora bien, existen
subdivisiones dentro de las técnicas PACVD. Pueden distinguirse, por ejemplo,
las subclasificaciones de PACVD directo o remoto, segun que todos los
constituyentes de la mezcla gaseosa estén simultineamente excitados por el

plasma o no, respectivamente. En el PACVD remoto se reduce el calentamiento
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del substrato y es posible un mejor control de la estequiometria del recubrimiento.
Otros criterios para la subclasificaciones se basan en considerar si el proceso se
realiza con o sin bombardeo i6nico, o en las diferentes fuentes de generacion del
plasma, o bien en el tipo de compuesto utilizados. Por definicion todos los
procesos PACVD son reactivos. La figura N° 11 ilustra esquematicamente los

principios operativos de un proceso PACVD directo. ©*!

Inyeccidn de gases v de
vapores de compuestos
reactivos

Produccién de especies

e Plasma Activas por colisiones
5l o Inelésticas de neutrones
[ (_) SEIERA RS A Con electrones energéticos

‘ Transporte de especies
activadas al substrato

substrato g
+——— Reacciones quimicas y

crecimiento
del recubrimients bajo condiciones
de bombardes de 1ones positivos

Figura N° 11, Principio operativo del proceso PACVD directo

La deposicion quimica en fase vapor (CVD, Chemical Vapor Deposition)
consiste en la formacion de una pelicula solida sobre alguna superficie a partir de
la reaccion de especies (moléculas, atomos, iones, moléculas y atomos excitados,
radicales libres, etc.) en la fase gaseosa. Esta técnica se ha extendido rapidamente
a muchas aplicaciones debido a las facilidades que ofrece con respecto a:

e La sintesis y deposicion de materiales con un amplio intervalo de condiciones
estequiométricas que pueden ser ajustadas de un modo preciso.

e La versatilidad para depositar una enorme cantidad de elementos y
compuestos.

e Las bajas temperaturas involucradas, en comparacion con aquellas de otros
procesos de deposicion.

e La posibilidad de lograr estructuras multicapa y gradientes de concentracion

de dificil implementacion mediante otras técnicas.

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ Uucv
25




Marco Teorico CAPITULO1

Habitualmente la temperatura necesaria para la sintesis y deposicion del
material es proporcionada mediante calentamiento resistivo. Esta ha sido y
continta siendo la principal caracteristica de los procesos CVD originalmente

utilizados y de amplio uso hasta el dia de hoy.

Para una buena parte de los materiales depositados por CVD, las reacciones
en la fase gaseosa y la deposicion de la pelicula ocurren a temperaturas lo
suficientemente elevadas como para afectar las propiedades del substrato
(disolucién solida en el substrato de algin elemento del compuesto depositado,
cambios de fase del substrato, punto de fusion del substrato demasiado bajo,
descomposicion del substrato, etc.). Las dificultades en el disefio especifico de
reactores CVD que posibiliten la operaciéon manteniendo la superficie a recubrir a
bajas temperaturas llevan a la busqueda de otros medios de proveer energia a la

reaccion.

La adicion o bien la sustitucion de energia eléctrica por energia térmica al
medio de CVD lleva a la disminucion de la temperatura necesaria para depositar un
gran numero de materiales de importancia economica. De hecho, las técnicas de
plasma CVD (PECVD, Plasma Enhanced CVD, o Plasma Assisted CVD) se
encuentran actualmente entre las técnicas comerciales de mayor aplicacion en la
deposicion de materiales. Materiales como el nitruro de titanio (TiN), utilizado
como recubrimiento tanto para disminuir el desgaste y aumentar la vida util de
herramientas de corte, matriceria, etc., como contra la corrosion en medios salinos,
cuya temperatura de deposicion en CVD térmico esta en el intervalo de 900 a

1100°C, se depositan habitualmente por PECVD a una temperatura de 500°C.

En resumen las técnicas de tipo PACVD se basan en la técnica clasica de
CVD térmico, en donde la activacion resulta de la alta temperatura del substrato y
de los gases de trabajo, en el caso de PACVD son los electrones libres y
energéticos del plasma los que proveen la energia necesaria de activacion, en tanto
que sus especies pesadas permanecen a una temperatura relativamente baja, e

inclusive a temperatura ambiente en ciertos casos.
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Las aplicaciones mas comunes de esta técnica en la industria se pueden
mencionar a continuacion

e Produccion de recubrimientos protectores (desgaste, corrosion, erosion,
etc.)

e Produccion de recubrimientos de bajo coeficiente de friccion.

e Produccion de recubrimientos decorativos (griferia, herrajes, relojeria).

e Recubrimientos Opticos (fotocromaticos, conductores eléctricos, filtros
opticos).

e Recubrimientos de uso en medicina (biocompatibles, para insertos
quirargicos).

e Usos varios en microelectronica (memorias magnéticas, circuitos
integrados).

e Tratamiento de textiles (antimanchas, antiarrugas, efectos decorativos).

e Procesos de endurecimiento superficial (nitruracion, carbonitruracion).

Entre los materiales que es posible depositar utilizando el proceso de
PACVD, estan las peliculas de diamante. La alta conductividad térmica,
transparencia, resistencia quimica, dureza y resistencia al desgaste y abrasion, asi
como la baja friccion hacen del diamante un material atractivo para muchas
aplicaciones Sus aplicaciones en la produccion actual se destinan a maquinarias
textiles, instrumentos de medicion, superficies de rodamientos, herramientas de
precision, superficies autolubricadas, etc. La resistencia a la fluencia obtenida en

estos depositos suele oscilar entre 3000 y 5000 Kg/mm?”.

La deposicion de peliculas de diamante por CVD como recubrimientos
duros sobre herramientas ha sido un aspecto importante de estudio en la ultima
década. Los recubrimientos de diamante pueden proveer mejor desempefio al
momento de su aplicacion. Los materiales mas comunes para herramientas son los
aceros rapidos. Recientemente se ha reportado la posibilidad de recubrir
directamente peliculas de diamante sobre substratos de acero; es bien sabido que
la adherencia de peliculas de diamante por CVD en substratos de acero es muy

dificultosa, esta deposicion se ve obstaculizada tanto por el efecto catalizador del
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hierro en la formacién de grafito como la gran solubilidad del carbono del
substrato. El hierro cataliza el crecimiento de las fases de grafito en la interfase
comprometiendo la adhesion del substrato y la pelicula, ademas, el carbono se
difunde en el substrato a medida que aumenta la temperatura del mismo
cambiando las propiedades mecanicas del substrato. La diferencia del coeficiente
de expansion térmico entre el diamante y el acero produce altos esfuerzos
residuales en la interfaz. Con el fin de solventar los problemas de adherencia debe
afiadirse una delgada capa sobre la pelicula de diamante, las funciones de esta
intercapa son: proveer una barrera para la difusion del carbono en el substrato y
viceversa, conferir adherencia entre el substrato y la pelicula de diamante,
disminuir los esfuerzos térmicos inducidos por deformacion pléstica y ofrecer una
alta densidad de nucleacion. Entre los materiales que se han usado estan el silicio,
nitruro de titanio, tungsteno, molibdeno y titanio. Incluso con una muy delgada
capa de carburos de elementos como silicio, cromo y titanio se puede evitar la

difusion del carbono en el substrato .

Sin embargo, la preparacion de las capas intermedias implica complejos,
costosos y multiples procedimientos, ademas que la adhesion interfacial del
substrato/intercapa e intercapa/pelicula de diamante tiene que estar garantizada.
Previos estudios sobre la nucleacion, el crecimiento y la adherencia de peliculas
de diamante depositados en varios substratos, particularmente metales de
transicion, revelan que el comportamiento de la deposicion es afectado no solo
por la composicion quimica del gas precursor y parametros de deposicion, sino
también por la composicién quimica del substrato. Por ejemplo elementos como el
Al y Si se han mostrado beneficiosos para reducir el efecto catalizador de hierro

para formar grafito. '

Y.S. Li y A. Hirose " reportaron la deposicion de una pelicula de
diamante sobre aleaciones de hierro por MWPACVD, los resultados demostraron
que peliculas de diamante pueden ser depositadas directamente sobre estas
aleaciones, expandiendo esto las aplicaciones practicas de aleaciones de aceros

con recubrimientos de diamante.
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1.3. FATIGAEN EL ACERO

La fractura de materiales de ingenieria es casi siempre un hecho indeseable
por varias razones, las que incluyen, la seguridad de vidas humanas, perdidas
economicas, y la interferencia con la disponibilidad de productos y servicios.

Aun cuando las causas de la fractura y el comportamiento de materiales
pueden ser conocidas, la prevencion de fracturas puede ser dificil de garantizar.

Las causas usuales de ello son la seleccion de materiales, procesado y
disefio inadecuados de los componentes o su mal manejo. Es responsabilidad del
ingeniero anticipar y planificar las posibles fracturas y, en el caso de que ocurran,
determinar sus causas y tomar medidas preventivas apropiadas para futuros

incidentes.

Las tipicas clases de fracturas son: Fractura ductil, fractura fragil,
fractura por fatiga, fractura por creep y fractura debido al fendémeno de corrosion-

tension.

Una fractura es la separacion de un cuerpo en dos o mdas trozos como
respuesta a una tension que puede ser estitica (constante o variando lentamente
con el tiempo) y a temperaturas que son bajas en relacion a la temperatura de
fusién del material. Las tensiones aplicadas pueden ser de traccion, compresion,

de corte o torsionales.

Los tipos de fractura tipicos son ductiles y fragiles. Esta clasificacion esta
basada en la capacidad del material a experimentar deformacion plastica, con alta
absorcion de energia antes de la fractura. Por otro lado, hay una pequena
deformacion plastica y una baja absorcion de energia en la fractura fragil. La
ductilidad puede ser cuantificada en términos de elongacion porcentual y
reduccion de area porcentual, y es funcion de la temperatura del material, la
velocidad de aplicacion de la carga y estado de tensiones. Cualquier proceso de
fractura involucra dos etapas, iniciacion de la fisura y su propagaciéon como

respuesta a las tensiones impuestas. El tipo de fractura es altamente dependiente
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de los mecanismos de propagacion de la fisura. La fractura ductil esta
caracterizada por una gran deformacion pléstica en la vecindad de la punta de
fisura. Ademas, el proceso se lleva a cabo relativamente lento a medida que la
fisura se extiende. Asi se dice que la fisura es estable. Esto significa que se resiste
a cualquier propagaciéon a menos que haya un incremento en las tensiones
aplicadas. Ademas generalmente se apreciara un incremento muy notable en la

deformacion de sus superficies de fractura.

Por otro lado para la fractura fragil, la fisura se puede propagar
extremadamente rapido (300 a 2000 m/s) con muy poca deformacién plastica.
Tales fisuras se llaman inestables y su propagacidon, una vez comenzada,
continuard espontdneamente sin un incremento en las tensiones aplicadas. Se
aclara que también pueden existir inestabilidades ductiles. La fractura ductil es
casi preferible por dos razones. Primero, la fractura fragil ocurre repentina y
catastroficamente sin ninguna advertencia, consecuencia de la espontdnea y rapida
propagacion de la fisura. Por otro lado, en la fractura duictil la presencia de
deformacion plastica da aviso de la fractura sera inminente, permitiendo que se
tomen medidas preventivas. La segunda, es que se requiere mayor energia para
inducir la fractura ductil por lo que los materiales ductiles son generalmente mas
tenaces. Bajo la accion de una tension de traccion, la mayoria de los metales son

ductiles, mientras que los ceramicos son notablemente fragiles.

En cuanto a la fatiga, es una forma de fractura que se produce en
estructuras sujetas a tensiones dinamicas y fluctuantes (ej. Puentes, aviones y
componentes de maquinas). Bajo estas circunstancias es posible que la fractura se
produzca a niveles de tensiones considerablemente bajas. El término fatiga es
usado debido a que este tipo de fractura normalmente se produce después de un
periodo de tensiones repetitivas o ciclicas. Se estima que la fatiga comprende
aproximadamente un 90 % de todas las fracturas metalicas, siendo de tipo
catastrofica y ocurriendo rdpidamente sin aviso. La fractura por fatiga es
semejante en naturaleza a la fractura fragil aun en metales normalmente ductiles

en los que hay muy poca, o ninguna deformacioén pléstica asociada con la fractura.
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Se han experimentado muchos ejemplos de fractura por fatiga. Quiza, el
primero realmente aparecio en 1829, el famoso cohete de George Stephenson en
Inglaterra. A mediados del siglo XIX la frecuencia de uso de locomotoras se
incrementd y los accidentes de descarrilamiento comenzaron a incrementarse
debido a la rotura de los ejes. Muchos estudios fueron llevados a cabo para
mejorar el disefio de los componentes sometidos a cargas repetitivas. Otro
accidente registrado es el del Commet el cual fue el primer avion de pasajeros
comerciales desarrollado en Inglaterra puesto en servicio en 1952. Al principio
este servicio fue bueno, pero uno de ellos se quebro en el aire en mayo de 1953 y
nuevamente en enero y abril de 1954 sucesivamente. Después de la examinacion
del accidente se concluyd que esto se debia a fracturas por fatiga debido a la
presurizacion de las cabinas. El tercero, es el del Boing 747 SR, JAL vuelo N° 123
el cual se estrelld en agosto de 1985, en donde 520 pasajeros murieron y 4
pasajeros sobrevivieron milagrosamente. Este accidente es muy importante desde
el punto de vista de ensayos no destructivos, debido a que no se conocia que las
fisuras por fatiga se propagaban en una pared hermética para presurizar, estas

excedieron la longitud de fisura critica y finalmente el avion se estrello.

A. Wohler llevé a cabo experimentos sistemdticos sobre lo asi llamado
fatiga durante 1852 y 1870. El introdujo la curva S — N (Tension — Numero de
Ciclos), llamadas curvas de Wohler, lo cual representa una de las caracteristicas
basicas de la fatiga. Estas curvas dan la relacion entre la amplitud de las tensiones
ciclicas y un ntimero de ciclos para su rotura, de esto se ampliard un poco mas

adelante.

En resumen, se ha conocido que un metal sometido a esfuerzos fluctuantes
o repetitivos fallard a un esfuerzo mucho menor que el requerido para causar la
fractura, a una simple aplicacion de carga. Las fallas ocurren bajo condiciones de
carga dinamica las cuales son llamadas fallas por fatiga, posiblemente se ha
observado que dichas fallas solo ocurren después de un periodo considerable de
servicio. Por mucho tiempo se presumi6 que la fatiga era debida a la cristalizacion

del metal, pero esto no podia ser considerado como cierto ya que un material se
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cristaliza desde el momento de la solidificacion de la fundicion. De hecho, no hay
cambio radical en la estructura de un metal que ha fallado por fatiga, lo cual nos
sirve como pista para entender las razones de las fallas por fatiga. El estudio de la
fatiga ha llegado a ser progresivamente una herramienta base en el desarrollo
tecnoldgico de equipos y maquinarias como automoéviles, compresores, bombas,

turbinas, etc., sujetos a cargas y vibraciones repetidas ',

De forma que, la fatiga es un proceso de deterioro progresivo que ocurre
en los materiales o componentes sometidos a cargas ciclicas (esfuerzos y
deformaciones fluctuantes) que pueden resultar en grietas o fracturas después de

un numero suficiente de fluctuaciones.

El agrietamiento de fatiga normalmente resulta de esfuerzos ciclicos que
estan incluso muy por debajo de la resistencia a la fluencia estatica del material.
Sin embargo, en fatiga de bajo ciclaje o si el material tiene una apreciable
velocidad de endurecimiento por deformacion los esfuerzos pueden estar también
por encima de la resistencia a la fluencia estatica del material. Esto es un
problema que afecta a cualquier parte o componente que esté en movimiento.

