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RESUMEN

Se ha realizado una investigacion con la finalidad de determinar la influencia de los
recubrimientos de TiNgss, TiNoges y TiNg7s (TiNy), y ZrNoso, ZtNogo y ZrNo 70 (ZrN,),
depositados en un acero inoxidable austenitico AISI 316L, obtenidos por deposicion fisica
en fase vapor (PVD) empleando un sistema de bombardeo id6nico mediante un magnetron
desbalanceado de campo cerrado, sobre el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga-
corrosion en condiciones de flexion rotativa. Los espesores de los recubrimientos de TiN,
fueron ~3,0, 3,5 y 3,6 um, respectivamente, y los de ZrN, de ~ 1,3, 2,6 y 2,1 pum,
respectivamente. Los recubrimientos de TiNpes, ZrNoso Yy ZrNg79 presentan esfuerzos
residuales de -5704 + 377, -2205 + 946 y -1502 + 773 MPa, respectivamente.

Se obtuvo, principalmente, incrementos en el esfuerzo de fluencia entre 5,3 y 10,3
% en los conjuntos substratos + recubrimiento de TiN, y ZrN, en comparaciéon con lo
obtenido del substrato, de limites de fatiga entre 27 - 44 MPa, de vida a la fatiga al aire de
514 - 1748 %, de vida a la fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl entre 201 - 701 %.
Los incrementos en el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga comrosioén pueden estar
asociados a las mejores propiedades mecanicas del recubrimiento y a la mayor resistencia a
la corrosion de los mismos con respecto al substrato; esfuerzos residuales de compresion y
a la aparente buena adhesion al substrato.

Mediante estudios fractograficos se concluyd que las grietas de fatiga en los
materiales recubiertos tienen generalmente una tinica zona de origen, que tuvo su inicio en
la superficie del recubrimiento y que se transfirio al substrato; la adhesion de esos
recubrimientos al substrato es buena, ya que en probetas ensayadas a traccion el
recubrimiento permanece adherido al substrato, y en otras probetas que fallaron por fatiga
al aire y fatiga-corrosion, el recubrimiento sé6lo se desprendio del substrato como resultado
de la propagacion de la grieta, producto de la decohesion del mismo recubrimiento. Por otro
lado, a partir de observaciones longitudinales en probetas que fallaron por fatiga, que la

grieta inicia en el recubrimiento y luego se transfiere al substrato.
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1 INTRODUCCION

Cuando un elemento de maquina sujeto a solicitaciones alternantes falla a una carga
mucho menor que la necesaria para producir fractura durante una sola aplicacion de la
misma, se dice que la falla ha ocurrido por fatiga. También, es caracteristico que estos
elementos fallen sin presentar un indicio previo. Actualmente se reconoce que no menos del
90% de los elementos de maquinas fallan por fatiga. Ademas, el nivel de esfuerzo ciclico es
menor que el esfuerzo de fluencia del material y a su vez estos deben ser de una magnitud
considerable para producir falla en el material.

Se conoce que en los elementos de maquina que han fallado por fatiga, fatiga-
corrosion, fatiga-térmica, fatiga por contacto, corrosion, desgaste, etc; €stas tuvieron su
origen en la superficie libre de estos elementos, de forma tal que la condicion de la
superficie tiene un efecto considerable en la vida en servicio. Esto se debe, normalmente, a
que en la superficie de los elementos de maquinas se encuentra sometida a mayores niveles
de esfuerzo con respecto a su nucleo; por otro lado, la superficie puede ser por si misma
menos resistente que el nucleo del material; ademas, esta superficie se debilita con el
transcurrir del tiempo debido a los efectos causados por la exposicion en medios corrosivos,
desgaste, gradientes térmicos, etc.

En los ultimos anos muchas investigaciones han sido conducidas con el fin de
caracterizar los recubrimientos en general (dureza, porosidad, médulo de elasticidad,
adhesion, esfuerzos residuales, estructura, forma, etc) y principalmente se han centrado en
estudiar su influencia en las propiedades de resistencia a la corrosion y al desgaste. Sin

embargo, muy pocas investigaciones han sido conducidas con el fin de determinar el



comportamiento a la fatiga, debido a que la mayoria de éstas reportan una disminucién en
la misma.

Muchos tratamientos superficiales han sido desarrollados con la finalidad de influir
en la resistencia al desgaste, corrosidn o comportamiento mecanico de los materiales,
aunque no en todos se han obtenido resultados beneficiosos. Ademads, en uno de estos casos
como son los recubrimientos obtenidos por deposicion autocatalitica de Ni-P, se evidencia
que los estudios realizados en el comportamiento a la fatiga no han sido reportados
completamente, con lo cual se podra decir que la informacion recabada, para ciertos
estudios se contrasta. Por otro lado, los recubrimientos obtenidos por deposicion fisica en
fase vapor (PVD) reportan incrementos en el comportamiento a la fatiga. Por lo tanto, con
la informacién recabada se podria decir que la magnitud en el cambio del comportamiento a
la fatiga para materiales recubiertos depende tanto de variables relacionadas con el
recubrimiento, estas son: espesor, porosidad, composicidon quimica, postratamiento térmico
y esfuerzos residuales; como también de variables relacionadas con el substrato,
principalmente, resistencia mecanica y condicion de la superficie previo al proceso de
deposicion del recubrimiento; ademas, la adhesion entre el recubrimiento y el substrato es
un parametro muy importante en el estudio del comportamiento a la fatiga de los conjuntos

substratos + recubrimientos.



2 ANTECEDENTES

Existen fundamentalmente tres (3) factores por los cuales, en general, los
tratamientos superficiales influyen sobre el comportamiento a la fatiga: (i) afectan dicho
comportamiento intrinseco del material préoximo a la superficie (por ejemplo:
endurecimiento por deformacion o recubrimiento de la superficie); (if) introducen o
eliminan condiciones de esfuerzos residuales en las capas superficiales del material; (iii)
introducen o eliminan irregularidades en la superficie del material, ya que éstas actiian

como concentradores de esfuerzos (Forrest [1972], Juvinall [1991] y Dieter [1986]).

2.1 EFECTO DE LOS RECUBRIMIENTOS AUTOCATALITICOS DE Ni-P
SOBRE EL COMPORTAMIENTO A LA FATIGA AL AIRE

Borisov y Vishenkov [1958] reportaron que cuando los aceros son recubrimientos
con un deposito autocatalitico de Ni-P obtenido a partir de una solucion &cida y con post-
tratamiento térmico (PTT) a 400 °C durante 60 min, se produce una disminuciéon en la
resistencia a la fatiga de 20 a 48 %, la cual se atribuye a la aparicion de precipitados de
NisP. Paralelamente, investigaron el efecto de la deposicidon en una solucion basica con el
mismo PTT, reportando que la resistencia a la fatiga disminuye de 5 a 17 %, estos
resultados fueron comparados con los obtenidos de las probetas no recubiertas. Por otro
lado, reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga en un acero al manganeso (St
52) cuando este ha sido recubierto con un depoésito autocatalitico de Ni-P de 30 um de

espesor con PTT a 400 °C durante 60 min. Concluyendo que los esfuerzos residuales



generados en el recubrimiento cambian de una condicion de compresion a otra de traccion.
También, reportaron que un incremento en el espesor del recubrimiento autocatalitico de
Ni-P obtenido a partir de una solucién basica, con PTT a 400 °C durante 60 min, produce
una marcada disminucion en la resistencia a la fatiga del acero; asi para 10, 20y 40 um de
espesor la resistencia a la fatiga se reduce en 5, 10a 12 y 16,5 %, respectivamente.

Safranek [1959] report6d que cuando los aceros con resistencia a la traccion superior
a 1400 MPa son recubiertos con capas autocataliticas de Ni-P en soluciones a partir de
hipofosfito, no pierden su resistencia a la fatiga. Contrario a esto, Spiahn [1963] report6 que
la disminucién de la resistencia a la fatiga en substratos de acero recubiertos con depdsitos
de Ni-P, es proporcional al incremento de la resistencia a la fatiga del substrato, la cual se
relaciona con la resistencia a la traccion. Posteriormente, Spahn [1964] reporté una
disminucién en la resistencia a la fatiga en probetas recubiertas con depdsitos
autocataliticos de Ni-P de 8,5 + 0,5 % en peso de P.

Narcus [1967] reporté una disminucién en la resistencia a la fatiga en un acero al
manganeso (St 52) cuando ha sido recubierto con un depdsito autocatalitico de Ni-P de 12
um de espesor, atribuyendo este resultado a una consecuencia de un bajo contenido de P en
el depdsito.

Brozeit et al. [1971] reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga cuando
se realiza un PTT a 400 °C durante 1 h y una mayor disminucién en la resistencia a la fatiga
cuando el PTT tiene una duracion de 12 h. Asimismo, ha sido reportado (Izumi et al.
[1975]) un incremento tanto en la resistencia a la fatiga como en el limite de fatiga para un
acero AISI 1055 recubierto con un deposito autocatalitico de Ni-P de 30 um de espesor y

12 % en peso de P sin PTT. Asimismo, Izumi et al. [1975] reportaron un incremento del



20% en la resistencia a la fatiga para aceros de media resistencia (440 - 750 MPa)
recubiertos con una capa autocatalitica de Ni-P con espesores entre 6 y 50 um, y una ligera
disminuciodn en la resistencia a la fatiga, con respecto al substrato, después de un PTT a 400
°C durante 60 min. Contrario a esto, Turns y Browning [1975] reportaron que los aceros
de baja resistencia (< 440 MPa) recubiertos con depositos autocataliticos de Ni-P con
espesores de 6 a 50 um sin PTT, sufren una disminucion en la resistencia a la fatiga de 10 a
15 % y cuando se efecttia un PTT entre 110 y 500 °C se produce una mayor disminucion en
la resistencia a la fatiga de 20 a 25 %. Para aceros de media resistencia (440 - 750 MPa)
recubiertos con depositos del mismo tipo y sin PTT se produce un incremento en la
resistencia a la fatiga de 20 % y cuando se efectia un PTT a 400 °C se produce una leve
disminucidn en la resistencia a la fatiga.

Stallman [1981] reportd que el comportamiento a la fatiga de los recubrimientos
autocataliticos de Ni-B es muy similar al de Ni-P; de esta forma cuando un acero al
manganeso (St 52, Werkstoff 10580) es recubierto con un depdsito autocatalitico de Ni-B
de 5 % en peso de B con espesores de 10, 30 y 50 um se producen disminuciones en la

resistencia a la fatiga del orden de aproximadamente 7, 18 y 23,5 %, respectivamente.

Wu et al. [1995] reportaron una disminucion en el limite de fatiga en un acero 30CrMo
templado y revenido, cuando éste ha sido granallado y recubierto con un depdsito
autocatalitico de Ni-P de 10 % en peso de P y con PTT a 200 °C durante 90 min; Asi
mismo, reportaron una mayor disminucioén cuando se realiza la deposicion del mismo tipo

de recubrimiento e idéntico PTT sin granallado previo.



El limite de fatiga fue determinado utilizando el método de la escalera y se
considero para ello como vida infinita 1x10° ciclos. El valor de dureza determinado en la
superficie de los depdsitos fue de ~700 VHNoo. Los limites de fatiga encontrados fueron
800, 700 y 540 MPa para las condiciones de substrato, substrato granallado + deposito de
Ni-P con PTT y substrato + deposito con PTT, respectivamente. Adicionalmente, realizaron
un ensayo estatico de flexion en donde se utiliz6 una carga maxima correspondiente al
limite de fatiga obtenido del conjunto substrato + recubrimiento, reportando mediante
microscopia Optica que no existié ninguna evidencia de agrietamiento del recubrimiento;
también, realizaron un ensayo de fatiga a una carga ciclica inferior en 15 % al
correspondiente del limite de fatiga de dicho conjunto substrato + Ni-P, el cual fue
conducido hasta 1x10° ciclos. Posteriormente, la probeta fue ensayada en traccion y
subsecuentemente, mediante la técnica de Microscopia Electronica de Barrido (MEB) se
observd evidencias tipicas de fatiga en los bordes del recubrimiento, por lo cual
consideraron que el recubrimiento de Ni-P tiene un limite de fatiga menor que el obtenido
para el substrato.

Se concluy6 que el incremento en el limite de fatiga para el substrato granallado +
deposito de Ni-P con PTT, obedece a dos factores: el primero esta vinculado con un cambio
en los esfuerzos residuales en el deposito; y el segundo factor se debe a la presencia de
esfuerzos compresivos residuales en el substrato o de otra forma que el granallado fortalece

la superficie del substrato, con lo cual se limita la propagacion de la grieta de fatiga.

Puchi ez al. [1996] reportaron un incremento en la resistencia a la fatiga en un acero AISI

1010 en condicién de recocido, cuando éste ha sido recubierto con un depdsito



autocatalitico de Ni-P de 21 um de espesor, 10 % en peso de P y con PTT; un incremento
en la resistencia a la fatiga en un acero AISI 1045 recocido, cuando éste ha sido recubierto
con un deposito autocatalitico de Ni-P de 10 % en peso de P, de 20 um de espesor sin y con
PTT.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 24 mm, didmetro de la seccion de ensayo 6,24 mm, radio de acuerdo (r,)
entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 30 mm. El PTT a los aceros
AISI 1010 y 1045 fueron a 400 °C durante 40 y 240 min, respectivamente. Los ensayos de
fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa a 100 Hz (6000 rpm). En la
Fig. 1 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga, obtenidas por regresion lineal a
partir de cuatro niveles de amplitud de esfuerzos con sus correspondientes promedios de
ciclos a la fractura, los cuales fueron obtenidos de 5 y 4 probetas para las condiciones de
substrato y substrato + Ni-P, respectivamente. Posteriormente, se determin6 el promedio
de los interceptos de las ecuaciones, y las pendientes de dichas curvas fueron recalculadas.