Los automoviles en marcha, aeroplanos (principalmente las alas) en el aire,
los barcos en alta mar que estan sometidos constantemente al oleaje, turbinas bajo
condiciones de temperatura variable (por ejemplo esfuerzos ciclicos térmicos) y
muchos otros ejemplos son situaciones en donde el comportamiento a la fatiga de

un material asume una singular importancia.

Las tensiones ciclicas de las cuales se menciona, pueden ser de naturaleza:
axial (tension — compresion), flexionales (flexion) o torsionales. En general son
posibles tres modos diferentes de fluctuaciones tension-tiempo, representados
esquematicamente en las figura N° 12, N° 13 y N° 14. La figura N° 12 muestra que
la amplitud es simétrica a un nivel de tensiones promedio cero, por ejemplo,
alternando desde una tensidon mdaxima de traccion (0 ma.x) a una tension de
compresion (G min) de igual magnitud; esto se llama ciclo de reversion completo.

Otro tipo llamado ciclo de tensiones repetitivas se ilustra en la figura N° 13. El
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maximo y el minimo son asimétricos relativo al nivel de tensiones cero.
Finalmente, el nivel de tensiones puede variar al azar en amplitud y frecuencia
como se ejemplifica en la figura N° 14. En la figura N° 13 también se indica que
son varios los parametros usados para caracterizar los ciclos de tensiones
fluctuantes. La tension amplitud media ¢ , esta definida como el promedio de las

tensiones maximas y minimas en el ciclo y dadas por la ecuacion (E.1)

- :w ED)

Ademas, el intervalo de tensiones, 6, s solo la diferencia entre 6 ., y ©

min de la ecuacion (E.2):
O, =0, —Oumin (E.2)
El esfuerzo alternante o ,es solamente la mitad de este rango de tensiones

y dado por la ecuacion (E.3):

o, :w (E.3)

Finalmente la relacion de tensiones R es la relacion entre la amplitud de

las tensiones minima y maxima, dada por (E.4):
R =—min (E.4)
Por convencion las tensiones de traccion son positivas y las de compresion

son negativas. Por ejemplo para un ciclo de inversion completa, el valor de R es

-1.
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Figura N° 14, Ciclo de tension al azar

1.3.1. Etapas en el proceso de Fatiga

Las fracturas por fatiga son causadas por la accion simultanea de esfuerzos
ciclicos, esfuerzos de tension y deformacion plastica, si alguno de estos tres

esfuerzos no esta presente, el agrietamiento por fatiga no se iniciard y propagara.

El proceso consta de las siguientes etapas:

e Dafo inicial de fatiga llevando a la nucleacion de la grieta.

e Crecimiento progresivo de una grieta (propagacion de grieta) hasta que la
seccion transversal remanente sin agrietar se ha reducido sustancialmente

para soportar las cargas impuestas.
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1.3.2. Caracteristicas Fractograficas

La superficie de fractura que resulta de una falla por fatiga tiene una

apariencia caracteristica que puede ser dividida en tres zonas o etapas progresivas

bien definidas desde el punto de vista morfologico.

Etapa I: Es la iniciacion de la grieta y su propagacioén por el plano de
deslizamiento de la fractura, extendiéndose desde la superficie hacia el
centro aproximadamente 45° de la direccion del esfuerzo axial, en esta
etapa la fractura nunca se extiende por mas de 2 o 5 granos de alrededor
del origen. En cada grano, la superficie de fractura esta a lo largo de un
plano cristalografico bien definido. Usualmente no existen estriaciones de
fatiga asociadas con la superficie de fractura en esta etapa. En algunos
casos, dependiendo del material, el ambiente y el nivel de esfuerzo, la

fractura de la etapa I puede que no sea perceptible %,

Etapa Il: El crecimiento de la grieta no estd gobernado por el esfuerzo
cizallante local sino por el esfuerzo normal maximo principal en la
vecindad de la punta de la grieta. Asi, la punta de la grieta esta obligada a
desviarse desde su camino de deslizamiento y propagarse en una direccion

perpendicular a la direccion del maximo esfuerzo normal '),

Etapa Ill: Ocurre durante el ultimo ciclo de esfuerzo cuando la seccion
transversal no puede soportar la carga aplicada. La fractura final, la cual es
el resultado de una sobre carga, puede ser fragil, ductil, o una combinacion

de ambas 1?1,

La vida a la fractura o el nimero total de ciclos para la fractura, se puede

tomar como la suma de los ciclos requeridos para la iniciacion N; mas los de

propagacion N,,. La contribucion de la etapa de fractura final es insignificante ya

que ella se produce muy rapidamente. Las proporciones relativas a la vida total de

N; y N,, dependen del material en particular y de las condiciones de ensayo. A
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niveles bajos de tensiones (por ejemplo para fatiga de altos ciclos), una gran
fraccion de la vida a la fatiga se utiliza en la iniciacion de la fisura. Cuando se
incrementan los niveles de tensiones, Ni disminuye y las fisuras se forman mas
rapidamente. Asi para fatiga de bajo ciclos (alto nivel de tensiones), la etapa de

propagacion es predominante (por ejemplo N, > N;) [12]

Las fisuras asociadas con la fractura por fatiga casi siempre se inician (0o
nuclean) sobre la superficie de la pieza en algin punto de concentracion de
tensiones. Los sitios de nucleacion de fisuras incluyen rayaduras, filetes de
maquinado, rugosidades, filetes, dentados, etc; ademas las cargas ciclicas pueden
producir discontinuidades superficiales microscopicas (bandas de deslizamiento
persistentes, intrusiones y extrusiones) resultado del deslizamiento de
dislocaciones las cuales también pueden actuar como concentradores de esfuerzos,

y ser iniciadores de fisuras.

Una vez que una fisura estable ha nucleado, comenzard a propagar
inicialmente muy despacio y, en metales policristalinos, a lo largo de planos
cristalinos con altas tensiones de corte. A esto es lo que se le llama etapa I de

propagacion como se muestra a continuacion en la Figura N° 15.

.
|

( Etapa II

4

Etapa I

for

Figura N° 15, Representacion esquematica que muestra las etapas | y Il de la propagacion de

fisuras por fatiga en metales policristalinos
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Esta etapa puede constituir una fraccion grande o pequena del total de la
vida a la fatiga dependiendo del nivel de tensiones y naturaleza de la pieza en
ensayo. Altas tensiones y la presencia de entallas favorece una duracion de la
etapa I corta. En la etapa I en metales policristalinos, la fisura se extiende a través
de solo algunos granos. La superficie de fatiga que se forma en esta etapa tiene
una apariencia plana y sin caracteristicas. La segunda etapa de propagacion (Etapa
II) comienza mientras que la velocidad de propagacion de la fisura aumente
pronunciadamente. Ademas, en este punto hay también un cambio en la direccion
de propagacion siendo globalmente perpendicular a las tensiones aplicadas (Ver
figura N° 15). Durante esta etapa de propagacion, el crecimiento de la fisura se
produce por un proceso repetitivo de redondeo y afinado de la punta de la fisura,
denominado cominmente despunte plastico de la grieta, mecanismo que se ilustra
en la Figura N° 16. Al comienzo del ciclo de tensiones (Carga 0), la punta de la
fisura tiene la forma de una entalla doble (Figura N° 16 a). A medida que la
tension de traccion se aplica (Figura N° 16 b), se produce una deformacion
localizada de las puntas de las entallas a lo largo de planos de deslizamiento que
estan orientados en un angulo a 45° relativos al plano de la fisura. Con el
incremento del ancho de la fisura, la punta avanza continuamente por una
deformacion por corte, tomando una forma redondeada como se puede observar
en la Figura N° 16 c. Durante la compresion la direccion de la deformacion por
corte se invierte tal cual como se grafica en la Figura N° 16 d, hasta que, cuando
culmina el ciclo, se ha formado una nueva punta con doble entalla (Figura N° 16
e). Este proceso se repite con cada ciclo, hasta que se alcance eventualmente algin
tamafio de fisura critico lo cual precipitard la etapa del final y fracturard

catastroficamente.
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Figura N° 16, llustracion esquematica de los mecanismos de formacién de fisuras (etapa-I1)

a) Carga Cero

b) Carga de traccion pequefia
c) Carga de traccion maxima
d) Carga compresiva pequefa
e) Carga compresiva maxima

f) Carga de traccién pequefa

La region de la superficie de fractura formada en la etapa II de
propagacion puede ser caracterizada por tres tipos de marcas llamadas marcas de
playas, estriaciones y marcas radiales. Las primeras indican la posicion de la
punta de la fisura en algin momento y aparecen como anillos concéntricos que se
expanden a partir del punto o puntos de playas, son de dimensiones
macroscopicas como se ve en la figura N° 17, y se pueden observar a simple vista.
Estas pueden ocurrir como resultado de los cambios en la carga o la frecuencia, o
por la oxidacion de la superficie de fractura durante periodos de interrupcion de la
grieta. Muchas fracturas por fatiga producidas bajo condiciones de crecimiento de

grietas no interrumpidas y sin variaciones de carga no exhiben marcas de playa
[12]
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Por otro lado, las estriaciones de fatiga son de tamafio microscopico y solo
observadas con el analisis de microscopia electronica de barrido SEM y en
algunos casos son requeridos el uso de replicas fractograficas para su observacion.
La figura N° 18 muestra sus caracteristicas. Se piensa que cada estriacion
representa la distancia de avance del frente de fisura durante un ciclo de carga
simple. El ancho de las estrias depende y se incrementa con el aumento del
intervalo de tensiones. Otro ejemplo de estriacion se muestra en la figura N° 19 en
la cual la amplitud de las tensiones maximas ha cambiado. La apariencia de las

estrias cambia con el cambio de la amplitud de tensiones.

Figura N° 18, Estrias
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Figura N° 19, Estriaciones de fatiga cuando se cambia la amplitud de tensiones

Se debe enfatizar que aunque las marcas de playa y estrias, que son
caracteristicas de la superficie de fractura por fatiga, tienen apariencia similar,
ellas son diferentes en cuanto a su origen y tamafo. Puede haber miles de estrias
dentro de una sola marca de playa. Frecuentemente, la causa de la fractura por
fatiga se puede deducir después del examen de la superficie de fractura. La
presencia de marcas de playa y/o estrias sobre la superficie confirma que la causa
ha sido por fatiga, no obstante la ausencia de una o de ambas marcas no excluye a
la fatiga como causa de la fractura. Cuando la fractura se produce rapidamente, no

aparecen marcas de playa y estrias.

1.3.3. Variables que afectan la vida a la fatiga

Los resultados de los estudios de fatiga han mostrado que la vida de un
componente estructural puede relacionarse con la velocidad de crecimiento de la
grieta. La velocidad de propagacion de la grieta es una funcion del nivel de
tension y de la amplitud de la misma, una de las expresiones mas utilizadas es la

de Paris-Edrogan:
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da m
—=A(AK ES5
dN (4K) (E9)
Dénde:

e Ay m = son constantes para un determinado material

e K = Factor de intensidad de tensiones

da
dN

= Pendiente de la curva de velocidad de crecimiento

El valor de m normalmente estd comprendido entre 1y 6.

AK =K —K_. (E.6)
o bien

AK =YAo (ﬂa) (E.7)

Desarrollando estas expresiones a partir de graficas generadas por ellas

mismas, se puede llegar a la siguiente ecuacion:

NP | ! da (E.8)
Az? (Ac)" »Y"a2
Donde:
e N, =Numero de ciclos hasta rotura
o Y = Parametro independiente de la longitud de la grieta

e A ym = Siguen siendo parametros definidos por el material

e a

. = Es la longitud critica de la grieta

e = Longitud de grieta inicial
a, se puede calcular por:

K,C

- :£0Y\/;j 9
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Donde:

e« K,c =Eslatenacidad de fractura de deformaciones planas.

Estas formulas fueron generadas por Paul C. Paris en 1961 realizando una
grafica logaritmica log-log de la velocidad de crecimiento de grieta contra el
factor de intensidad de tensiones mostrando una relacion lineal en la grafica.
Utilizando esta grafica se pueden realizar predicciones cuantitativas sobre la vida
residual de una probeta dado un tamafio de grieta particular. Se encuentra asi el

comienzo de la iniciacién o iniciacion rapida de grieta.

Son diversos los factores que intervienen en un proceso de rotura por
fatiga a parte de las tensiones aplicadas. Asi pues, el disefio, tratamiento

superficial y endurecimiento superficial pueden tener una importancia relativa.

El disefio tiene una influencia grande en la rotura de fatiga. Cualquier
discontinuidad geométrica actiia como concentradora de tensiones y es por donde
puede nuclear la grieta de fatiga. Cuanto mas aguda es la discontinuidad, mas
severa es la concentracion de tensiones. La probabilidad de rotura por fatiga puede
ser reducida evitando estas irregularidades estructurales, o sea, realizando
modificaciones en el disefio, eliminando cambios bruscos en el contorno que
conduzcan a cantos vivos, por ejemplo, exigiendo superficies redondeadas con
radios de curvatura grandes. En cuanto a los tratamientos superficiales se puede
mencionar que en las operaciones de mecanizado, se producen pequeias rayas y
surcos en la superficie de la pieza por accion del corte. Estas marcas limitan la
vida a la fatiga pues son pequefias grietas las cuales son mucho mas faciles de
aumentar. Mejorando el acabado superficial mediante pulido aumenta la vida a

fatiga.

Uno de los métodos mas efectivos de aumentar el rendimiento es mediante
esfuerzos residuales de compresion dentro de una capa delgada superficial.
Cualquier tension externa de traccion es parcialmente contrarrestada y reducida en

magnitud por el esfuerzo residual de compresion. El efecto neto es que la
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probabilidad de nucleacion de la grieta, y por tanto de rotura por fatiga se reduce.
Esto se puede lograr con el proceso de granallado o perdigonado. Particulas
pequeiias y duras con didmetros del intervalo de 0,1 a 1,0 um son proyectadas a
altas velocidades sobre la superficie a tratar. La deformacion induce tensiones de

compresion.

En cuanto al endurecimiento superficial, es una técnica por la cual se
aumenta tanto la dureza superficial como la vida a fatiga de los aceros aleados.
Esto se lleva a cabo mediante procesos de carburacion y nitruracion, en los cuales
un componente es expuesto a una atmdsfera rica en carbono o en nitrégeno a
temperaturas elevadas. Una capa superficial rica en carbono en nitrégeno es
introducida por difusiéon atémica a partir de la fase gaseosa. Esta capa es
normalmente de 1um de profundidad y es més dura que el material del ntcleo. La
mejora en las propiedades de fatiga proviene del aumento de dureza dentro de la
capa, asi como de las tensiones residuales de compresion que se originan en los

procesos de cementacion y nitruracion.

En relacion a los trabajos previos realizados en el area de fatiga, Marifio y
Ortiz " estudiaron el comportamiento a fatiga y fatiga corrosion de un acero
SAE 4140 recubierto con un depdsito de Cromo duro. Todas las muestras fueron
recubiertas hasta un espesor de 6um y los depositos fueron hechos a partir de una
solucion convencional de acido cromico. Para la condicion de corrosion-fatiga del
metal base, se produjo una disminucidon que vario entre 81% y 92% respecto al
material base ensayado al aire. Para la condicion de corrosion fatiga del material
recubierto se encontrd una disminucion de hasta un 90 % respecto al material
recubierto ensayado al aire. El estudio fractografico en MEB reveld una buena
adherencia del recubrimiento y formacion de multiples inicios de grietas de fatiga,
las cuales, indican que aparentemente el recubrimiento actué como un
concentrador de esfuerzo alrededor de toda la probeta, incidiendo muy
probablemente en la disminucion de la resistencia a la fatiga del material. Christ y

(1]

otros - se enfocaron en el efecto del esfuerzo medio a altas temperaturas en

condiciones de fatiga de un acero SAE 1045. Como consecuencia de la
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disminucién brusca de la amplitud de deformacion plastica, un maximo de la vida
ciclica podria ser observado a una temperatura cercana a la de 325 °C en las
pruebas cuyos esfuerzos medios varian desde - 80 MPa hasta 60 MPa, mostraron
que un esfuerzo medio positivo generalmente aumenta la amplitud de
deformacion plastica y reduce el numero de ciclos al cual el material falla, y
viceversa. Oliveira y otros!'"! determinaron las propiedades de la corrosion fatiga
de un acero 4340 recubierto de una aleacion Colmony 88, aplicada por medio de
un roceador térmico a alta velocidad. La resistencia a la fatiga de un sustrato no
recubierto ensayado en una solucion (NaCl) se encontrd que es mucho menor que
la resistencia de una ensayado en aire, y si este substrato se recubre con aleacion
de Colomoy 88, la resistencia a la corrosion fatiga incrementa satisfactoriamente.
Este y otros estudiaron el comportamiento a fatiga de aceros de bajo carbono se
determind que la resistencia a la fatiga y el limite de fatiga incrementa a medida
que aumenta el porcentaje de carbono, ademas se observo la superficie de fractura
de las muestras rotas de fatiga por microscopia electronica de barrido, se
determind que el mecanismo de fractura es mixto por coalescencia de cavidades
con presencia de hoyuelos y facetas de clivaje, con presencia de grietas primarias

y secundarias.

El medio puede afectar el comportamiento a fatiga de los materiales. Hay
dos tipos de fatiga por el medio: fatiga térmica y fatiga con corrosion. Para
ampliar un poco mas lo que a esta investigacion corresponde dentro de los medios
que afecta la vida a la fatiga y especificamente a la fatiga corrosion se tiene lo

siguiente.

1.3.4. Fatiga - Corrosion

Se conoce como fatiga corrosion cuando un material expuesto a un
ambiente corrosivo y a esfuerzos repetidos o fluctuantes llega a fracturar.
Usualmente un ambiente agresivo tiene un efecto de deterioro en la vida a la
fatiga produciendo falla a menores ciclos de esfuerzos del que requeriria para

fallar en un ambiente inerte. La fractura por fatiga en ambiente corrosivo es
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identificada por la presencia de numerosas y pequefias grietas adyacentes a la

zona de fractura y picaduras en esta superficie.

Es dificil definir la fatiga por corrosion en forma precisa ya que la
corrosion puede tener lugar en cualquier medio oxidante, incluso la fatiga al aire
puede considerarse como fatiga por corrosion y se ha demostrado que la
resistencia a la fatiga de los metales puede ser aumentada disminuyendo la

concentracion de oxigeno y/o humedad relativa del aire en la superficie ',

Los materiales que tienen un limite de fatiga definido cuando se ensayan al
aire y a temperatura ambiente, no muestran tal limite si se ensayan en un ambiente
corrosivo. Los ensayos de fatiga en ambiente corrosivo son afectados por la
velocidad de ensayo ya que el ataque corrosivo es un fenomeno que depende del
tiempo, entonces a mayor velocidad de ensayo menor sera el deterioro producido
por corrosion. Esto no ocurre en los ensayos de fatiga al aire en un intervalo de

velocidad aproximadamente de 1000 a 12000 ciclos/min.

Recientemente, Puchi y colaboradores!'* estudiaron el comportamiento a
la Fatiga de un Acero AISI 4340 en condiciones de templado y revenido
recubierto con una pelicula ceramica de Carbonitruro de Titanio. Estos autores
trabajaron con depdsitos de aproximadamente 4um de espesor y la técnica
utilizada para la sintesis de la pelicula fue PAPVD. Se realizaron ensayos de
fatiga en flexion rotativa tanto al aire como en ambiente corrosivo, utilizando para
ello una solucion al 3% de NaCl. Comparando los sistemas substrato
recubrimiento con los substratos originales, de encontraron incrementos
importantes en el orden de 140 a 180% para valores de esfuerzos alternantes de
500 y 700MPa respectivamente, mientras que para los ensayos en ambientes
corrosivos el incremento observado fue de alrededor de 25% asociado a un
esfuerzo alternante de 570MPa. Este comportamiento de acuerdo a lo propuesto
por los autores, sugiere que en principio la pelicula afecta positivamente el
numero de ciclos a falla por fatiga, bien sea impidiendo que la grieta se nuclee o

interviniendo en la tasa de crecimiento de ésta, sin embargo en condiciones de
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ambientes agresivos al parecer el carbonitruro de titanio no presenta un
comportamiento 6ptimo cuando este se combina con sistemas dinamicos de carga.
Finalmente podemos destacar que de acuerdo a los estudios fractograficos
realizados en especimenes representativos de cada nivel de esfuerzos se evidencia
el hecho de que las grietas de fatiga se nuclean en la superficie libre de la pelicula,
se propagan a través de esta y posteriormente son transferidas al substrato; otro
aspecto interesante es la multiplicidad observada en los eventos de nucleacion,
este comportamiento podria estar asociado a la presencia de poros superficiales no
conexos que podrian estar actuando como concentradores de esfuerzos, de manera
de modificar localmente el esfuerzo alternante y por ende fungir como sitios

potenciales para la nucleacion de las grietas de fatiga.

1.3.5. Curvas S-N o curvas de Wohler

Las propiedades de la fatiga de los materiales pueden ser determinadas a
partir de ensayos de simulacion en el laboratorio. El equipo de ensayo deberia ser
disefiado para duplicar tanto como sea posible, las condiciones de servicio (nivel
de tensiones, frecuencia de tiempo, patron de tensiones, etc.). Las series de
ensayos se comienzan sometiendo a la pieza a ensayar a tensiones ciclicas con una
amplitud de las tensiones maxima relativamente altas, usualmente en el orden de
dos tercios de la tension de traccion estatica, contandose el numero de ciclos a la
rotura. Este procedimiento se repite en otras probetas disminuyendo
progresivamente la amplitud de las tensiones maximas. Se grafican los datos
como tension versus el logaritmo del niimero de ciclos a la rotura para cada una
de las probetas; estas curvas son llamadas Curvas S-N o curvas de Wohler. Los

valores de S se toman normalmente como amplitud de tensiones.

Los dos tipos de comportamientos observados en la relacion S — N, son

representados en las Figuras N° 20 y Figura N° 21:
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Limite de
Fatiga

— e — — e ——— —

Amplitud del Esfuerzo, S

I l L ! | |
10% 10t 10° 108 10" (v o* 10+

Numero de Ciclos, N
(Escala Logaritmica)

Figura N° 20, Curva S — N en donde el material muestra un limite a la fatiga

Amplitud del Esfuerzo, 8

s

Resistencia a la Fatiga
a Nt ciclos

10° 10*  vVidaalaFatiga 1@ N 10° O
Con un esfuerzo St

Figura N° 21, Curva S — N en donde el material no muestra un limite a la fatiga

En estos graficos se indican las magnitudes de tensiones mas altas, y el
menor numero de ciclos que el material es capaz de soportar antes de su fractura.
Para algunas aleaciones ferrosas y de titanio, las curvas de Wohler mostrada en la
figura N° 20 se hace horizontal para altos valores de N, o hay un limite de nivel de
tensiones, llamado limite de fatiga (S.), debajo del cual la fractura por fatiga no

ocurre. Este limite de fatiga representa el mayor valor de tensiones fluctuantes que
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no causara fractura para tedricamente un numero infinito de ciclos. Para muchos
aceros, los limites de fatiga estan entre 35% y 60 % de la resistencia a la fluencia.
La mayoria de las aleaciones no ferrosas (por ejemplo el aluminio, cobre,
magnesio) no presentan un limite de fatiga, la curva S — N continua su tendencia
descendente a grandes valores de N como se muestra en la Figura N° 21. Aca se
producira indefinidamente la fractura por fatiga sin considerar la magnitud de las
tensiones. Para estos materiales se especifica la resistencia a la fatiga, la cual esta
definida como el nivel de tensiones que producird fractura en algiin determinado

namero de ciclos (por ejemplo 10’ ciclos.

Otro parametro importante que caracteriza el comportamiento a la fatiga
de los materiales es la vida a la fatiga N, definido como el nimero de ciclos para
causar fractura a un nivel especificado de tensiones, como también se indica en la
Figura N° 21. Desafortunadamente existe una dispersion considerable en los datos
de fatiga, esto es, una variacion en los valores medidos de N para un nimero de
probetas ensayadas en los mismos niveles de tensiones. Esto puede guiar a
incertidumbres en el disefio cuando se consideran vida a la fatiga y / o limite de
fatiga. La dispersion de los resultados es consecuencia de la sensibilidad de la
fatiga al nimero de ensayos y pardmetros incluyen fabricacion de la pieza de
ensayo, preparacion de la superficie, variables metalurgicas, alineacién de las
probetas en el equipo de ensayo, tensiones a las que esta sujeta, y frecuencia del
ensayo. Se han desarrollado algunas técnicas estadisticas usadas especificamente

en la vida a la fatiga y limite de fatiga en términos de probabilidades.

El comportamiento a la fatiga representado en la Figura N° 20 y Figura N°
21 se puede clasificar dentro de dos dominios. Uno esta asociado con cargas
relativamente altas que producen no so6lo deformacion elastica sino también
deformacion pléstica durante cada ciclo. Consecuentemente, las vidas a la fatiga
son relativamente cortas; este dominio es llamado fatiga de bajos ciclos y se
produce a valores menores que 10* 10° ciclos. Para niveles de tensiones menores
en las cuales s6lo hay deformacion totalmente eldsticas, se obtienen vidas mas

prolongadas. Esto se llama fatiga de altos ciclos en los cuales se requiere mayor
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numero de ciclos para que se produzca la fatiga. La fatiga de altos ciclos esta

asociada con vida a la fatiga mayor a 10* 0 10° ciclos.

En resumen el comportamiento de la fatiga de los materiales se estudia
sometiendo las probetas con dimensiones estindar a diferentes niveles de
esfuerzos menores al de fractura hasta que estas fallen, los resultados de estos
ensayos son dibujados en una grafica de la amplitud del esfuerzo (S) versus el
nimero de ciclos (N), comunmente para el nimero de ciclos se utiliza una escala
logaritmica, esta grafica es llamada Curva S-N o curva de Wohler. Tres curvas S-
N tipicas se muestran en la Figura N° 22, las dos curvas para el acero 2340 son
tipicas de un acero cualquiera. Entonces en definitiva, la mayoria de los metales
no férreos, no tiene limite a la fatiga, sus curvas S-N continuan decreciendo con
una pendiente suave hacia altos nimeros de ciclos, tal comportamiento se observa
en la figura N° 22 para una aleacion de aluminio. Para estos materiales, la

respuesta a fatiga se especifica mediante la resistencia a la fatiga.

-!5{:.[ T T T ™ T
| - Limite ala Acero 2340
| / fatiga ( 5f) Sin entalla
125 e —_
[ © T4 Y__
100 Mo
) Acero 2340
~ Con entalla

TS f——1—— _\é_(_ 1
\ Limite ala
fatiga.( 31) [

Amplitud del Esfierzo { Sa ), 1000 ksi

50 ] 1
D}\:ng —Aleacién de Aluminio
b\oé . 7075-T6
25| ~zg—
Q 1 Ll tal 4 [ Ll
10° 10 10° 10° o 108

Numero de Ciclos (N )
Figura N° 22, Tipica Curva S-N
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1.3.6. Distribucion de frecuencia de Weibull

La prevenciéon de pérdidas o seguridad industrial aplicada con rigor
cientifico estd basada, en gran parte, en la aplicacion de los métodos
probabilisticos a los problemas de falla en los procesos industriales. Todo ello se
ha llevado a cabo a través de una disciplina denominada ingenieria de fiabilidad,
para la cual se disponen de las adecuadas técnicas de prediccion, que han sido
fundamentales para el aseguramiento de la calidad de productos y procesos. La
distribucion de Weibull complementa a la distribucion exponencial y a la normal,
que son casos particulares de aquella, como veremos. A causa de su mayor
complejidad solo se usa cuando se sabe de antemano que una de ellas es la que
mejor describe la distribucion de fallas o cuando se han producido muchas fallas y
los tiempos correspondientes no se ajustan a una distribuciéon mas simple. En
general es de gran aplicacion en el campo de la mecénica, puede ser usada como
un modelo de fallas causadas por procesos de degradacion tales como fatiga,
corrosion, difusion y abrasion mecanica como fallas de cojinetes y mecanismos
trasmisores de potencia. Se utiliza también en muchas otras aplicaciones, como la

prevision meteoroldgica y la instalacion de datos de todo tipo.

La distribucion de Weibull nos permite estudiar cudl es la distribucion de
fallas de un componente clave de seguridad que pretendemos controlar y que a
través de nuestro registro de fallas observamos que éstos varian a lo largo del
tiempo, y dentro de lo que se considera tiempo normal de uso. El método no
determina cudles son las variables que influyen en la tasa de fallas pero al menos
facilitara la identificacion de aquellas y su consideracion, aparte de disponer de

una herramienta de prediccion de comportamientos.

En la distribucion de frecuencia de Weibull demostrd que el esfuerzo al
que se someten los materiales puede modelarse de manera adecuada mediante el
empleo de esta distribuciéon. También se ha usado para modelar situaciones del
tipo tiempo- falla, 6 bien puede indicar la vida util y confiabilidad de un

componente; es por esto que la distribucion de Weibull es una de las mas

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ

ucv

51



Marco Teorico CAPITULO1

utilizadas en la ingenieria de confiabilidad, debido a su capacidad de cambiar de
forma dependiendo de la variacion del valor del parametro de forma B, ésta puede

modelar una gran variedad de datos y caracteristicas de vida.

1.3.6.1 Caracteristicas generales de la Distribucion de Weibull

Sabemos que la tasa de fallas se puede escribir, en funcion de la fiabilidad,

de la siguiente forma:

d[R(1)]

A(t)=—2dt__ (E.10)

R(t)
—[2(t)at
o R(t)=e 1
siendo:
e A(t) =Tasade fallas
. R(t) = Fiabilidad

o t = Tiempo. Ciclos de falla para el estudio de fatiga

En 1951 Weibull propuso que la expresion empirica mas simple que podia

representar una gran variedad de datos reales podia obtenerse escribiendo:

t-o

[A(t)t= (—jﬂ (E.11)

o
por lo que la fiabilidad sera:

t—o)
R(t)= e_(”‘j (E.12)

Siendo:
e 0O = parametro inicial de localizacion, el cual se utiliza para desplazar

una distribucion hacia un lado u otro. Esto significa que, dada una
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distribucion cuyo dominio habitual sea [0, +0), la inclusion de un
parametro de 0 localizacion cambiard el dominio a [9, +o), este

parametro define el punto de partida u origen de la distribucion.

e « = parametro de escala o vida caracteristica, Este es el parametro
que caracteriza a las distribuciones unipararamétricas. El pardmetro

de escala define cuén dispersa se encuentra la distribucion

e = parametro de forma o pendiente de Weibull. Este pardmetro

define la forma de la distribucion, y representa la pendiente de la

recta de F(t) vs t, describiendo el grado de variacion de la tasa de

fallas.