Se reportd que el esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccion del substrato + Ni-
P sin y con PTT no sufren modificacién alguna con respecto a los resultados obtenidos del
substrato. Se concluyd que los incrementos en resistencia a la fatiga para los conjuntos
substrato + Ni-P son posiblemente por el hecho de que el recubrimiento tiene mas de 10 %
en peso de P, con lo cual se pudiesen desarrollar esfuerzos residuales de compresion en el

recubrimiento.
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Fig. 1. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de los ceros AISI 1010 y 1045 sin y

con recubrimientos autocataliticos de Ni-P y sin y con PTT.

Zhang et al. [1996] reportaron una disminucion en el limite de fatiga en un acero 30CrMo
granallado y recubierto con un depdsito autocatalitico de Ni-P de 9,5 % en peso de P, de 43
um de espesor, con tres condiciones de PTT; igualmente, una mayor disminucién cuando
no se realizo el granallado previo a la deposicion del recubrimiento. Los tres PTT
realizados fueron a 200 °, 400 ° y 600 °C durante 60, 60 y 180 min, respectivamente. Este
recubrimiento fue obtenido en una solucion 4cida a un pH de 4,7 y a una temperatura de 86
°C.

En la Tabla 1 se presentan las siete condiciones del material ensayado, los esfuerzos
residuales determinados en el recubrimiento y el limite de fatiga de dichas condiciones de
material. Ademas, reportaron que aun después del PTT a 200 °C durante 90 min, el
recubrimiento continu6 siendo amorfo. Por otro lado, después del PTT a 400 °C precipitan

cristales muy dispersos de Ni3P de aproximadamente 30 nm de didmetro en una matriz rica



en niquel. Por ultimo, después del PTT a 600 °C las particulas de NizP coalescen hasta
formar una estructura con limites de granos bien definidos.

Se concluy6 que para los especimenes recubiertos con un deposito de Ni-P con PTT
a 200 °C, el limite de fatiga disminuye como consecuencia de la baja resistencia a la fatiga
del recubrimiento, ya que la grieta de fatiga inicia en la superficie libre del recubrimiento;
igualmente, para la condicion de los especimenes granallados + recubrimiento
autocatalitico de Ni-P con PTT a 200 °C, la grieta de fatiga inicia en la intercara del
deposito-substrato como consecuencia del incremento de los esfuerzos residuales
compresivos en el depodsito. También, el PTT a 400 °C produce una mayor fragilidad del
recubrimiento como consecuencia del efecto causado por los precipitados de Ni;P. Ademas,
las caracteristicas de la supertficie de fractura son similares a las descritas para las probetas
con PTT a 200 °C. Ademas, el PTT a 600 °C produce un relajamiento de los esfuerzos

residuales en el substrato con lo cual desaparece el efecto producido por el granallado.

Tabla 1. Condiciones superficiales, esfuerzos residuales en los depdsitos y limites de fatiga
de un acero 30CrMo, sin y con recubrimiento de Ni-P, sin y con granallado previo y

diferentes PTT.

Condicion del material Post-tratamiento Esfuerzos Limite de
térmico, residuales, fatiga,
°C MPa MPa
Substrato --- --- 750
Substrato + Ni-P -80 460
Substrato + Granallado + Ni-P 200 -130 600
Substrato + Ni-P -45 360
Substrato + Granallado + Ni-P 400 -70 450
Substrato + Ni-P -10 340
Substrato + Granallado + Ni-P 600 -10 310
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Berrios et al. [1998] reportaron que no se obtiene modificacion alguna en la resistencia a la
fatiga en un substrato de acero AISI 1045 en condiciéon de recocido, cuando ha sido
recubierto con un deposito autocatalitico de Ni-P de entre 11,4 a 12,2 % en peso de P, de 7
um de espesor con PTT a 200 °C durante 60 min (PTT-1); por otro lado, reportaron una
disminucion de 66 a 71 % en la resistencia a la fatiga cuando al mismo conjunto substrato +
Ni-P de 7 um de espesor se le realiza un PTT escalonado a 200 °C durante 60 min seguido
a 400 °C durante 60 min (PTT-2). Ademads, reportaron disminuciones de 50 a 55 % en la
resistencia a la fatiga en el mismo substrato, cuando ha sido recubierto con un deposito
autocatalitico de Ni-P de entre 8,4 - 9,4 % en peso de P, de 17 um de espesor con PTT-1;
para el mismo conjunto substrato + Ni-P de 17 um de espesor se le realiza un PTT-2, se
obtiene una disminucion de 76 - 80 % en la resistencia a la fatiga. También, reportaron
disminuciones de 90 - 92 % en la resistencia a la fatiga en el mismo substrato, cuando ha
sido recubierto con un depdsito autocatalitico de Ni-P entre 7,9 a 12,2 % en peso de P, de
37 um de espesor con PTT-1; por otro lado, cuando al mismo conjunto substrato + Ni-P de
37 um de espesor se le realiza el PTT-2, se obtiene una disminucion de 91 a 93 % en la
resistencia a la fatiga.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 12,7 mm, didmetro de la seccidon de ensayo 6,35 mm, radio de acuerdo
entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Los recubrimientos
de Ni-P fueron obtenidos a partir de una solucion basica de pH 8, temperatura de 70 °C y la
solucién fue agitada por recirculacion de la misma; igualmente, los espesores de 7, 17 y 37

um de los recubrimientos fueron obtenidos realizando la deposicion de los recubrimientos
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durante 90, 180 y 360 min, respectivamente. Reportaron que los ensayos de fatiga fueron
realizados en una maquina de flexion rotativa a una frecuencia de 50 Hz (3000 rpm).

Se reportd que el esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccién disminuyen
levemente, aunque la reduccion en el area de la seccidon transversal de las probetas de
traccion, disminuye significativamente en comparacion con los resultados obtenidos del
substrato. En la Fig. 2 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga de las condiciones
del material ensayado. Concluyeron que el comportamiento en la resistencia a la fatiga

obedece al contenido de P y al PTT en cada uno de ellos.
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Fig. 2. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de ceros AISI 1045 sin y con

recubrimientos autocataliticos de Ni-P de diferentes espesores y con PTT-1 y PTT-2.
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Mediante MEB observaron que en el conjunto substrato + Ni-P de 7 um con PTT-1
la grieta de fatiga inicia en el substrato adyacente a la intercara recubrimiento-substrato;
para los conjuntos substrato + Ni-P de 7 um con PTT-2 y el de 17 pum con PTT-1 la grieta
de fatiga inicia en el recubrimiento adyacente a la intercara recubrimiento-substrato y para

los otros conjuntos la grieta de fatiga inicia en el recubrimiento.