Se ha podido demostrar que gran cantidad de representaciones de
fiabilidades reales pueden ser obtenidas a través de ésta ecuacion, que como se
mostrard, es de muy facil aplicacion. La distribucion de Weibull se representa

normalmente por la funcién acumulativa de distribucion de fallas F (t):

2
F(t)=1-e "¢ (E.13)
Ahora bien, definiendo la funcion densidad de probabilidad como la

derivada de la funcion acumulativa de fallas F (t), se tiene que

f(t)=2 (ﬂjﬂ_l e(t;&jﬂ (E.14)

(04 (24
En consecuencia la tasa de fallas para esta distribucion es:

B-1
A(t)= é(ﬁj (E.15)

a a

Las variaciones de la densidad de probabilidad, tasa de fallas y funcion
acumulativa de fallos en funcion del tiempo para los distintos valores de B, estan

representados graficamente en la Figura N° 23.
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Es importante destacar que en funcion de las combinaciones de los

parametros de Weibull se pueden dar mecanismos de fallas particulares como son:

a) 0 =0: el mecanismo no tiene una duracion de fiabilidad intrinseca

b) 6 > 0: El mecanismo es intrinsecamente fiable desde el momento en que fue

puesto en servicio hasta que t =t

¢) 0 <0. Indica que el mecanismo fue utilizado o tuvo fallos antes de iniciar la

toma de datos
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Figura N° 23 Variacién de la densidad de probabilidad f (t), tasa de fallas | (t) y la funcién
acumulativa de fallas F(t) en funcidn del tiempo para distintos valores del parametro de forma 3
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1.3.6.2 Analisis de Weibull

Uno de los problemas fundamentales de la distribucion de Weibull es la

evaluacion de los parametros (0, a, f) de esta distribucion. Raif Sakin, Irfan

Ay P! estudiaron el comportamiento a la fatiga sometida a flexion de dos
compuestos de fibra de vidrio reforzado con un recubrimiento de poliéster, para
siete niveles de esfuerzo diferentes y a ocho muestras distintas segiin la densidad
de la fibra de vidrio, estos utilizaron la distribucion de Weibull de dos parametros
para el analisis de la vida a la fatiga, su funcion de probabilidad de fallas (pdf) se

muestra en la (E.16)

p-1 (TY
IAERE
f(t)= E(—j e E.16
H="1- (E16)

Si la ecuacion pdf es integrada, se convierte en la funcién de densidad
acumulativa (cdf) en la (E.17), las ecuaciones (E.18), (E.19) y (E.20) se derivan de

la (E.17)

F(t)=1- e_@ (E.17)
1-F(t)= e_@ (E.18)
R(t)=1-F(t) (E.19)
R=1-F (E.20)

Donde R es la probabilidad de viday F, es la probabilidad de falla

Si a la ecuacion (E.13) le aplicamos logaritmo natural se obtiene la

ecuacion (E.21)

h{m(l_ IF(t)D: Bln(t)- Aln(a) (E.21)

Cuando la ecuacion (E.21) es reacomodada como un ecuacion lineal

Y =mx+cC (E.22)
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Donde

1
Y =ln[ln[1_F(t)D (E.23)

m=p (E.24)
c=—pn(a) (E.25)

También se definen otras variables de la distribucion de Weibull, las
cuales son la vida media (Tiempo medio de falla = MTTF = Ny), desviacion
estandar (SD) y coeficiente de variacion (CV), estas se muestran en las siguientes

ecuaciones:

MTTE =N, =a-1"(1+%j (E.26)

SD = a-\/F(HEJ—FZ (1+lJ (E.27)
B B
a-\/l“[l+2]—1"2£1+1j
SD B B

CV=""= (E.28)

No a-F[1+1J
B

Donde I' es la funcion gamma viene dada por la ecuacion E.29

F(X) = jowtx_le_tdt (E.29)

El proceso que se lleva a cabo para graficar las lineas de Weibull y obtener
sus parametros es el siguiente:
1) EIl nimero de ciclos de fallas correspondiente a cada esfuerzo se coloca

sucesivamente en una lista
2) Un numero de orden es dado para cada valor (i=1,2,3,4...,n)

3) Para cada valor, se calcula la probabilidad de falla usando la formula de

intervalos medios de Bernard’s (E.14)
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_i-03

MR =
n+0.4

(E.30)

Donde i es el nimero de orden de falla y n es el numero total de muestras

)

4) Se calcula el valor de In| In
1-MR

5) Se calcula el logaritmo de los ciclos para cada valor.

6) Luego se grafican ln(ln(l

D versus el logaritmo de los ciclos. Esta

se observa en la Figura N° 24 donde se obtiene la linea de tendencia de los

puntos que corresponden a cada nivel de esfuerzo para un grupo en

particular de muestras.

7) Los valores de B y ¢ se han obtenido por la aplicacion de la regresion

lineal (Método de minimos cuadrados). El pardmetro o se obtiene por

ecuacion (E.25), estos resultados de estos parametros para dos niveles de

esfuerzos se muestran en la tabla N° 3.

8) La vida media a la fatiga correspondiente a cada esfuerzo, este se puede

observar en la tabla N° 4 para un grupo particular de muestras.
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Figura N° 24, Lineas de Weibull para un grupo de muestras
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Tabla N° 3, Tabla de resultados para dos niveles de esfuerzo

Amplitud del Esfuerzo, Sa (Mpa) Cycle Intervale Intervalo Medio In {cycle) (ege X0 In{ln{1/{1-MRY) (=1 T) a B
60 1 0.129630 5886104 1974459
B6 2 0.314815 6601230 0972686
106.728 N 3 0.500000 6.826545 -0.366513 M7 224
1010 4 0.685185 6917706 0.144767
1016 5 0.870370 6923629 0.714435
960,633 I 0.129630 13.775348 ~1974459
979,766 2 0.314815 13.795069 0972686
50.257 1088925 3 0.500000 13.900702 ~0.366513 1,103,609 11800
1,108,771 4 0.685185 13.916763 0.144767
LI70104 S 0.870370 13.972603 0.714455
Tabla N° 4. Parametros de Weibull acorde con los resultados experimentales de las muestras
Amplitud del Esfuerzo,  Vida Caracteristica,  Parametro de Vida Media de
Sa (Mpa) () (ciclos) Forma () Weibull (ciclos)
Grupo A
203.120 1 1.000 1
106.728 947 2.204 839
85.336 4472 1.921 3967
76.268 25,270 9.008 23,930
68.895 70,756 4404 64,490
61.954 282,538 2092 250,249
55.751 725345 5.981 672,801
50.257 1103 609 11.800 1,056,907
Las curvas de Wohler obtenidas para cada diferente grupo de muestras, se
observa en la Figura N° 25, para trazarla se uso la ecuacion de basquin, la cual es
la siguiente
b
S,=a:(N,) (E.31)
En donde
S, es la amplitud de el esfuerzo
N, es el nimero de ciclos (vida a la fatiga)
a'y b son constantes del material
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Figura N° 25, Curvas S-N de Woéhler para ocho diferentes muestras

Los graficos de probabilidad de vida correspondiente a cada valor de
esfuerzo de las muestras se observa en la Figura N° 27, este grafico fue trazado
usando las ecuaciones (E.18) y (E.19). La probabilidad de vida de las muestras
para cada nivel de esfuerzos se puede determinar intersectando una linea
horizontal en el eje Y, por lo tanto si se quiere trazar las curvas S-N a un nivel de
probabilidad deseado estas curvas deben trazarse tomando en cuenta el nimero de
ciclos de cada esfuerzo correspondiente a la probabilidad deseada . Estas curvas a

diferentes niveles de probabilidad se pueden observar en la Figura N° 26.
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Figura N° 26, Curvas S-N para los diferentes niveles de probabilidad de las muestras del grupo A
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Figura N° 27, Grafico de fiabilidad para las muestras

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ ucv
60




Marco Tedrico CAPITULO1

Como resultado se obtuvo que las curvas S-N obtenidas para los
especimenes del grupo A (Figura N° 25) estd muy cerca de las curvas obtenidas a
un 50% de probabilidad de vida (Figura N° 26) por lo tanto la curva obtenida con
la vida media a la fatiga puede ser aceptada como un andlisis a un 50% de

probabilidad de vida'!.

Se ha desarrollado una cantidad importante de softwares los cuales
realizan el estudio completo de la distribucion de Weibull, entre los mas
importantes se encuentra el software Weibull ++, el cual es una herramienta
poderosa al momento de analizar datos de vida ideado por la empresa Relia Soft
Corporation. Entre otros programas en los cuales es posible realizar el analisis de

datos de vida se encuentra el llamado ALTA entre muchos otros.

1.3.7. Resistencia a la fatiga

A partir de los trabajos de Wohler con rieles de trenes sujetos a flexion
rotativa, los datos de fatiga habian sido presentados en una curva S-Log (N);
donde S representa la amplitud de esfuerzo y N el numero de ciclos a falla.
Basquin mostroé que la curva S-Log(N) puede ser linealizada utilizando todos los
ejes coordenados en escala logaritmica ', La amplitud de esfuerzo puede ser

descrita como la resistencia o vida a la fatiga por la siguiente relacion:

S, =S, (N (E.32)
S, = Amplitud de esfuerzo
N = Numero de ciclos a falla
S = Coeficiente de resistencia a fatiga
b = Exponente de resistencia a fatiga (exponente de basquin)

Los parametros S, y b son propiedades de fatiga del metal; S, es

aproximadamente igual al esfuerzo de fractura para muchos metales **.
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Por otra parte estudios realizados por Weibull !”

demostraron que la
curva de Wohler puede ser linealizada por la ecuacion E.33, donde se representa

el limite a la fatiga del material.
N=b(S-S,)" (E.33)

Donde

S = Amplitud de esfuerzo

N = Numero de ciclos a falla

Se = Limite a la Fatiga del material

Los parametros ay b son propiedades de fatiga del material.
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2.2 MATERIAL BASE

En el presente estudio, el material utilizado para la fabricacion de las probetas
fue un Acero del tipo AISI 4340 bonificado (templado y revenido), recibido en barras
cilindricas de 1 pulgada de diametro y 8 metros de largo, en cuanto a su composicion

quimica se muestra en la tabla N° 5.

Tabla N° 5. Composicion quimica del acero AISI 4340 en % en peso

041 0.24 0.69 0.024 0.011 0.79

23  MAQUINADO Y PEPARACION DE LAS PROBETAS

El maquinado de las probetas de fatiga y traccion se realizo en tornos, segun la
norma ASTM E-606 ! y ASTM A-370 [ respectivamente, tal como se muestra en las
figuras N° 28 y N° 29. Una vez fabricadas las probetas se procedié a dar el acabado
superficial por medio del lijado y pulido de la seccion calibrada de las probetas de
fatiga, el cual fue realizado en un torno a baja velocidad, en direccion longitudinal en
relacion al eje de la probeta, bajando el gramaje de las lijas progresivamente desde 300
hasta llegar a 2000.

De esta forma, se evita la presencia de entallas circunferenciales las cuales
podrian ser la fuente de inicio de grietas de fatiga. En cuanto a las probetas de traccion,
estas fueron lijadas y pulidas de la misma forma que las probetas de fatiga, de tal forma

de obtener la misma rugosidad superficial.

En lo referente a las dimensiones de la seccion de ensayo de las probetas de
fatiga de radio continuo, estos son comunmente los siguientes: diametro menor de la
seccion de ensayo igual a 6,35 mm, radio continuo de la seccion de ensayo de la probeta

R igual a 58,74 mm.
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3173 | 38,1 P
101.6

Figura N° 28, Esquema de las probetas para ensayos de fatiga en flexion rotativa segin la norma ASTM
E 606

En cuanto a las probetas para el ensayo de traccion, poseen un diametro en la
zona de ensayo de 6,35 mm a lo largo de una seccién reducida cilindrada de 32 mm de
longitud o también Ilamada longitud I, el cual luego de haber fracturado en el ensayo se
unen ambas partes de la probeta y asi obtener la longitud final o L como veremos mas

adelante; las dimensiones de la probeta se muestran a continuacion en la figura N° 29.

p 0635
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—_— . B [ ——— —__E_J-_. 0127

120
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Figura N° 29, Esquema de las probetas para ensayos de traccion segln la norma ASTM-A-370

2.4  DEPOSICION DEL RECUBRIMIENTO

La deposicion de los recubrimientos de diamante sintético se realizo a través del
método PACVD (Plasm Assisted Chemical Vapour Deposition- Deposicion Quimica en
fase de Vapor Asistida por Plasma) realizadas por la empresa Balzers Estados Unidos, y
es una de las técnicas mas utilizadas en la generacion de recubrimientos finos.
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El recubrimiento utilizado es el diamante Policristalino Sintético, es un

recubrimiento cuya elevada dureza y estabilidad térmica son las propiedades mas

sobresalientes. Su extraordinaria resistencia al uso y prolongada vida Util permiten

maquinar totalmente piezas de trabajo complejas con una Unica herramienta. Incluso los

materiales de elevado nivel abrasivo, tales como los plasticos reforzados con fibra,

materiales compuestos y grafito pueden maquinarse el Diamante Policristalino

Sintético. A continuacion se muestra la tabla N° 6 con algunas de las propiedades de

este recubrimiento.

Tabla N° 6, Propiedades del Diamante Policristalino Sintético

Microdureza (HV 0.05) 3000 - 9000
Coeficiente de friccion contra acero (seco) 0.15-0.20
Temperatura maxima de servicio (°C) 600
Color del recubrimiento Gris

En la tabla N° 7 se indica el nimero de probetas fabricadas para la realizacion de

la investigacion.

Tabla N° 7, Especificacion de la cantidad y tipo de probetas utilizadas con sus respectivas normas

. s . Norma
Probetas Condicién Cantidad ASTM
Dureza Con y sin recubrimiento 2 ASTM E-384
Sin recubrimiento 3
Traccion ASTM A-370
Recubiertas con Diamante 3
] AISI 4340 24
Aire
_ AISI 4340 + Diamante 24 E-606
Fatiga E-739
Sol. 3% AISI 4340 24 E-468
NaCl AISI 4340 + Diamante 24

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ

ucv

66



Metodologia Experimental CAPITULO II

2.5 CARACTERIZACION DEL CONJUNTO

2.5.1. Metalografia del Substrato

La metalografia consiste en el estudio de la constitucion y la estructura de los
metales y las aleaciones. La forma mas sencilla de hacerlo es examinando las
superficies metélicas a simple vista, pudiendo determinar de esta forma las
caracteristicas microscopicas. Este examen se denomina macrografico y de ellos se
extraen datos sobre los tratamientos mecénicos sufridos por el material, es decir poder
determinar si el material fue trefilado, laminado, forjado, etc., ademas de comprobar la
distribucion de defectos como grietas superficiales, de forja, rechupes, partes soldadas,
etc. Existen diversos métodos de ataque, pero el méas utilizado es el de tipo quimico. El
ataque quimico puede hacerse de dos maneras, una, sumergiendo la muestra con cara
pulida hacia arriba en un reactivo adecuado, y la otra, pasando sobre la cara pulida de la
muestra un algodon embebido en dicho reactivo. Posteriormente se lava la probeta con

abundante agua, se enjuaga con alcohol o éter y se seca en corriente de aire 2,

Para el material base o substrato, asi como también el conjunto substrato-
recubrimiento, se cortaron muestras de forma longitudinal y transversal como se
muestra en la figura N° 30 con una sierra de disco de diamante para el corte transversal
y una sierra de disco abrasivo marca Buehler modelo Abrasimet 2 para el corte
longitudinal. Luego se procedi6 al montaje de las mismas, ya que las muestras son muy
pequerfias para manejarlas con la mano, para esto se utilizé una prensa de montaje marca
Buehler modelo Sampliment 3 que se muestra en la parte superior de la figura N° 31.
Las muestras se colocaron junto con polvo transoptic a una temperatura de 160 °C y una
presion de 4400 psi durante 8 minutos con precarga, luego de esto fueron desbastadas
para eliminar cualquier tipo de marca dejada por la sierra con una lija de grano grueso y
pulidas en un esmeril de banco humedo marca Buehler modelo ECOMET 5 con lijas de
grano mas fino cada vez hasta lograr el pulido tipo espejo. Posteriormente se realizé el
ataque para poner en evidencia la estructura del acero, las muestras fueron impregnadas
de un reactivo quimico denominado Nital, cominmente utilizado para atacar aceros; el
mismo esta constituido en 2% de acido nitrico en alcohol etilico. Para su aplicacién, el

nital se vierte en un vidrio de reloj y la muestra (lavada y secada previamente) se frota
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con un algodon impregnado en dicho reactivo durante alrededor de 15 seg para que el
ataque quimico sea exitoso y funcional. Inmediatamente después se lava la muestra con
abundante agua, se enjuaga con alcohol y se seca mediante un golpe de aire. Luego de
esto, se procedid a la observacion y obtencion de las imagenes de la microestructura de
las muestras mediante el equipo de microscopia Optica, el cual se muestra en la parte
inferior de la figura N° 31. Se debe evitar el sobreataque, dado que la superficie se

puede manchar y tapar la estructura o producirse manchas de corrosion.

Corte
Transversal

Cortadora de Disco abrasivo

Corte
Longitudinal

ay
&,
<

Cortadora de Disco de Diamante

Figura N° 30, Equipo utilizado para cortar las probetas, trasversales y longitudinales
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Equipo de Montaje

Marca Buehler
Modelo Simplimente 3
Mounting Press

Equipo de Microscopia
Optica

FiguraN° 31, Equipo utilizado para realizar el montaje de las probetas para la metalografia y la

microscopia optica
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2.5.2. Ensayos de Indentacion

Las diversas técnicas de indentacién permiten obtener informacion relacionada
con las propiedades mecanicas de una superficie dada. Para la caracterizacion de las
muestras se selecciond el ensayo de microindentacién Vickers, realizado en el
microdurémetro marca LECO modelo M-400-H, ubicado en el Laboratorio Nuevos
Materiales de la Escuela de Ingenieria MetalUrgica de la Universidad Central de
Venezuela (Figura N° 32), variando las cargas desde 50 hasta 500 gr. pasando por 100,
200 y 300 gr., bajo la norma ASTM E- 384 [*°!,

Las muestras se prepararon de igual manera que en el estudio metalografico y se
tomaron en cuenta las probetas seccionadas transversalmente. La muestras se colocaron
en la mordaza del porta probeta, sobre la plataforma motorizada del microdurémetro,
luego de esto se ajusto la carga deseada, asi como el nimero de indentaciones que se
desea realizar, y la distancia entre estas; en el caso particular de este estudio de dureza
Vickers, se hicieron 4 medidas por cada carga a una distancia de 150 um entra cada

indentacion como se muestra a continuacion en la figura N° 32.

El objetivo principal de la realizacion de esta prueba fue obtener valores
comparativos de microdureza entre las distintas condiciones; inicialmente se determino la
microdureza del substrato sin recubrimiento, posteriormente, se determind la
microdureza del substrato, a las que se les aplicé el recubrimiento de diamante sintético, y
de esta manera estimar de manera cuantitativa las posibles alteraciones superficiales,

producto del proceso de deposicion.

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ ucv
70




Metodologia Experimental CAPITULO II

—_—

150pm

Celda de huellas dejada
por el indentador

Plataforma motorizada
Mordazas, Indentador y Objetives

=

| Posicion de operacion

Microduréometro Indentador para Dureza Vickers

Figura N° 32, Equipo para el ensayo de microdureza vickers

2.5.3. Determinacion del espesor del recubrimiento calotest

El espesor del recubrimiento se determin6 de manera alternativa con la ayuda de
un equipo CALOTEST marca CSEM. En este método, el espécimen se coloca sobre

una base inclinada, ajustando las mordazas para garantizar su inamovilidad. Luego se
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pone en contacto con la superficie recubierta, una esfera de acero con un diametro de 30
mm, la cual a su vez reposa sobre un eje cilindrico acoplado a un motor eléctrico que
tiene la finalidad de suministrar el movimiento al conjunto. Se utiliza una suspension
abrasiva de diamante de 0,5 um la cual actla en el contacto esfera y superficie recubierta
durante el ensayo. El eje transfiere movimiento a la esfera y esta se desliza sobre la
superficie del recubrimiento, ocasionando un desgaste en el mismo. Una vez que han
transcurrido 30 segundos, el desgaste ha consumido una porcién del recubrimiento
dejando expuesto el substrato, generando asi una huella como la mostrada en la figura N°
33.

Tal como se muestra en la figura N° 33, al analizar la huella a un aumento
adecuado, se logran identificar los didmetros de los dos circulos concéntricos.
Justamente, estos didmetros, tanto el externo en la superficie del recubrimiento (D)
como el interno en el substrato (D¢ ), son los que se emplean para hacer la estimacion
del espesor del recubrimiento (E;) a partir de la ecuacion. E.34, donde Ry, es el radio de la

esfera de acero utilizada en el ensayo.

E, = %(\/4sz ~D,2-\/4R?-D,’ ) (E.34)

En la presente investigacion se hizo un ensayo. Con ayuda de un sistema de
analisis de imagenes se determinaron los valores de los diametros que intervienen en la
ecuacion anterior, los cuales fueron el resultado de un promedio de 15 mediciones

realizadas en cada uno.
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Esfera
Iuestra

Eie
Impulsor
giratorio

Equipo Calotest

Supetficie del

recubrimiento

Huella de Calotest

. Esfera de Acero

Circunferencia exterior de la huella

Circunferencia interior de la huella

Proyeccion en el

OH

plano superior

» Recubrimiento

Dimensiones de la Huella

*»  Substrato

Figura N° 33, Ensayo Calotest, para determinar el espesor del recubrimiento
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2.6 ENSAYOS DE TRACCION

Los ensayos de traccion fueron realizados en una maquina INSTRON modelo
8502 (figura N° 34), los cuales son controlados por medio de una computadora,
empleando para ello un programa de ensayo de materiales en el cual utiliza una
velocidad de desplazamiento de la mordaza mdvil (actuador) de 3 mm/min y los datos
tanto de alargamiento como de carga aplicada seran registrados en la misma

computadora a una frecuencia de 3s ™.

Figura N° 34, Maquina de Ensayo de traccion INSTRON modelo 8502

Subsecuentemente, se realizd una correccion a los datos de alargamiento con el
fin de eliminar el efecto de deformacion elastica de los componentes de la maquina
involucrados en el sistema de carga. La ecuacion utilizada para realizar dicha

correccion, es dada como:
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(ALi)m:ALi_AF{L_ : J (E.35)
exp Kprob
Donde Kexp y Kprom son la rigidez experimental y rigidez de la probeta,
respectivamente. Dichas constantes se expresan como:
K., = ZF‘ (E.36)
exp_ZALi '
K prob =% (E.37)
Donde:

Ao area transversal inicial de la seccion de ensayo de la probeta.
E: modulo de elasticidad.

Lo longitud inicial de la seccion de ensayo de la probeta.

2.7 ENSAYOS DE FATIGA Y FATIGA - CORROSION

Los ensayos de fatiga y fatiga corrosion se realizaron en una maquina de flexion
rotativa marca Fatigue Dynamins, modelo RBF-200, la cual se puede observar en la
figura N° 35. Dicha maquina esta disefiada para aplicar ciclos de carga de inversion
completa, en condiciones de flexion en voladizo, empleando probetas de forma
cilindrica. El equipo dispone de un contador de revoluciones para determinar los ciclos
de falla y una barra calibrada con un contrapeso, la cual se utiliza para aplicar el
momento flector responsable de general el esfuerzo al cual estan sometidas las probetas

durante el ensayo.

Para crear el ambiente corrosivo durante el momento del ensayo, la maquina esta
provista de una camara independiente. En este caso, el medio corrosivo utilizado fue
una solucion salina de NaCl al 3 %. El rociado de dicha solucién sobre la superficie de
la probeta se realiza por medio de una boquilla en la parte superior de la camara de
corrosion, cuya ubicacion coincide aproximadamente con el didmetro minimo de la
probeta a ensayar, obteniéndose de esta forma una humedad uniforme en la misma.
Todos los ensayos fueron realizados con un caudal de aproximadamente 5 cc/s. El flujo
continuo de la solucién se garantiz6 mediante el uso de una bomba eléctrica rotativa,

inmersa en un deposito para la succion del liquido.

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ ucv
75




Metodologia Experimental CAPITULO II

Figura N° 35, Maquina de ensayo de fatiga en flexion rotativa

Para cada condicidén se realizaron 24 ensayos a cuatro niveles distintos de
esfuerzo, estos corresponden al 90, 80, 70 y 60% del esfuerzo de fluencia, tanto para los
ensayos de fatiga al aire como los de fatiga corrosion del material base, y el 75, 70, 65 y
60 % del esfuerzo de fluencia, para los ensayos del conjunto substrato-recubrimiento.

Por lo tanto, para cada nivel de esfuerzo se ensayaron 6 probetas.

El montaje de las muestras se realizo sujetando sus extremos mediante mordazas
acopladas al eje del motor y a un eje cénico, a través del cual se aplica la carga
respectiva, ya que dicho eje estd unido a una barra graduada en funcion del momento
flector ( M ) producido por un contrapeso movil. En vista que el nivel de esfuerzo
necesario en cada ensayo se aplica a través de la barra calibrada, en funciéon del
momento flector, se debe calcular el valor de dicho momento para cada uno de los

niveles de esfuerzo preestablecidos. Para ello se utilizo la siguiente ecuacion:

MXC:MszI

(E.38)

Donde:
M es el momento flector dado en [N.m.]

S es el esfuerzo aplicado dado en [MPa]
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| es el momento polar de inercia dado en [mm*]
C es la distancia desde el eje neutro de carga hasta la superficie de la probeta dado en
[mm]

C=D/2, D es el didametro de la probeta medido en [mm]

Para una barra circular, se tiene que:

4
| - 2xD (E.39)
64
Sustituyendo se tiene en la ecuacién (E.40), se tiene que:
4
S x (7{ X Igjrj s D’
X T X
M = = E.40
b 2 (E.40)
2
Entonces, el momento flector (M) se obtiene como:
M =9,0982x S x D°[Lbfxpulg] 6 M =11.0955x S x D*[ MPaxmm® | (E.41)

Todos los ensayos de fatiga al aire y fatiga corrosion se realizaron a una
frecuencia de 50 Hz y a una velocidad de rotacién promedio de 3000 rpm, Los datos
obtenidos de estos ensayos fueron el nimero de ciclos de falla para cada nivel de

esfuerzo alternante aplicado.

Dichos datos se le aplicd la distribucion de Weibull con un porcentaje de
confiabilidad del 50 %, para luego representar graficamente mediante una curva de
Whéler aplicando los modelos de Basquin (E.32) y Weibull (E.33).

Para el modelo de Basquin dichos datos se representaron en una curva en escala
doble logaritmica del esfuerzo alternante (log S,) versus el nimero de ciclos a falla (log-
N).

Para el modelo de Weibull los datos se representaron en una curva de esfuerzo
alternante (S;) versus el logaritmo del namero de ciclos a falla (log N). Para esto se
represento la ecuacién E.33 en funcion de esfuerzo alternante como se observa en la

ecuacion E.42
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N \a
S=S,+ (Fj (E.42)

Donde S, representa el limite a la fatiga para los ensayos de fatiga al aire. Los
dos parametros que involucra esta relacion (ay b) son propiedades de fatiga del metal y

se determinan a partir de los datos experimentales.

2.8 ESTUDIO FRACTOGRAFICO

El estudio fractografico se realizo con la finalidad de caracterizar los
mecanismos de falla que actuaron sobre las probetas del conjunto substrato
recubrimiento ensayadas a fatiga al aire y fatiga corrosion. El estudio fue conducido
mediante la técnica de Microscopia Electronica de Barrido (MEB), la cual permite
analizar los mecanismos de fatiga y corrosion, asi como la nucleacién y crecimiento de

grietas, este se realizo sobre las superficies de fracturas de las probetas escogidas.

En primer lugar se realizé la seleccion de las probetas a ser estudiadas, tomando
en cuenta sélo las que fallaron a un nimero de ciclos proximo al promedio de falla .Se
seleccionaron dos probetas ensayadas a fatiga al aire del conjunto substrato-
recubrimiento a un esfuerzo de 726 MPa y 688 MPa, y una probeta a fatiga corrosion
del conjunto correspondiente a un esfuerzo de 688 MPa.

Las muestras se cortaron aproximadamente a 7 mm desde la zona de fractura
utilizando una cortadora de precision de disco de diamante marca Buehler, modelo
Isomet 2000. Posteriormente, todas las muestras fueron limpiadas, sumergiéndolas en
un envase de vidrio con acetona, en un equipo de limpieza ultrasénica marca Buehler,
modelo Ultramet I, durante 15 minutos; el proceso se repitié por 15 minutos mas
utilizando alcohol, todo esto para eliminar grasa u 6xido depositado en la superficie de

fractura (1829,
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Figura N° 36, Equipo de Microscopia Electronica de Barrido

Finalmente, se introdujeron estas muestras en el equipo de MEB de la escuela de
metalurgia de la UCV marca Hitachi modelo S-2400 (figura N°36). Mediante el estudio
fractogréfico se determing el inicio de la o las grietas por fatiga, estriaciones, entre otras
caracteristicas como se explico anteriormente y se profundizard méas adelante, en virtud
de lo cual se trato de explicar el comportamiento presentado por este conjunto reflejado

en los resultados obtenidos de los ensayos.

29 WEIBULL ++

Es el estdndar en la industria para el analisis de datos de vida (analisis de
Weibull). El software realiza anélisis de datos de vida utilizando distintas distribuciones
de vida incluyendo todas las formas de distribucion Weibull, con una interfaz clara y
concisa orientada a la ingenieria de la confiabilidad. Este software provee una gama de
analisis de datos, graficos y herramientas para informes utilizado en el analisis estandar
de datos de vida con soporte integrado para una variedad de andlisis relacionados.
Construido por ingenieros en confiabilidad, este software continGa elevando el estandar
para software de analisis estadistico utilizado para aplicaciones en confiabilidad.
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Este software posee las opciones para realizar el analisis de datos de vida segln
cualquier tipo de dato, Weibull++ permite analizar datos completos, censurados a la
derecha (suspendidos), censurados a la izquierda, en intervalos y datos en Forma-Libre,
insertados individualmente o en grupos. Una interfaz especializada para analizar datos
en forma de reporte también esta disponible. El software soporta el analisis de datos de,
2 y 3 de parametros de Weibull, 1 y 2 parametros de la funcion Exponencial,
Lognormal, Normal, generalizado Gamma y Gamma. Posee un asistente de distribucion
el cual realiza automaticamente el calculo para ayudar a elegir la distribucion mas
adecuada para cada conjunto de datos en estudio. Permite escoger el método de
estimativa de pardmetros mas apropiado para su conjunto de datos. Los métodos
disponibles son el Estimador de la Maxima Verosimilitud (Maximum Likelihood
Estimation — MLE), Regresion en X o0 en Y con los Rangos Medianos, Kaplan-Meier o
el método de ranking de ReliaSoft.

El Weibull ++, de la Version 7, continua teniendo la misma flexibilidad y
facilidad para realizar los calculos y generar graficos de confiabilidad, la cual quedo
marcada como la gran diferencia con las versiones anteriores. Estos diversos graficos
son Utiles para poder demostrar el analisis visualmente. Se puede generar graficos de
Probabilidad, Confiabilidad vs. Tiempo, Desconfiabilidad (Probabilidad de Falla) vs
Tiempo, pdf, Taza de Falla vs Tiempo, grafico de Contorno y grafico de Superficie de la
Funcion Verosimilitud (3D). EI Weibull ++ ofrece los limites de confianza para todos
los analisis de datos de vida, parametros, resultados de prevision de garantia (Warranty

forecasts), datos recurrentes, etc.

La aplicacion de esta distribucion a los datos de fatiga, permite calcular un valor

de vida mediana para cada nivel de esfuerzo ejercido; esta se define como el tiempo en

que el 50% de las fallas son esperadas

y para el caso de esta investigacion esta sera
Ilamada vida media. Estos valores de vida media se emplearan para dibujar las curvas

de wholer seguin los modelos de basquin y weibull para fatiga.

El método utilizado para la aplicacion de la distribucion de Weibull a los

resultados experimentales obtenidos en el ensayo de fatiga es el siguiente ?:
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1) Al abrir el programa de Relia Soft Weibull ++, se elige el folio de anélisis de
datos de vida y se elige la opcién de tiempos hasta la falla para el tipo de
folio de dato.