Garcés et al. [1999] reportaron una disminucidn en la resistencia a la fatiga en un acero
AISI 4340 templado y revenido, cuando éste ha sido recubierto con un deposito
autocatalitico de Ni-P de 24 um de espesor y de 12 a 14% en peso de P; una mayor
disminucion en la resistencia a la fatiga cuando al mismo conjunto substrato + Ni-P se le
realiza un PTT escalonado a 200 °C durante 60 min seguido a 400 °C durante 60 min.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 12,7 mm, didmetro de la seccion de ensayo 6,35 mm, radio de acuerdo
entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Los ensayos de
fatiga fueron realizados en una méquina de flexion rotativa a una frecuencia de 3000 rpm.
En al Fig. 3 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga, las cuales fueron obtenidas
por regresion lineal de veinte (20) probetas, las cuales fueron distribuidas en cuatro (4)
niveles de esfuerzo y para cada uno de estos niveles se ensayaron cinco (5) probetas.

Se reportd que el esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccion del conjunto
substrato + depdsito sin PTT no sufre modificacion alguna con respecto a los resultados
obtenidos del substrato. Mediante la técnica de MEB se reportd que la grieta principal de
fatiga inicia en la superficie del depdsito y subsecuentemente se transfiere al substrato, la

cual es ayudada por la union metalica establecida en la intercara depodsito-substrato.
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Fig. 3. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de ceros AISI 4340, sin y con

recubrimientos autocataliticos de Ni-P y sin y con PTT.

Contreras et al. [1999] reportaron una disminucidn en la resistencia a la fatiga en un acero
AISI 1045 en condicion de recocido, cuando éste ha sido recubierto con un deposito
autocatalitico de Ni-P de 25 um de espesor, de 10,4 - 11,3 % en peso de P con PTT a 400
°C durante 60 min. Ademas, reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga cuando
el mismo tipo de acero AISI 1045 es recubierto con un deposito autocatalitico de Ni-P de
17 pm de espesor, de 8,4 a 9,4 % en peso de P con PTT-1y PTT-2.

El recocido de todos los especimenes fue conducido en un horno de atmosfera inerte
de argdn, a una temperatura de 820 °C durante 20 min y enfriamiento en el mismo horno.
Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 12,7 mm, didmetro de la seccion de ensayo 6,35 mm, radio de acuerdo

entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Los ensayos de

13
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fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa a una frecuencia de 3000 rpm.
En la Fig. 4 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga, las cuales fueron obtenidas por
regresion lineal de weinte (20) probetas ensayadas hasta la fractura, las cuales fueron

distribuidas en cuatro (4) niveles de esfuerzo y para cada uno de estos se ensayaron cinco

(5) probetas.
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Fig. 4. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de un cero AISI 1045, sin y con

recubrimientos autocataliticos de Ni-P y sin y con PTT.

Se reportd que el esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccion de los conjuntos
substrato + depdsito no sufre modificaciones significativas con respecto a los resultados
obtenidos del substrato. También, concluyeron que la disminucidon de la resistencia a la
fatiga obedece a caracteristicas microestructurales de la superficie del depdsito, esfuerzos
residuales de traccion en el depdsito y que el recubrimiento probablemente presenta una

resistencia a la fatiga inferior a la del substrato. Asi, por medio de la técnica de MEB
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determinaron que la grieta principal de fatiga inicia en el recubrimiento y subsecuentemente

se propaga al substrato.

Guzman et al. [2000] reportaron una disminucion en el comportamiento a la fatiga en un
acero AISI 4340 cuando ha sido recubierto con depdsitos autocataliticos de Ni-P de 12 %
en peso de P y de 10 um de espesor; una mayor disminucion en el comportamiento a la
fatiga para el mismo conjunto substrato + Ni-P cuando se realiza un PTT a 500 °C durante
60 min.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga tipo radio continuo
fueron: radio continuo de 56 mm y el didmetro de la seccion menor de 6,25 mm. Los
ensayos de fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa a una frecuencia de
3000 rpm. En la Fig. 5 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga, las cuales fueron
obtenidas por regresion lineal de veinte (20) ensayos para cada condicion del material. Los
limites de fatiga fueron obtenidos aplicando el método de la escalera, utilizando para ello
10 probetas, un escalon de 7 MPa y considerando como vida infinita 5x10° ciclos.

Los valores de microdureza en la superficie de los recubrimientos sin y con PTT
fueron 400 y 1356 KHNs, respectivamente. Se concluyd que la disminucién en
comportamiento a la fatiga para el conjunto substrato + Ni-P sin PTT, es atribuida a que el
depdsito tiene una resistencia mecanica inferior a la del substrato; por otro lado, la aparente
buena adhesion del recubrimiento al substrato indico que la grieta de fatiga se transfirio del
recubrimiento al substrato. Ademads, concluyeron que la mayor disminuciéon en el
comportamiento a la fatiga para el conjunto substrato + Ni-P con PTT en comparacion con

el conjunto substrato + Ni-P sin PTT, es atribuida a que durante el PTT en el recubrimiento



se forman precipitados de NisP con lo cual la matriz se empobrece de P produciendo que la
condicién de esfuerzo compresivo disminuya en comparacion con la condiciéon del

recubrimiento sin PTT, con lo cual la grieta de fatiga nucle6 a un nimero de ciclos menor.
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Fig. 5. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de un acero AISI 4340 sin y con

recubrimientos autocataliticos de Ni-P y sin 'y con PTT.

Pertuz et al. [2000] reportaron disminucion en la resistencia a la fatiga en un acero AISI
4140 en condicion de templado y revenido, cuando éste ha sido recubierto con un depdsito
autocatalitico de Ni-P de 20 um de espesor y de 12 - 13 % en peso de P; una ligera
disminucion en la resistencia a la fatiga para el mismo substrato entallado cuando ha sido

recubierto con el mismo depdsito de Ni-P.
Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de

la seccion de ensayo 12,7 mm, diametro de la seccion de ensayo 6,35 mm, radio de
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acuerdo entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. La entalla
de las probetas fue semiesférica de 0,5 um de diametro, la cual fue realizada por electro
erosion con un electrodo de cobre y potencia entre 45 y 50 V durante 2 min. EL
recubrimiento de Ni-P fue obtenido a partir de una solucién 4cida de pH 4 y temperatura
de 90 °C.

Los ensayos de fatiga fueron de tipo flexion rotativa a una frecuencia de 3000 rpm.
En la Fig. 6 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga las cuales fueron obtenidas por
regresion lineal a partir de veinte (20) ensayos por cada condicion del matenal.

Se concluy6é que la disminucion en la resistencia a la fatiga en las probetas
recubiertas con Ni-P es a consecuencia de que el recubrimiento tiene una resistencia
mecanica inferior a la del substrato, ya que mediante la técnica de MEB se observo que en
la superficie libre del recubrimiento inician varias grietas de fatiga. Por otro lado,
concluyeron que la ligera disminucién en la resistencia a la fatiga cuando el substrato
entallado ha sido recubierto con el mismo tipo de recubrimiento de Ni-P, es atribuida a que
las grietas de fatiga nuclearon en la superficie libre del recubrimiento de la misma
indentacién. Finalmente, reportaron haber observado estriaciones de fatiga en el
recubrimiento de Ni-P y que la superficie del recubrimiento tiene una apariencia tipo

cascara de naranja.
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Fig. 6. Resistencia a la fatiga vs ciclos a la fractura de un cero AISI 4140 sin y con entalla

y sin y con recubrimientos autocataliticos de Ni-P.

2.2 EFECTO DE LOS RECUBRIMIENTOS AUTOCATALITICOS DE Ni-P SOBRE EL
COMPORTAMIENTO A LA FATIGA-CORROSION

Riedel [1991] reportd un incremento en la resistencia a la fatiga-corrosion en una
solucion al 3 % en peso de NaCl, para un acero tipo St52 recubierto con una capa
autocatalitica de Ni-P (Nibodur) de 30 um de espesor y 12 % en peso de P.
Adicionalmente, reportd una disminucion en la resistencia a la fatiga cuando se realiza un
PTT a 400 °C durante 1 h y una mayor disminucion en la resistencia a la fatiga cuando el
PTT tiene una duraciéon de 12 h. Asimismo, reportdé un incremento tanto en la resistencia a
la fatiga como en el limite de fatiga para un acero AISI 1055 recubierto con un deposito

autocatalitico de Ni-P de 30 um de espesor y 12 % en peso de P sin PTT.



Chitty et al. [1997] reportaron un incremento en la resistencia a la fatiga-corrosion en una
solucion al 3 % en peso de NaCl en un acero AISI 1045 en condicion de recocido, cuando
¢éste ha sido recubierto con un depodsito autocatalitico de Ni-P de 20 um de espesor, 10 %
en peso de Py con PTT a 200 °C durante 240 min; un mayor incremento en la resistencia a
la fatiga-corrosion cuando el mismo substrato es recubierto con el mismo tipo de deposito
autocatalitico de Ni-P y sin PTT.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 12,7 mm, didmetro de la seccion de ensayo 6,35 mm, radio de acuerdo
entre la seccidon de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Los ensayos de
fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa a una frecuencia de 6000 rpm.
En la Fig. 7 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga de las condiciones del material
ensayadas, las cuales fueron obtenidas por regresiones lineales a partir de cuatro (4)
niveles de amplitud de esfuerzos con sus correspondientes promedios de ciclos a la
fractura, los cuales fueron obtenidos de cinco (5) probetas.

Los valores de dureza determinados en la superficie de los depositos sin y con PTT
fueron 637 y 772 VHNs, respectivamente. Reportaron que el esfuerzo de fluencia y
resistencia a la traccion del conjunto substrato + Ni-P no sufre modificacion alguna con
respecto a los resultados obtenidos del substrato. Asi, concluyeron que los resultados
obedecen a que el recubrimiento tiene mas de 10 % en peso de P, con lo cual se pudiesen

desarrollar esfuerzos residuales de compresion.
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Fig. 7. Resistencia a la fatiga-corrosion vs ciclos a la fractura en una solucion de agua al 3
% en peso de NaCl, de un cero AISI 1045 sin y con recubrimientos autocataliticos de Ni-P

y siny con PTT.

Chitty et al. [1999] reportaron un leve incremento en la resistencia a la fatiga-corrosion en
una solucion al 3 % en peso de NaCl para esfuerzos inferiores a 481 MPa en un acero AISI
1045 en condicién de temple y revenido, cuando €ste ha sido recubierto con un deposito
autocatalitico de Ni-P de 20 pum de espesor y de 10 a 11 % en peso de P. Por otro lado,
reportaron que no se obtiene modificacion significativa en la resistencia a la fatiga-
corrosion para esfuerzos superiores a 481 MPa en el mismo conjunto substrato + Ni-P;
ademas, que para un acero AISI 1045 templado y revenido entallado no se obtiene
modificacion en el comportamiento a la fatiga-corrosion cuando ha sido recubierto con el
mismo tipo de depdsito autocatalitico de Ni-P.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de

la seccion de ensayo 12,7 mm, didmetro de la seccion de ensayo 6,35 mm radio de acuerdo



entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Las probetas
fueron entalladas con un indentador Rockwell A de punta de diamante conica y una carga
aplicada de 60 kg. Los ensayos de fatiga-corrosion fueron realizados en una maquina de
flexion rotativa a una frecuencia de 3000 rpm. En la Fig. 8 se presentan las curvas de
resistencia a la fatiga obtenidas por regresiones lineales a partir de cuatro (4) niveles de
amplitud de esfuerzos con sus correspondientes promedios de ciclos a la fractura, los
cuales fueron obtenidos de cinco (5) probetas.

Se concluy6 que el comportamiento a la fatiga-corrosion es atribuido a la presencia
de multiples grietas de fatiga que simultdneamente nuclean a partir de picaduras generadas

por la corrosion.
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Fig. 8. Resistencia a la fatiga-corrosion vs ciclos a la fractura en una solucion de agua al 3
% en peso de NaCl, de un cero AISI 1045 sin y con entalla y sin y con recubrimiento

autocatalitico de Ni-P.
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Pertuz et al. [1999] reportaron disminuciones en la resistencia a la fatiga-corrosion en
agua destilada y soluciones de agua al 3 y5 % en peso de NaCl en un acero AISI 1045
recocido, cuando éste ha sido recubierto con un depdsito autocatalitico de Ni-P de 20 um
de espesor y un contenido de ~10 % en peso de P.

Las dimensiones de la seccion reducida de las probetas de fatiga fueron: longitud de
seccion de ensayo 12,7 mm, diametro de la seccidén de ensayo 6,35 mm, radio de acuerdo
entre la seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta 25,4 mm. Los ensayos de
fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa a una frecuencia de 3000 rpm.
En la Fig. 9 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga-corrosion, las cuales fueron
obtenidas por regresion lineal a partir de cuatro (4) niveles de amplitud de esfuerzos con
sus correspondientes promedios de ciclos a la fractura, los cuales fueron obtenidos de
cinco (5) probetas.