2) Luego de esto aparece una hoja tipo Excel como se muestra en la figura
N°37, en el que se colocan los valores experimentales niumero de ciclos para
un esfuerzo determinado, de estos valores arrojard un solo numero, el cual se

utilizara para dibujar la curva de Wohler para ese esfuerzo.

[“! aSoft Weibull++ 7 - [Folio: Fatiga aire Substrato (Datos 1)] a ml@]
W archive Edicisn ver Provects Folo Hojs Datos Herraméertas Ventans Ayuda[En] J ﬂ\'_)g
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[ OtrasHerramientss | 3 12500 I Nl &2 A
@ Informes 7l 12400 L Mta  MFC
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15 ﬂj] Editad:
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17
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21
2
23
24
25
26
27
28
29
30
31 2!
< > || »[\760 Mpa A Gréfico de Datos 1/
Folio cargados: 1 Activo Folio "Fatiga aire Substrato”  Proyecto: Proyectol.rso? Memaria Fisica Disponible: 23,10%

Figura N° 37, Ventana principal del programa de Relia Soft Weibull ++

3) En el lado derecho del panel, esta una pestafia llamada analisis, en el cual es
posible elegir el método de analisis a utilizar y el método de rango a utilizar,
para el caso especifico de esta investigacion se utilizé el método de regresion

lineal (minimos cuadrados) y un método de rango Ilamado rango medio.

4) Asi pues, regresando a la pestafia principal del programa, existe un icono que
se llama asistente para la distribucion como se puede observar en la figura
N°38, este analiza los datos y proporciona una sugerencia para la

distribucion que mas se ajuste a estos datos, entrando las posibles respuestas
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B asistente para Distribuciones

Weibull++ 7

para este estudio Weibull de 2 y 3 parametros, al finalizar este analisis, se

escoge la opcion de implementar.

Principal l Dietalles del .ﬁ.nélisis]

Distribucion v Rangos

[ Exponencial 1

[ Exponencial 2

[ Mormal

[ Lognarmal

[ Weibul 2

v Wbl 3

[ Gamma

[ Gamma-G

[ Logistica

[ Loglogistica

[ Gumbel

Elegir Toda

Borrar Todo

Andlisis ha sido completado,

distribuciones elegidas.

La columna de la derecha calfics alas
Hacer clic en Implementar para implementar |3
distribucion con el rango mas alko,

Los resultados para cada distribucian se mueskran
en la pestaria de Detalles del Analisis,

Analisis: RRx

S (X]
j“ abtin ooy |

Implementar

Cetrar

[ e
[ bl

Ayuda [En]

Configurat, ..

Figura N° 38, Ventana del Asistente para Distribuciones

5) Una vez hecho eso, el programa calcula los valores de los parametros de la

distribucion antes implementada, y genera la opcion de graficar la

distribucion en un pequefio icono llamado grafico en la parte superior

derecha de la pantalla principal como se muestra en la figura N°39, esto abre

una ventana en la que muestra el gréafico de probabilidad, existe la opcion de

elegir cual es el tipo de grafico que se desea, para este caso particular de

nuestra investigacion se escoge

probabilidad, Ilamada gréfico f (t).

la opcion del

grafico de funcion
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B RetiaSoft Weibull++ 7 - [Folio; Fatiga aire Substrato (Grafico de Datos 1)]
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FiguraN® 39, Ventana del Relia Soft Weibull ++ al momento de

graficar la funcién de Probabilidad

6) Una vez obtenido el grafico, se desea calcular el valor medio de la

distribucion, para esto se selecciona el icono en la misma pantalla llamado

cojin de célculos rapidos (QCP) esta se muestra a continuacion en la figura

N°40, luego se abre automaticamente una nueva ventana al seleccionar este

icono, en la cual es posible escoger la opcion de informacién BX y con un

porcentaje de 50% se selecciona el icono calcular, y se genera el valor de

vida media deseado. Igualmente se hace para cada nivel de esfuerzo para asi,

obtener este valor de vida media para todos los niveles de esfuerzo

ensayados; con estos puntos se genera las curvas de Wéhler con los métodos

de Basquin y Weibull.
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B Cojin de Calculos Rapidos [QCP)

QCP4

Calculos Basicos | Limites de Confianza | Limites de los Pardmetras l

Cpriones para Calculos

™ Zalculas de Prab, Estd, (" Informacion de Garantia (Tiernpo)
i~ Zalculos Condicionales " Informacion B
(" Tasa de Falla f+ Wida Promedio

Cpriones de los Resulkados
[+ i

Entrada Requerida del suario

Resultados

Supetior |5, 2658E+4 |

Vida Promedio [t 7606E +4 | cemar |
Inferior |t,3055E+4 | 1rForme... [F
Corfianza s @0,9 |

Syuda [En]

Fu:nlin:n: Fatiga aire Substrata (Grafico de Datos 1)

Figura N° 40, Ventana del programa Weibull ++, cojin de calculos rapidos
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CAPITULO Il

RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

3.1. MATERIAL BASE

3.1.1. Caracterizacion metalografica del metal base con y sin

recubrimiento

Con el objetivo de caracterizar microestructuralmente los especimenes
recubiertos y sin recubrir, se procedié a la evaluacion metalografica de las
distintas probetas. Como resultado, se presenta a continuacion las figuras que
muestran diversas secciones para asi verificar si ha ocurrido alguna modificacion
importante en cuanto a la morfologia, tamafio y distribucion de los

microconstituyentes, como consecuencia de la aplicacion del recubrimiento de

diamante sintético y la estadia de los especimenes dentro del reactor de plasma.

Figura N° 41, Microestructura del substrato Recubierto (izquierda) y sin recubrir (derecha) en la

seccion longitudinal
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FiguraN°® 42, Microestructura del substrato Recubierto (izquierda) y sin recubrir (derecha) en la

seccién transversal

En las dos figuras anteriores se observa una estructura tipica de un acero
AISI 4340 bonificado, es decir en condicion de temple y revenido. Desde un
punto de vista cualitativo, las agujas de martensita presentan basicamente el
mismo grosor, aunque se pudiese observar que estas experimentaron un cierto
crecimiento durante el proceso de deposicidn, no obstante esto no repercutio en el

comportamiento macromecanico del substrato, pudiéndose esto corroborar mas

adelante en los ensayos de microindentacion estéatica.

Estas observaciones nos permiten inferir que el substrato no experimenta
modificacion alguna como consecuencia de su estadia dentro del reactor. Dicho

comportamiento es consistente tanto en la seccion longitudinal como en la

transversal de las barras tratadas.

32. CARACTERIZACION DEL CONJUNTO SUBSTRATO-

RECUBRIMIENTO

3.2.1. Determinacion del espesor del recubrimiento

Uno de los primeros ensayos realizados al recubrimiento para su
caracterizacion fue la determinacion de su espesor. Se utiliz6 el método de calotest en el
cual se hicieron 5 mediciones de los didmetros dejados por la esfera del ensayo, tanto
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para el didmetro externo correspondiente al recubrimiento, asi como para el diametro

interior, el cual corresponde al didmetro del substrato, estos se muestran en la tabla N°8.

Utilizando los didmetros promedio de las dos circunferencias, y un diametro de
esfera de 30 mm, se obtuvo el espesor del recubrimiento aplicando la ecuacion E.34, el

cual arrojé como resultado un espesor de recubrimiento de 0,79088 pum.

Estos espesores son tipicos para este tipo de peliculas pseudoceramicas, en el
que los esfuerzos residuales aqui generados limitan el espesor posible de la pelicula.

Tabla N° 8, Resultado de los ensayos de Calotest, para medir el espesor del recubrimiento

TS

4992 315
L 437,6 324,3
Diametros 429 76 311
(um) ’
430,2 310,06
434,1 310,2
Diametros
Promedio 446,172 314,112
(um)
Sy il 0,79088
recubrimiento ( pm)

3.3. ENSAYOS DE MICROINDENTACION

Una vez realizado los ensayos de microindentacion, se procedio a graficar los
valores de dureza Vickers vs. Carga aplicada, (Tabla N° 9), para el substrato con y sin
recubrimiento. El objeto de evaluar el substrato tanto en la condicion de entrega como
posteriormente en el proceso de deposicion, fue determinar si este Gltimo produjo
cambios en la dureza del material base, que pudiese afectar el posterior desempefio del
conjunto y propiedades como la resistencia a la fatiga a consecuencia de

modificaciones a nivel microestructural.
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Tabla N° 9, Resultado de los ensayos de dureza Vickers de substrato

AISI 4340 con y sin recubrimiento

Dureza Vickers AISI 4340 sin recubrimiento

50 100 200 300 500
219,5 297,9 339,3 371,6 331,1
Dureza 241,6 303,3 378,8 317 343,2
Hv 236,6 295 339,3 336,1 335,4
236,6 303,3 378,8 330,5 357,5
Promedio 233,575 299,875 359,05 338,8 341,8
Dureza Vickers del substrato AlSI 4340 + Recubrimiento
Carga 50 100 200 300 500
264,2 311,8 368,6 363,4 376,5
Dureza 271,2 317,7 386 394,9 353,9
Hv 261,3 317,7 365,1 366,2 365,6
261,3 314,7 361,9 351,2 353,8
Promedio 264,5 315,475 370,4 368,925 362,45

Estos valores de dureza Vickers vs Carga se graficaron, y se muestran a
continuacion en la grafica N° 1. En esta se observa, que para el intervalo de carga
aplicada, el material presenta un valor de dureza semejante antes y después de ser
aplicado el proceso de deposicion, observandose un pequefio aumento de
aproximadamente el 5 % del valor promedio medido de la dureza en las diferentes
cargas aplicadas, este resultado puede ser atribuido a la precision del instrumento
de medicion. En efecto si se toma en cuenta la desviacion estdndar de estas
medidas, como se muestra en la grafica N° 1, se puede observar que el valor de

ambos casos es aproximadamente igual y estan dentro de la banda de tendencia.

En la gréafica se evidencia un aumento de dureza a mayor carga aplicada,
este aumento sugiere una dependencia funcional de estos pardmetros, aunque de
forma sutil, esta persiste tanto en el substrato sin recubrimiento como en el
substrato recubierto. De manera que este comportamiento podria ser atribuido a
gue ambos materiales experimentan cierto endurecimiento por deformacion
durante la aplicacion de las cargas, es por ello, que a mayores cargas, mayor es la
deformacion y por ende podriamos esperar un mayor endurecimiento por
deformacion, se podria sugerir en todo caso, determinar para estos valores los
exponentes de Meyer correspondientes, y asi ver la sensibilidad del material a

endurecerse por deformacion.
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Carga vs Dureza Vickers
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Grafica N° 1. Curva de la Carga vs. Dureza Vickers del Substrato AISI 4340

con y sin recubrimiento

Con respecto a la dureza absoluta del recubrimiento, esta fue determinada
por Azuaje y Rondonf®?. Estos reportaron una dureza absoluta de la pelicula de
diamante policristalino de 31 GPa siguiendo el modelo propuesto por Puchi
Cabrera®®, la cual se encuentra acorde al intervalo de valores de dureza obtenidos
en la literatura para los recubrimientos de diamante, la cual oscila entre 30 y 90

GPa, variando segun el tipo de diamante y la técnica de deposicion.

34. ENSAYOS DE TRACCION

En la tabla N° 10, se muestran los valores obtenidos de los ensayos de
traccion realizados al material base y al conjunto substrato recubrimiento. Los
datos de carga y alargamiento para cada ensayo fueron tratados a fin de corregir la
deformacion elastica de los elementos de maquina. La tabla muestra los valores
de oy Yy ous oObtenidos de las curvas esfuerzo vs deformacion real para cada

ensayo realizado, esas curvas se muestra en las Graficas N° 2 y N° 3.
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Tabla N° 10, Resultado de los ensayos de traccién del substrato AISI 4340 cony sin

recubrimiento

AIlSI 4340 AISI 4340 + Recubrimiento

o oy o oy outs
Probeta N (MPa) outs (MPa) Probeta N (MPa) (MPa)
1 990 1129 1 962 1108
2 970 1097 2 960 1084
3 965 1085 3 970 1082
Promedio 975 1104 Promedio 964 1091

Desviacion Desviacion
Estandar 11 19 Estandar 4 12

Las variaciones que se perciben en las propiedades mecéanicas del
conjunto, en principio son muy pequefias y las mismas podrian estar dentro del
intervalo de la desviacion estandar. No obstante, estas diferencias o incremento en
las propiedades mecénicas podrian estar asociadas a la presencia del
recubrimiento, esta hipotesis puede ser facilmente descartable ya que, en principio
el espesor aproximado del recubrimiento es de 0,79 um, y es poco probable que
una pelicula de este espesor aporte un aumento en la resistencia a la deformacién
plastica, ya que se sabe que este tipo de recubrimiento no acompafia al substrato al
momento de producirse esta deformacion. Es por esto, que esta diferencia puede
ser atribuida al engrosamiento experimentado por la microestructura del substrato
observada en la microscopia éptica, entonces podemos decir que, esta propiedad
es mas sensible a estos cambios microestructurales que la dureza, otros autores

han reportado experiencias similares.

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ ucv
90




Resultados y Analisis de Resultados CAPITULO Il
Esfuerzo-Deformacion
1200 .
—_ 1000 'A ) .A.A:‘ fa ".A “ i
5 F
= 800 f « Aisi 4340 1
o o Al
N 600 ’A A!s! 43402
[ A A Aisi4340 3
< 400
ou’ \
200
A
O \A T T T

o

0,01

0,02

Deformacion (e)

0,03 0,04 0,05

0,06

Griafica N° 2. Curva de Esfuerzo real vs. Deformacion real del Acero AISI 4340
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3.5.

ENSAYOS DE FATIGA Y FATIGA - CORROSION

En las tablas N° 11 — 14, se presentan los resultados experimentales obtenidos

en los ensayos de fatiga la aire y fatiga corrosion, se especifica para cada una de las

probetas ensayadas el didmetro del espécimen, el momento flector aplicado y el

esfuerzo alternante asociado a dicho momento flector, el nimero de ciclos a la fractura

y el promedio de ciclos a falla para cada nivel de esfuerzo, reportdndose también el

valor de desviacion estandar de este promedio.