Se reportd que el comportamiento a la fatiga-corrosion es similar para los ambiente
corrosivos en soluciones de agua al 3 y 5 % en peso de NaCl. También, mediante la técnica
de MEB reportaron la presencia de marcas de playa en el recubrimiento. Concluyeron que
el mecanismo de fractura por fatiga-corrosion es gobernado por la formacion de picaduras
de corrosién (corrosion localizada) que actian como concentradores de esfuerzos, los

cuales son favorables como sitios de nucleacion de grietas de fatiga.
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Fig. 9. Resistencia a la fatiga-corrosion vs ciclos a la fractura en una solucion de agua al 3

y 5 % en peso de NaCl, de un cero AISI 1045 sin y con entalla y sin y con recubrimiento

autocatalitico de Ni-P.

2.3 EFECTO DE LOS RECUBRIMIENTOS DE NITRUROS OBTENIDOS POR PVD
SOBRE EL COMPORTAMIENTO A LA FATIGA

Saruky et al. [1989] reportaron que no se produce modificacion alguna en el limite de
fatiga en un acero D2 en condicion de temple y revenido, cuando ha sido recubierto con
TiN de 2 um de espesor el cual fue obtenido por deposicion fisica en fase vapor (PVD);
Por otro lado, reportaron un incremento en la resistencia a la fatiga cuando este acero ha
sido recubierto con el mismo deposito de TiN, cuando estos resultados son comparados

con los obtenidos del mismo acero utilizado como substrato.



24

La composicion quimica del substrato sin recubrimiento, en % en peso, fue: 1,46 C,
0,33 Si, 0,40 Mn, 0,023 P, 0,002 S, 11,66 Cr, 0,83 Mo y 0,23 V; por otro lado, la
composicion quimica del substrato con recubrimiento, en % en peso fue: 1,41 C, 0,33 Si,
0,41 Mn, 0,024 P, 0,002 S, 11,72 Cr, 0,83 Mo y 0,23 V.

Las dimensiones de las probetas de fatiga fueron: longitud de seccion de ensayo 10
mm, didmetro de la seccion de ensayo 7 mm, radio de acuerdo entre la seccion de ensayo,
la seccion de agarre de la probeta 20 mm, longitud total de la probeta 98 mm y didmetro de
la seccion de agarre de la probeta 12 mm. El tratamiento térmico realizado tanto al
substrato como al substrato + recubrimiento fue a 747 °C durante 20 min luego enfriado en
nitrogeno liquido y subsecuentemente fue realizado un doble revenido a 252 °C durante 1
h, cada uno. La temperatura del substrato durante el proceso de deposicion del
recubrimiento fue entre 350 °y 400 °C.

Se reportd que previo a los ensayos de fatiga el substrato sin ser recubierto presentd
una dureza de 670 VHN;( y esfuerzos residuales de ~120 MPa; ademas, que el substrato
al ser recubierto presentd una dureza de 730 VHN 5y y esfuerzos residuales de ~180 MPa.
El acabado superficial, R,, de las probetas sin y con recubrimiento fue de 0,3 um. Los
ensayos de fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa. En la Fig. 10 se
presenta el comportamiento a la fatiga de las probetas de acero D2 siny con recubrimiento
TiN.

Es importante mencionar que también reportaron el comportamiento a la fatiga de
los aceros AISI 4240, H13, D2 y ASP30 sin y con recubrimiento de VC obtenido por un

proceso de inmersion en “bafio” de sales fundidas; el acero D2 fue recubierto con NbC y
rC mediante un proceso de inmersion en sales fundidas; también, el acero ue
CrC mediant d les fundidas; también, el D2 fi
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recubierto con TiC a través del proceso de deposicion quimica en fase vapor (CVD);
Ademas, se determiné la dureza Vickers y los esfuerzos residuales en cada uno de estos
substratos sin y con recubrimiento. La dureza en los aceros AISI 4140, HI3 y ASP30

utilizados como substrato fue 315, 517 y 815 VHN5q, respectivamente.
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Fig. 10. Comportamiento a la fatiga de un acero D2 sin y con recubrimiento de TiN de 2

pum de espesor obtenido por PVD (Saruky et al. [1989]).

En la Fig. 11 se presentan los resultados obtenidos de limites de fatiga en funcién
de los esfuerzos residuales determinados en el substrato de las condiciones del material
ensayadas; también, se agrupan los resultados obtenidos de limites de fatiga y esfuerzos
residuales en funcion de la dureza determinada en cada substrato. Asi, a partir de estos
resultados fue propuesta la Ec. (1) la cual relaciona los limites de fatiga de estos materiales

en funcion de la dureza y los esfuerzos residuales determinados en el substrato,
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Sy = (VHN+10]+2O *9,8—(1,04*VHNJ*S, (1)
10 1000

donde: Sy es el limite de fatiga y S, representa el esfuerzo residual, ambos en MPa.
Concluyeron que el limite de fatiga del substrato sin y con recubrimiento, depende

significativamente de la dureza y de los esfuerzos residuales del substrato.
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Fig. 11. Limites de fatiga de substratos sin y con recubrimientos

vs esfuerzos residuales en el substrato.

Parameswaran et al. [1992] reportaron que no se produce modificacion en la resistencia a
la fatiga en un acero inoxidable 17-7, cuando es recubierto con TiN de 10 um de espesor
obtenido por PVD mediante la técnica de implantacion ionica reactiva. Por otro lado,

reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga cuando una aleacion Ti-6Al-4V, ha

sido recubierta con el mismo tipo de deposito.
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La composicion quimica del acero inoxidable en % en peso fue: 17 Cr, 4 Ni, 4 Cu, 1
Mn (méaximo), 1 Si (méximo), 0,45 (Nb + Ta) (maximo) y 0,07 C (maximo); también, la
composicion quimica de la aleacién de Ti en % en peso fue: 6 Al, 4 V, 0,3 Fe (maximo),
0,1 C (mé&ximo). Las dimensiones de la probeta fueron: longitud total 76,2 mm, didmetro de
la seccion de agarre 9,52 mm, longitud de la seccion de ensayo 25 mm y didmetro de la
seccion de ensayo 4,76 mm. La pureza del blanco en % en peso fue: 99,7 Ti, 0,15 O, 0,09
Fe, 0,02 C, 0,01 N, 0,002 H. Los gases de N,, H, y Ar fueron de ultra alta pureza de 99,999
%. La temperatura de los especimenes durante las etapas de limpieza y de deposicion fue de
400 ° y 500 °C, respectivamente. Reportaron una capa intermedia de Ti puro de 1 pum de
espesor.

Los ensayos de fatiga fueron de flexion rotativa, para los cuales solo se ensayaron
tres probetas para cada condicion del material. Todas las probetas recubiertas fueron
ensayadas a 700 MPa. Concluyeron que la variacion en la resistencia a la fatiga obedece a
la adherencia del recubrimiento al substrato, ya que para el substrato de acero inoxidable se
obtuvo buena adherencia, mientras que para la aleacién de Ti-6AL-4V se obtuvo una mala

adherencia.

Herr et al. [1993] reportaron un incremento en el limite de fatiga de un acero al carbono
cuando este es recubierto con depdsitos de TiN obtenidos por PVD mediante la técnica de
bombardeo i6nico, empleando voltajes de polarizacion del substrato de -40, -60, -80y
-100 V durante 4 h, y un voltaje de polarizacion constante del substrato de -40 V durante 1,

2,4y 6 h de deposicion.
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Previo al proceso de deposicion, el substrato fue sometido a una limpieza en una
atmosfera de Ar puro, durante 30 min, la presion parcial de argédn fue a 1,5 Pa y el voltaje
de polarizacion de -300 V. Para mejorar la adhesion de los recubrimientos de TiN al
substrato, se depositd un recubrimiento intermedio de Ti puro de 0,5 um de espesor. Por
otro lado, reportaron haber obtenido incrementos en la dureza de los recubrimientos en
funcion del voltaje de polarizacion, asi 1800 y 2700 VHN;s para -40 y -100 V,
respectivamente; estos incrementos fueron atribuidos a esfuerzos residuales de
compresion, una estructura columnar fina y a una mayor densidad de la estructura de los
recubrimientos a medida que se incrementa en magnitud el voltaje de polarizacion. El
acabado superficial de las probetas del substrato fue R, = 0,5 um. Los ensayos de fatiga
fueron de flexion rotativa. Reportaron incrementos en el limite de fatiga de ~10 % para los
substratos + recubrimientos obtenidos a un voltaje de polarizacion de -40 y -80 V durante 1
h y para un voltaje de polarizacion de -40 V durante 1 y 2 h; por otro lado, para las otras
condiciones del material no se obtuvieron incrementos significativos en el limite de fatiga.
Concluyeron que el comportamiento obtenido también obedece a la alta dureza, esfuerzos

residuales y a la estructura columnar fina de los recubrimientos.

Hotta et al. [(1994) y (1995)] reportaron un incremento en la resistencia a la fatiga en un
acero de herramienta D2 cuando este es recubierto con un depoésito de TiN de 2 um de
espesor el cual fue obtenido por PVD, en comparacion con los resultados obtenidos para
este acero.

Las dimensiones de las probetas de fatiga fueron: longitud de seccidon de ensayo 10
mm, diametro de la seccion de ensayo 7 mm, radio de acuerdo entre la seccidon de ensayo,
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seccion de agarre 20 mm, longitud total 98 mm y diametro de la seccidon de agarre 12 mm.
El tratamiento térmico realizado al substrato fue a 1020 °C durante 4 h, luego enfriado al
aire y revenido a 210 °C durante 1 h. Subsecuentemente, después de realizada la
deposiciéon del recubrimiento el conjunto substrato + recubrimiento fue tratado
térmicamente a 1020 °C durante 20 min luego enfriado en nitrogeno liquido y
subsecuentemente revenido a 525 °C durante 1 h, cada uno.

Previo a los ensayos de fatiga, se determindé la dureza y los esfuerzos residuales en
el substrato, encontrando que estos fueron de 750 VHNsoy y ~307 MPa, respectivamente.
Por otro lado, reportaron que la dureza en el recubrimiento fue de 715 VHNs¢ y esfuerzos
residuales de ~146 MPa. El acabado superficial, R,, de las probetas sin y con recubrimiento
fue de 0,3 um. Los ensayos de fatiga fueron realizados en una maquina de flexion rotativa
a una frecuencia de 3600 rpm.

La magnitud del incremento en la resistencia a la fatiga de las probetas de acero D2
recubiertas con TiN puede observarse en la Fig. 12. Estas curvas fueron obtenidas por
regresion lineal a partir de dos niveles de amplitud de esfuerzo con sus correspondientes
promedios de ciclos a la fractura, los cuales fueron obtenidos empleando cinco probetas.
Los niveles de esfuerzo fueron 880 y 1180 MPa. La reproducibilidad de las curvas de
resistencia a la fatiga fue de 80 %.

Se concluy6 que el incremento en la resistencia a la fatiga del substrato recubierto,
esta significativamente relacionado con el incremento de dureza y esfuerzos residuales

presentes en el mismo.
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Fig. 12. Comportamiento a la fatiga de un acero D2 sin y con recubrimiento de TiN

de 2 um de espesor obtenido por PVD (Hotta et al. [1994] y [1995]).

Kolkman [1995] report6 una disminucién en el limite de fatiga de una aleacion Ti-6Al-4V
cuando esta es recubierta con un depdsito de TiN y varias capas de TiN/Ti de diferentes
espesores, en diversos nimeros de capas alternas. La aleacion recubierta con este deposito
se utiliza en la construccion de alabes de turbina de compresion a gas. Las probetas de
fatiga fueron maquinadas desde los mismos alabes; posteriormente, fueron templadas en
agua después de un tratamiento a 950 °C durante 60 min y revenidas a 700 °C durante 120
min. Ademas, el proceso utilizado para la deposicion de los recubrimientos fue PVD
mediante arco.

En la Tabla 2 se presentan las condiciones de material y los resultados de limite de
fatiga. Los ensayos de fatiga fueron realizados en una maquina de vibracion a una
frecuencia de 4905 + 1 Hz (294300 + 60 rpm) para los especimenes sin recubrimiento. Sin

embargo, para los especimenes recubiertos la frecuencia fue reducida en 1%.



Tabla 2. Condiciones del material y resultados para la aleacion de Ti-6Al-4V recubierto

con una capa de TiN y varias capas de TiN/Ti.

Dureza en | Limite de | Espesor del | Esfuerzo residual
Espesores y cantidad de _ o o
el substrato,] fatiga, JRecubrimiento,|en el recubrimiento,
capas del recubrimiento
VHN; MPa um MPa

50 um TiN 387 +7 247 49,0+ 1,4 -2570
(10 um TiN/1 um Ti)X5/4 | 387+7 258 433+£2)5 -2780
(10 um TiN/10 pm T1)X3/2] 383 +£8 261 36,7+2,6 -1250
(1 pm TiN/1 um Ti)X25/24] 386 + 10 267 46,3 +0,9 -670
Substrato 374 £ 4 308 | ------ ---

Se reportd que en los especimenes sin recubrir, la grieta de fatiga inicia a 40 pm por
debajo de la superficie, mientras que para los especimenes recubiertos ésta inicid en la
intercara recubrimiento-substrato. Ademads, se observd un desprendimiento del
recubrimiento en la cercania del inicio de la grieta. Por otro lado, para los materiales sin
tratamiento superficial no es comun que la grieta de fatiga inicie por debajo de la
superficie; sin embargo, para las aleaciones de titanio este fendémeno es muy conocido y es
explicado en base a dos factores: el primero, radica en el hecho de que el origen de la grieta
de fatiga es producida por un apilamiento de dislocaciones por debajo de la superficie; y el
segundo de los factores, es atribuida a un envejecimiento por deformacién de la superficie,
debido a la absorcion de atomos de nitrégeno desde la atmosfera.