Tabla N° 11, Ensayos de fatiga al aire del Acero AISI 4340 sin recubrimiento

Resultados de los ensayos de fatiga de AISI 4340

N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclos a N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclos a
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
1 6,44 178,8 12.800 13 6,59 155,7 176.100
2 6,34 170,6 15.100 14 6,36 140,0 218.100
3 6,39 1747 12.500 15 6,38 141,3 164.900
769,6 625,3
4 6,48 182,2 12.400 16 6,5 149,4 139.500
5 6,44 178,8 13.400 17 6,42 144,0 278.000
6 6,39 1747 16.700 18 6,53 151,5 210.800
Promedio 14.020 Promedio 197.900
Desviacion estandar 1.849 Desviacion estandar 48.919
N° de Didmetro Momento Esfuerzo Ciclos a N° de Didmetro | Momento Esfuerzo Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
7 6,44 156,5 39.200 19 6,43 200,2 4,500
8 6,37 1514 64.200 20 6,4 197,5 3.700
9 6,5 160,9 28.300 21 6,33 191,1 4.400
673,4 865,8
10 6,42 155,0 55.600 22 6,41 198,4 4,900
11 6,45 157,2 73.200 23 6,31 189,2 4.400
12 6,41 154,3 50.800 24 6,36 193,8 4.300
Promedio 51.883 Promedio 4.367
Desviacion estandar 16.359 Desviacion estandar 388
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Tabla N° 12, Ensayos de fatiga al aire del Acero AISI 4340 + Recubrimiento

Resultados de los ensayos de fatiga de AISI 4340 + recubrimiento

N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclosa N° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
1 6,41 157,6 307.800 13 6,37 137,6 738.550

2 6,33 151,8 320.780 14 6,58 151,7 640.132

3 6,41 157,6 658 337.170 15 6,38 138,3 612 653.960

4 6,48 162,9 300.560 16 6,49 145,5 839.200

5 6,34 152,5 347.950 17 6,41 140,2 848.550

6 6,38 155,4 341.790 18 6,51 146,9 849.550
Promedio 326.008 Promedio 761.657

Desviacion estandar 19.295 Desviacion estandar 98.173

N° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclos a N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclos a
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
7 6,44 151,0 345.310 19 6,36 162,5 244.110

8 6,36 145,5 389.150 20 6,42 167,1 249.060

9 6,39 1475 650 355.320 21 6,34 161,0 26 257.970
10 6,42 149,6 376.900 22 6,51 174,3 284.260
11 6,51 156,0 349.600 23 6,33 160,2 252.430
12 6,42 149,6 347.950 24 6,42 167,1 251.150
Promedio 360.705 Promedio 256.497

Desviacion estandar 18.019 Desviacion estandar 14.331

Tabla N° 13, Ensayos de fatiga corrosion del Acero AISI 4340 sin recubrimiento

Resultados de los ensayos de fatiga Corrosion de AlISI 4340

N° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclosa Ne° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
1 6,41 176,3 14.200 13 6,40 142,6 38.500
2 6,49 183,0 7.200 14 6,45 146,0 34.500
3 6,48 182,2 11.600 15 6,5 149,4 39.000
4 6,44 178,8 7696 8.300 16 6,48 148,0 6253 39.800
5 6,44 178,8 12.500 17 6,34 138,6 48.900
6 6,43 178,0 11.100 18 5,35 83,3 32.800
Promedio 10.817 Promedio 38.917
Desviacion estandar 2.623 Desviacion estandar 5.613
N° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclosa N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
7 6,51 161,6 24.800 19 6,36 193,8 3.100
8 6,47 158,7 18.000 20 6,4 197,5 3.200
9 6,47 158,7 20.800 21 6,37 194,7 3.700
10 6,38 152,1 6734 18.400 22 6,46 203,1 8658 4000
11 6,51 161,6 32.100 23 6,41 198,4 4100
12 6,39 152,9 28.600
Promedio 23.783 Promedio 3.620
Desviacion estandar 5.740 Desviacion estandar 455
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Tabla N° 14, Ensayos de fatiga corrosion del Acero AISI 4340 + Recubrimiento

Resultados de los ensayos de fatiga Corrosion de AISI 4340 Recubrimiento

N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclosa N° de Didmetro | Momento Esfuerzo | Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
1 6,41 157,6 49.830 13 6,53 148,3 67.520
2 6,34 152,5 54.640 14 6,39 138,9 78.960
3 6,38 155,4 658 58.510 15 6,52 147,6 612 69.940
4 6,44 159,9 45.410 16 6,44 1422 50.590
5 6,38 155,4 46.200 17 6,52 147,6 71.150
6 6,36 154,0 33.890 18 6,34 135,7 69.340
Promedio 48.080 Promedio 67.917
Desviacion estandar 8.566 Desviacion estandar 9.369
N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclosa N° de Diametro | Momento Esfuerzo | Ciclosa
Probeta (MPa) falla (Nf) | Probeta (MPa) falla (Nf)
7 6,41 148,9 57.060 19 6,51 174,3 39.920
8 6,37 146,2 68.830 20 6,36 162,5 35.850
9 6,39 1475 650 68.940 21 6,34 161,0 296 33.430
10 6,46 152,5 59.590 22 6,41 166,4 31.460
11 6,45 151,7 64.550 23 6,38 164,0 29.800
12 6,35 1448 50.800 24 6,37 163,3 32.660
Promedio 61.628 Promedio 33.853
Desviacion estandar 7.157 Desviacion estandar 3.593

Para realizar el andlisis de los datos obtenidos en los ensayos de fatiga al aire y
fatiga corrosion, es importante iniciar esta discusion evaluando el comportamiento
observado para los valores de la desviacion estandar reportados para cada uno de los
niveles de esfuerzo ensayados, estos se muestran en las tablas N° 11 — 14; estos revelan
que a medida que disminuye el valor del esfuerzo aplicado, se puede observar que el
valor de la desviacion estandar incrementa considerablemente, esto al menos para el
caso especifico de los datos de la fatiga al aire del material base; este comportamiento
ya fue discutido en otras investigaciones previas !, en donde se atribuye esta
tendencia, a la influencia que ejerce para niveles de esfuerzo relativamente bajos, la
etapa | de la fatiga, la cual es el evento de nucleacion de la grieta como mecanismo que
controla el fendmeno de falla por fatiga. Esto, introduce en los datos del resultado una
componente importante de caracter probabilistica, la cual se ve reflejado en una alta
desviacion estandar para los especimenes ensayados a bajos niveles de esfuerzo, en

comparacion con los evaluados a altos niveles de esfuerzo, en los cuales, por el
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contrario, esta influencia probabilistica se ve disminuida, pasando a ser controlado el

proceso de falla, por el esfuerzo alternante aplicado 4.

Realizando el andlisis de la desviacion estandar y apoyandonos en lo
anteriormente mencionado, para obtener un resultado cualitativo del efecto que
produce la pelicula en el comportamiento a la fatiga del conjunto substrato-
recubrimiento, no es posible comparar directamente los valores de la desviacion
estandar en los resultados del ensayo de fatiga al aire y fatiga corrosién para las
muestras dentro de un mismo valor de esfuerzo, ya que estos ensayos se realizaron
a diferentes niveles de esfuerzo, entonces para poder realizar esta comparacion, se
tomo en cuenta, solo los valores de menor esfuerzo aplicado, en donde, se observa
gue para las muestras con recubrimiento, esta dispersion entre los resultados es
mucho mayor. Dicho resultado, podria sugerir que existe alguna heterogeneidad

mecanica, en la pelicula producida, la cual afectaria el evento de nucleacion.

Este mismo andlisis lo podemos realizar para las probetas ensayadas en
condiciones de fatiga corrosion. En este caso los datos reflejan una diferencia
entre la dispersion de los valores mucho menor como era de esperarse, sin
embargo, si comparamos para el conjunto substrato recubrimiento, tanto en
condiciones de fatiga al aire y fatiga corrosion, la tendencia es similar al del
substrato solo, es decir el medio corrosivo, afecta, aunque en menor grado la
nucleacion debido a la generacion de picaduras por interaccion del medio con el
espécimen. Ahora bien si comparamos para los ensayos de fatiga corrosion, el
comportamiento de las muestras con y sin recubrimiento, se ve reflejado el hecho
de que la presencia de la pelicula inhibe, el proceso de picadura, por lo que

entonces podria aumentar las dispersion en los datos experimentales.

Es muy importante mencionar que hasta ahora, solo se ha utilizado la
desviacion estdndar o dispersion entre los valores de ciclos a la fractura, para
analizar el efecto de la pelicula en la alteracion de los mecanismos de nucleacion

de la grieta.
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Ahora bien, en otro orden de ideas, a partir de los resultados obtenidos, se
construyeron las curvas de vida empleando el método de distribucion de Weibull,
lo cual permiti6 determinar los valores de vida promedio para un 50% de
confiabilidad. En las tablas N° 15 — 18, se presentan los resultados de dicha
distribucion reportando el nivel de esfuerzo empleado, la vida media para ese
esfuerzo, el tipo de distribucion de Weibull utilizada y por ultimo los parametros
para esta distribucion. Adicionalmente se observan en las graficas N° 4-8 las
curvas de funcién de densidad de probabilidad vs nimero de ciclos para cada
nivel de esfuerzo para todas las condiciones de ensayo, en estas graficas se

representa los valores de vida promedio antes mencionados.

En las graficas N °4 -7 se puede corroborar lo expresado anteriormente en
cuanto a la desviacion estandar a altos ciclos , la cual es mayor ,observandose en
el intervalo de valores de tiempo (t) de las curvas, a menores esfuerzos en cada
condicion de ensayo. De igual manera se ve expresada la pequefia variacion

estandar para altos esfuerzos.
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Tabla N° 15, Resultados de la distribucion de Weibull para los ensayos de fatiga al aire del

material base

Esfuerzo Vida Distribucion

[Mpa] Media empleada
625,3 200.990 Weibull 3 parametros 1,6686 99.323 112.250

673,4 51.745 Weibull 3 parametros 4,3169 77.169 -18.507
769,6 15.752 Weibull 3 parametros 0,4666 1.473 12.376
865,8 4.350 Weibull 3 parametros 10,27 4.285 269

ReliaSoft Weibull++ 7 - www.ReliaSoft.com
Funcionde Densidad de Probabilidad

2,5E-4

Faiga aire Subs\625 MPa
Weibull-3P

— Linea de la Fdp

2,0E-4 Faiga aire Subs\673 MPa
Weibull-3P

— Linea de la Fdp

1,5E-4 Faiga aire Subs\769 MPa
Weibull-3P

O]

— Linea de la Fdp

Faiga aire Subs\865 MPa
1,0e-4 Weibull-3P

— Linea de la Fdp

5,0E-5

- \ L — —

0,0 60000,0 120000,0 180000,0 240000,0 300000,0
Tiempo, (t)

Grifica N° 4. Grafico de la funcién de probabilidad de Weibull para la fatiga al aire

del material base a los cuatro niveles de esfuerzo juntos
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Tabla N° 16, Resultados de la distribucion de Weibull para los ensayos de fatiga al aire del

conjunto Substrato-Recubrimiento

Esfuerzo AU GE Distribucion

[Mpa] Media empleada
612 764.410 Weibull 3 parametros 3,1833 380.700 42.390

650 362.610 | Weibull 3 pardmetros 0,9092 18.873 342.860
688 324.950 Weibull 2 parametros 18,26 334.580 -
726 258.310 | Weibull 3 parametros 0,9343 15.157 242.670

ReliaSoft Weibull++ 7 - www.ReliaSoft.com
Funcién de Densidad de Probabilidad

2,500E-5
Fatiga aire Subs-Rec\612 MPa
Weibull-3P
— Linea de la Fdp
2,0008-5 A Fatiga aire Subs-Rec\650 MPa
Weibull-3P
— Linea de la Fdp
1,500E-5 Fatiga aire Subs-Rec\688 MPa
Weibull-2P
~—
+
h=g — Linea de la Fdp
Fatiga aire Subs-Rec\726 MPa
1,0008-5 Weibull-3P
— Linea de la Fdp
5,000E-6

0,000 240000,000  480000,000  720000,000  960000,000 1,200E+6
Tiempo, (t)

Grifica N° 5. Gréfico de la funcién de probabilidad de Weibull para la fatiga al aire del conjunto

substrato-recubrimiento a los cuatro niveles de esfuerzo juntos
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Tabla N° 17, Resultados de la distribucion de Weibull para los ensayos de fatiga corrosion del

material base

Esfuerzo Vida Distribucion
[Mpa] Media empleada
625,3 39.743 Weibull 3 parametros 1,1196 8.499 31.588
673,4 24.044 Weibull 3 parametros 2,0933 13.976 11.665
769,6 10.921 Weibull 3 parametros 7,8907 21.488 -9.494
865,8 3.599 Weibull 2 parametros 8,5226 3.810 -
ReliaSoft W eibull++ 7 - www.ReliaSoft.com
Funcioén de Densidad de Probabilidad
8,500E-4
Fatiga Corrosion Subs\625 Mpa
Weibull-3P
— Linea de la Fdp
6,800E-4 Fatiga Corrosion Subs\673 MPa
Weibull-3P
— Linea de la Fdp
5,100E-4 Fatiga Corrosién Subs\769 MPa
Weibull-3P
g — Linea de la Fdp
Fatiga Corrosion Subs\865 MPa
3,400E-4 Weibull-2P
— Linea de la Fdp
1,700E-4
f\\
0,000 \ [

0,000

12000,000

24000,000 36000,000
Tiempo, (t)

48000,000

60000,000

Griafica N° 6. Grafico de la funcién de probabilidad de Weibull para la fatiga corrosiéon del

material base a los cuatro niveles de esfuerzo juntos
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Tabla N° 18, Resultados de la distribucién de Weibull para los ensayos de fatiga corrosion del

conjunto Substrato-Recubrimiento

Estuerzo Vid? Distribucion empleada
[Mpa] Media
612 67.532 Weibull 2 parametros 7,7070 71.841 -
650 61.401 Weibull 3 parametros 17,4357 55.720 9.117
688 47.868 Weibull 2 parametros 5,6990 51.746 -
726 34.094 Weibull 3 parametros 1,5058 6.464 28.261

ReliaSoft W eibull++ 7 - www.ReliaSoft.com L, ) -
Funcién de Densidad de Probabilidad

1,200E-4
Faiga Corrosién Rec\612 MPa
Weibull-2P
— Linea de la Fdp
9,600E-5 Faiga Corrosion Rec\650 MPa
Weibull-3P
— Linea de la Fdp
7,200E-5 Faiga Corrosién Rec\688 MPa
Weibull-2P
=
= — Linea de la Fdp
A Faiga Corrosion Rec\726 MPa
4,800E-5 [ Weibull-3P
— Llinea de la Fdp
2,400E-5
0,000
0,000 60000,000 120000,000  180000,000  240000,000  300000,000

Tiempo, (t)
Grafica N° 7. Gréfico de la funcion de probabilidad de Weibull para la fatiga corrosion del

conjunto substrato-recubrimiento a los cuatro niveles de esfuerzo juntos

A continuacién y tomando en cuenta los datos obtenidos de la vida media,
a través de la distribucion de Weibull, se aplico tanto el modelo de Basquin, como
el propuesto por Weibull para dibujar las curvas S-N. Para el caso de la ecuacion
de Basquin, en las graficas N° 8 y N° 9 se describen el comportamiento de estas
curvas y en las tablas N° 18-21 se reportan los valores de los parametros
involucrados en la mencionada ecuacién, esto para las diferentes condiciones

evaluadas en este estudio.
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Fatiga al Aire
AISI 4340 y AISI 4340 + Recubrimiento
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Grafica N° 8. Grafico de la curva de Wohler para la fatiga al aire del Acero AISI 4340 y el acero

Tabla N° 19, Datos de los Parametros de la ecuacion de Basquin para el ensayo de fatiga al aire

AISI 4340 + Recubrimiento, utilizando el modelo de Basquin

del substrato

Obtencion de la ec. de basquin Fatiga Aire Subs

Datos de la curva

Parametros ec.

Basquin
Pendiente = -0,0872 b= -0,0872
o Sf = 1.783,20
Interseccion (eje Y) 3,2512 Ecuacion de Basquin
R2 = 0,9823 S, =1783,2(N)"™"

Tabla N° 20, Datos de los Parametros de la ecuacion de Basquin para el ensayo de fatiga al aire

del conjunto substrato-recubrimiento

Obtencion de la ec. de basquin Fatiga Aire Subs — Recu.

Datos de la curva

Parametros ec.

Basquin
Pendiente = -0,1461 b= -0,1461
- . Sf = 4.381,27
Interseccion (eje Y 3,6416 — ——
(eje ) Ecuacién de Basquin
R2 = 0,8707 S, =438L,27(N) ™"
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Griafica N° 9. Grafico de la curva de Wohler para la fatiga corrosion del Acero AlSI 4340y el

acero AISI 4340 + Recubrimiento, utilizando el modelo de Basquin

Tabla N° 21, Datos de los Parametros de la ecuacion de Basquin para el ensayo de fatiga

corrosion del substrato

Obtencion de la ec. de basquin Fatiga Corrosion Substrato

Datos de la curva Parametros ec.
Basquin
Pendiente = -0,1369 b= -0,1369
i0 i Sf= 2.687,20
interseccion (ee ) 34293 Ecuacion de Basquin
R2 = 0,9884 Sa — 2687, 2( N )—0,1369

Tabla N° 22, Datos de los Parametros de la ecuacion de Basquin para el ensayo de fatiga

corrosion del conjunto substrato-recubrimiento

Obtencion de la ec. de basquin Fatiga Corrosién Subs-Recu.

Datos de la curva Parametros ec.
Basquin
Pendiente = -0,2328 b = -0,2328
i0 i Sf= 8.323,39
erseceion €l ¥ 39203 Ecuacion de Basquin
R2 = 0’9339 Sa — 8323, 39( N )—0,2328
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Lo anteriormente mostrado permite analizar de manera cuantitativa el
efecto del recubrimiento en el comportamiento a la fatiga del el conjunto. Como
ejemplo si se compara para la condicidn de fatiga al aire del material recubierto
con la pelicula de diamante sintético, se produce un aumento de la resistencia a la
fatiga de un 86% para un esfuerzo de 726 MPa y un aumento del 70% para

esfuerzo alrededor de 612 MPa con respecto al material base.

En el caso del resultado del ensayo de fatiga corrosién, se observa un
aumento del 60 % y 33% para niveles de esfuerzo de 612 y 726 MPa

respectivamente para el conjunto.

Este comportamiento podria ser explicado en principio por la presencia de
esfuerzos residuales en el sistema. Es bien sabido que los esfuerzos residuales son
producto de tres componentes aditivas, la primera térmica y tal vez la de mayor
magnitud y luego tendriamos en orden descendente, los esfuerzos de naturaleza
intrinseca y por ultimo los asi denominados esfuerzos residuales extrinsecos. Si se
realiza un pequefio analisis de lo que seria la naturaleza de los esfuerzos residuales
térmicos, esperariamos que estos fueran de caracter compresivo y asi es reportado
por la literatura especializada; en efecto se han reportado valores hasta de 3,5
GPa. Esta condicion definitivamente restaria capacidad de propagacion de las
grietas, de las cuales se conoce que solo se propagaran bajo condiciones de
esfuerzos en tension, motivo por el cual se deberia entonces sefialar que el efecto
de los esfuerzos residuales puede ser descrito en términos de la variacion de la
relacion de esfuerzos efectiva producto de la solicitud mecéanica imperante, que en
este caso es por supuesto de naturaleza ciclica. Basta solo con analizar por
ejemplo el modelo de Forman o cualquiera de sus modificaciones para cuantificar
como el valor de R afecta la velocidad de propagacion de las grietas y en
consecuencia si entendemos que la presencia de los esfuerzos residuales afecta el
valor de R entonces podemos explicar lo observado en nuestra experimentacion.
Definitivamente una condicion de esfuerzos residuales en compresion traeria
como consecuencia un incremento importante en la resistencia a la fatiga del

sistema. Todo lo anteriormente expuesto no considera el efecto de esto sobre el
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evento de nucleacion, sin embargo seria interesante realizar estudios tendientes a
establecer esta influencia, para asi determinar de forma global el efecto de la
condicion de esfuerzos residuales en el fendmeno de fatiga y no solo la presencia
de este, si no también su distribucion en la seccion transversal de la pelicula y su

posterior relajacion dentro del substrato.

Ahora bien, a continuacion y como en el caso anterior, tomando en cuenta
los datos obtenidos de la vida media por medio de la distribucion de Weibull, esta
vez se aplico el modelo de Weibull de fatiga como tal, para obtener las curvas S-N
de los ensayos realizados al Acero AISI 4340 con y sin recubrimiento, ensayadas
al aire y en ambiente corrosivo como se muestra en las graficas N° 10 y N° 11.
Adicionalmente se presentan las tablas N° 22 - 25 donde se reportan los valores de
los pardmetros involucrados en las ecuaciones de Weibull para las diferentes
condiciones evaluadas en este estudio, destacando el valor del limite de fatiga para

el caso del ensayo de fatiga al aire.

Fatiga Aire AISI 4340 + Recubrimiento
Weibull

900

850 oo

800 \
750 \

700 \ m Al Aire Recubrimiento
# Al Aire Substrato

650 }\. \ ® Weibull Aire Recubrimento
* @ . .
e A Weibull Aire Subtrato
600

Esfuerzo Alternante
*
*

500

450 T T T T T
3,00 3,50 4,00 4,50 5,00 5,50 6,00 6,50

Log(N° de Ciclos)

Grafica N° 10. Grafico de la curva de Wohler para la fatiga al aire del Acero AISI 4340y el

acero AlSI 4340 + Recubrimiento, utilizando el modelo de Weibull
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Tabla N° 23, Datos de los Parametros de la ecuacion de Weibull para el ensayo de Fatiga al aire

de las muestras del Substrato

ODbte On de ia e AdClOnNn ade 110 atiga al Alre ) alO
Datos de la curva Parametros ec. De Weibull
R2 = | 0.9869 Se = 480,1114
b= 365,4228
a= -0.38624
Ecuacién de Weibull
-0,38624
S =365, 4228(N) +480,1114

Tabla N° 24, Datos de los Parametros de la ecuacion de Weibull para el ensayo de Fatiga al aire

de las muestras del conjunto Substrato-Recubrimiento

ODbte ONn ae la ecuacion ae eIb atiga al Alre DS-ReE
Datos de la curva Parametros ec. De Weibull
R2 = | 0,91748 Se = 506,1638
b= 973,8120
a= -0,1098

Ecuacién de Weibull

S =973,8120(N )™

+506,1638

Fatiga Corrosion AISI 4340 + Recubrimiento

400

300
3,00 3,50 4,00 4,50 5,00
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Grifica N° 11. Grafico de la curva de Wohler para la fatiga corrosion del Acero AISI 4340 y el

acero AlSI 4340 + Recubrimiento, utilizando el modelo de Weibull
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Tabla N° 25, Datos de los Parametros de la ecuacion de Weibull para el ensayo de Fatiga

corrosion de las muestras del Substrato

ODbte 0, e Ia € a 0, (e 110 allld O OSIO 9 adlO
Datos de la curva Parametros ec. De Weibull
R2 = | 0,9748 Se = 207,0288
b= 127,4088
a= -0,5825

Ecuacion de Weibull
S =127,4088(N) "™ +207,0288

Tabla N° 26, Datos de los Parametros de la ecuacion de Weibull para el ensayo de Fatiga

corrosion de las muestras del conjunto Substrato-Recubrimiento

Obte ONn de la ecuaclion de eIl atiga a Orrosio DS-Re
Datos de la curva Parametros ec. De Weibull
R2 = | 0,63512 Se = 234,324
b= 473,867
a= -0,7101
Ecuacién de Weibull
S =473,867(N) """ +234,324

En estas graficas, se observdé un aumento de la resistencia a la fatiga
semejante al obtenido en el caso anterior para el modelo de Basquin. Por otra
parte, en la grafica N°10 se muestra la curva S — N para los ensayos de fatiga al
aire de los especimenes con y sin recubrimiento, aqui es posible observar el ajuste
que realiza el modelo de Weibull para los datos experimentales, el cual reporta un
limite de fatiga de 480 MPa para las muestras sin recubrimiento y un limite de
fatiga de 506 MPa para el conjunto Substrato-Recubrimiento, observandose asi un
aumento del 5 %. Es importante destacar que para la condicion de fatiga corrosion
aunque el modelo de Weibull arroje un resultado numérico para el limite de fatiga,
este valor carece de algun sentido fisico, debido a que el fendmeno de fatiga

corrosién no permite una vida infinita del material para cualquier tipo de esfuerzo.

Luego de haber representado ambos modelos, tanto el de Basquin como el

modelo de Weibull para fatiga, es posible hacer una comparacion entre ambos
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para asi lograr precisar cual de estos se ajusta mejor a los datos obtenidos
experimentalmente, en primera instancia, y tomando en cuenta el valor de R? para
cada tendencia se observa que para el ajuste del ensayo de fatiga al aire tanto para
las muestras del material base como para el conjunto substrato recubrimiento el
modelo de Weibull se ajusta en un 0.47 % y un 5,1% mejor a estos valores del
modelo de Basquin, por el contrario analizando el valor de R? para el ajuste de las
muestras de fatiga corrosion el modelo de Basquin se ajusta en un 1,4% y un 47%
mejor que el modelo de Weibull. En vista de esto, la ecuacion de Weibull presenta
una ventaja para el analisis de datos experimentales de fatiga al aire, ya que
ademas de presentar un mejor ajuste proporciona un valor numérico del limite de

fatiga tanto del substrato como del conjunto substrato recubrimiento.

3.6. ESTUDIO FRACTOGAFICO (MEB)

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del estudio
fractogréfico, realizado a partir de la técnica de Microscopia Electronica de
Barrido (MEB) a tres muestras ensayadas. De estos resultados se presentan una
serie de microfotografias con diferentes aumentos para cada una de ellas, con la

finalidad de diferenciar las zonas de fractura por fatiga, y observar los puntos de

inicio de grieta.

Figura N° 43, Vista general del area de fractura del conjunto substrato recubrimiento ensayado a

fatiga al aire sometido a un esfuerzo de 726 MPa(a) y a un esfuerzo de 688 (b)

PEDRO ALVAREZ y RAFAEL HERNANDEZ

ucv

107



Resultados y Analisis de Resultados CAPITULO Il

Del estudio fractografico de los especimenes recubiertos con la pelicula de
diamante policristalino sintético, sometidas a ensayos de fatiga y fatiga corrosion,
se observd que todos las muestras presentan multiples inicios de grietas de fatiga
en la superficie de fractura. En la figura N° 43 se presentan las superficies de
fractura de los especimenes ensayados a fatiga al aire (a) 726 MPay (b) 688 MPa
donde se evidencia la multiplicidad en funcion de los escalones de clivaje que se
generan, como consecuencia de la convergencia de dos o mas frentes de
crecimiento de grieta. La superficie de factura del espécimen ensayado a mayor
esfuerzo presenta una zona de propagacion de grieta menor que la del menor
esfuerzo como era de esperarse. Tomando en cuenta la cantidad de grietas
presentes en las dos figuras, pareciera haber una tendencia de mayor cantidad de

inicios de grietas para un mayor esfuerzo alternante.

Figura N° 44, Microfotografia del area de fractura del conjunto substrato recubrimiento

ensayado a fatiga al aire sometido a un esfuerzo de 726 MPa (a) y de las marcas radiales (b)

En la figura N° 44 (b), podemos observar la magnificacion de una zona de
inicio de grieta del espécimen ensayado a fatiga al aire a 688 MPa donde se
evidencia la presencia de marcas radiales convergiendo hacia un punto sugiriendo

a este como sitio de nucleacion de una de las grietas de fatiga.

Diferentes caracteristicas del mecanismo de fractura por fatiga, se puede
observar en la figura N° 45 donde se presentan las marcas radiales de la
propagacion de una grieta, asi como también las estriaciones de fatiga (figura N°

45-b) las cuales son producto del avance del frente de fisura durante cada ciclo de
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carga. Luego obteniendo una magnificacion de la zona de fractura por sobre carga
se aprecia claramente la presencias de dimples o microhoyuelos los cuales se
puede decir que son producto de la ocurrencia de fendmenos de inestabilidad
plastica, todas estas zonas forman parte de lo que serian aspectos topograficos

clasicos de una falla por fatiga, en ensayos controlados.

Figura N° 45, Microfotografia de las marcas radiales, de la muestras substrato recubrimiento,

sometido a un esfuerzo alternante de 726 MPa (a), estriaciones de fatiga (b) y microhoyuelos (c)

Figura N° 46, Microfotografia del area de fractura del conjunto substrato recubrimiento

ensayado a fatiga corrosion sometido a un esfuerzo de 688 MPa (a) y de las estriaciones de fatiga

(b)

En el caso del espécimen ensayo a fatiga corrosion se evidencia un
comportamiento similar al observado en el caso de la fatiga al aire, sugiriendo
esto, que el ambiente corrosivo no afecta los mecanismos de fractura por fatiga.
Se podria observar al comparar las figuras N° 43-(a) y (b), y la figura N° 46-(a),
una mayor cantidad de inicios de grietas en la superficie de fractura de la probeta
ensayada a fatiga corrosién, pudiéndose explicar este fendmeno debido a la
interaccion de la superficie libre del recubrimiento con el ambiente agresivo, la

cual en principio podria estar propiciando la generacion de picaduras que
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posteriormente se convertirian en sitio potenciales para la nucleacion de la grietas
de fatiga. Por otra parte, se puede apreciar en la figura N° 46-(b) la formacion de
estriaciones como mecanismo de fractura por fatiga, sin que la presencia del
medio corrosivo propicie alteraciones morfologicas en la superficie de

propagacion estable de la grieta.

Figura N° 47, Microfotografia de los microhoyuelos, de la muestras substrato recubrimiento,

sometido a un esfuerzo alternante de 726 MPa

Por ltimo, en la figura N° 47 (a) y (b), se puede distinguir, la etapa de
transicion entre la zona de propagacion estable de la grieta y la zona de fractura
por sobre carga en la cual se aprecia una morfologia combinada, en la cual pueden
coexistir tanto microhoyuelos como mesetas relativamente lisas, asociadas al

avance de la grieta de fatiga.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES Y RECOMENDACONES

4.1 CONCLUSIONES

Una vez realizado el analisis de los resultados obtenidos a partir de todas las
evaluaciones experimentales realizadas en el presente estudio, se ha podido llegar a las

siguientes conclusiones, las cuales se presentan a continuacion:

1. La metalografia del substrato nos permite inferir que el substrato no
experimenta modificacion alguna como consecuencia de su estadia dentro
del reactor. Dicho comportamiento es consistente tanto en la seccion
longitudinal como en la transversal de las barras tratadas. Este

comportamiento se presenta de igual manera en los ensayos de dureza.

2. El espesor del recubrimiento obtenido es tipico para este tipo de peliculas
pseudoceramicas, en el que los esfuerzos residuales aqui generados limitan el

espesor posible de la pelicula.

3. La propiedad de dureza es menos sensible con respecto a la traccion tomando
en cuenta estos cambios microestructurales del substrato antes y después del

proceso de deposicion.

4. Para el modelo de Basquin, existe un aumento en la resistencia a la fatiga
del conjunto la cual, para el caso de fatiga al aire, es del orden de 86 % para
esfuerzos cercanos a 726 MPa'y 70 % para esfuerzos 612 MPa. En el caso de
fatiga corrosion, el aumento de la resistencia a la fatiga fue de 33 y 60 %
para los niveles de 726 y 612 MPa respectivamente. Este comportamiento

puede ser atribuido a la presencia del recubrimiento.

5. En cuanto al modelo de Weibull, existe un aumento en el limite de

resistencia a la fatiga del conjunto substrato-recubrimiento, en el caso de
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fatiga al aire, del orden del 5 %, arrojando un valor de 480 MPa para el
material base y un limite de resistencia a la fatiga de 506 MPa para el
conjunto substrato recubrimiento, esto puede ser atribuido a la presencia del

recubrimiento.

6. El modelo de Weibull para fatiga, se ajusta mejor a los valores
experimentales en comparacion al modelo de Basquin para los ensayos de
fatiga al aire, tanto para el material base como para el conjunto substrato-
recubrimiento, ademas, aporta un resultado numérico del limite de
resistencia a la fatiga, mostrando ser, un modelo méas versatil para el estudio

de fatiga.
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4.2 RECOMENDACIONES

1. Introducir la evaluacion y parametrizacion de los intervalos de confianza
en la distribucion de Weibull, para de esta manera estimar un intervalo de
vida media para cada nivel de esfuerzo y asi realizar distintas curvas de

Wohler segun el criterio deseado de niveles de confianza.

2. Evaluar los exponentes de Meyer, correspondientes a los resultados de
microindentacion, y de esta manera observar la sensibilidad del material a

endurecerse por deformacion.

3. Realizar estudios tendientes a establecer la influencia de los esfuerzos
residuales sobre el evento de nucleacion, para asi determinar de forma global
el efecto de la condicion de esfuerzos residuales en el fendmeno de fatiga y
no solo la presencia de este, si no también su distribucion en la seccion

transversal de la pelicula y su posterior relajacion dentro del substrato.
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