Para los especimenes con recubrimiento de una capa de TiN de 50 um de espesor, la

condicidn de esfuerzos residuales de compresion desarrollada en el depoésito fue -2570
MPa; consecuentemente en el substrato se producen esfuerzos residuales de traccion de 139

31
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MPa. Ademas, para estos especimenes se produjo una disminucion en la resistencia a la

fatiga de 61 MPa. También, concluyé que esta disminucion en el comportamiento a la

fatiga es el resultado de la contraposicion de dos efectos: el primero es un efecto negativo

ocasionado por los esfuerzos residuales de traccion desarrollados en el substrato; y el

segundo, es un leve efecto positivo producido por un endurecimiento del substrato, debido

a que la deposicion del recubrimiento es llevada a cabo en el intervalo de temperatura de

envejecimiento del mismo.
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Fig. 13. Comportamiento a la fatiga de una aleacion de Ti-6Al-4V sin y con

recubrimientos de una capa de TiN y varias capas de TiN/Ti.
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Se concluy6 que la grieta de fatiga siempre iniciara en el substrato, ya que los
recubrimientos de una capa de TiN y varias capas de TiN/Ti de 50 um de espesor
obtenidos por PVD sobre substratos de Ti-6Al-4V estaran en compresion aun durante la
condicion de traccion producida por la flexion impuesta por el ensayo. También se
atribuyd la magnitud de la disminucidén en la resistencia a la fatiga, al espesor del

recubrimiento y al nimero de capas de los depositos.

Ferreira et al. [1997] reportaron que cuando un acero 42Cr Mo4 es recubierto con
depositos de WN, WTi y WTiN de 5 um de espesor obtenidos por PVD mediante
bombardeo i6nico utilizando corriente directa, se obtiene que a esfuerzos superiores a ~890
MPa tiene lugar una disminucién en la resistencia a la fatiga, mientras que para esfuerzos
inferiores a ~890 MPa los resultados indican incrementos en la resistencia a la fatiga.
Ademas, cuando el mismo substrato es recubierto con un depdsito de W de 5 um de
espesor obtenido mediante la misma técnica, se presenta una disminucion en la resistencia
a la fatiga.

La composicion quimica en peso del acero, 42Cr Mo4, en % fue: 0,42 C, 1,05 Cr,
0,65 Mn, 0,2 Mo y 0,25 Si. La seccion transversal de ensayo de los especimenes fue
cuadrada de 10 mm por lado. Antes de la deposicidon, los mismos fueron limpiados con
acetona y alcohol. El recubrimiento fue depositado a partir de un catodo o blanco de W +
Ti, de base plana cuadrada de 150 mm por lado. La deposicion fue realizada durante 30 min
en una atmosfera de 100 % de Ar o Ar + N, usando los pardmetros siguientes: potencia de
11 Wem™, voltaje de polarizacién del substrato -70 V, distancia del blanco al substrato 55

mm, frecuencia de giro de los especimenes 20 rpm, temperatura del blanco
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entre 300 ° y 400 °C, presion de vacio inicial < 7,5x10°° mbar, presion inicial de Ar 1,5x10°
3 mbar, temperatura del substrato 500 °C.

Las propiedades estaticas del substrato fueron: esfuerzo de fluencia 720 MPa,
esfuerzo a la fractura 950 MPa y elongacion 16 %. El valor de dureza fue
aproximadamente 275 VHN para el WTi. La dureza en las primeras 600 um desde la
intercara recubrimiento-substrato es mayor debido a los recubrimientos. Los ensayos de
fatiga fueron de flexion pura mediante tres puntos de apoyo de la carga; la relacion de

esfuerzos (R=c,,, /5, ) fue igual a 0 y la frecuencia de los ensayos de 25 Hz (1500

max
rpm).

En la Fig. 14 se presentan las curvas de resistencia a la fatiga del acero sin y con
recubrimiento; estas curvas fueron obtenidas mediante regresion lineal. Se reportd que no
se determinaron los esfuerzos residuales en los primeros 20 um desde la intercara del
recubrimiento-substrato, debido a que probablemente este no sea un parametro importante
para justificar cambios en el comportamiento a la fatiga de los resultados obtenidos. Se
reportd una separacion entre la pelicula y el substrato lo cual pudo ser causado por una falta
de adherencia entre el recubrimiento y el substrato o debido a la propagacion de la grieta de
fatiga; asi, esta falta de adherencia puede contribuir a la disminucién en la resistencia a la
fatiga. El desprendimiento del recubrimiento durante la etapa de crecimiento de la grieta
indica que estos recubrimientos son fragiles. Ademads, reportaron que esta adherencia fue

igual para todas las condiciones del material ensayado. Por otra parte, reportaron que la

estructura de los diferentes recubrimientos obtenidos eran de tipo columnar.
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Fig. 14. Comportamiento a la fatiga de una aleacion de 42Cr Mo4 sin y con recubrimientos

de W, WTiN, WTiy WN.

Se concluy6 que durante la etapa inicial del ensayo de fatiga en el recubrimiento se
forman un namero elevado de grietas transversales al eje longitudinal de la probeta; asi,
probablemente la grieta de fatiga se propaga a partir de estas grietas transversales formadas
en el recubrimiento o desde la intercara recubrimiento-substrato, lo cual podria producir el
desprendimiento del recubrimiento. Estos posibles mecanismos son esquematizados en la

Fig. 15.
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Fig. 15. Esquema del modelo propuesto por Ferreira et al.
[1997], sobre los posibles inicios de la grieta de fatiga y su

propagacion.

Su et al. [1998a] reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga en un acero AISI
1045 en condicion de recocido cuando es recubierto con depositos de TiN de 3, 5y 7 um de
espesor. Por otro lado, reportaron un incremento en el limite de fatiga para el substrato
recubierto con estos depositos. La sintesis de los recubrimientos fue realizada por PVD
mediante evaporacion por arco eléctrico.

Las dimensiones de las probetas de traccion fueron: longitud de la seccion de
ensayo 45 mm, didmetro de esta seccion 6,25 mm, radio de acuerdo entre la seccion de
ensayo y la seccion de agarre de la probeta de 5 mm. La seccidén de ensayo de las probetas
de fatiga fue de radio continuo de 56 mm y el didmetro de la seccion menor de 6,25 mm.

Los especimenes fueron pulidos a una rugosidad de R, = 0,1 um. Previo al proceso
de deposicion los especimenes fueron desengrasados y limpiados mediante un proceso
quimico. Posteriormente, estos fueron colocados en la cdmara a un vacio de 2x10~ mbar,

luego se introdujo Ar a una presion de 2x107 mbar y subsecuentemente H,. La temperatura
de la camara fue mantenida constante a 400 °C. Finalmente, los especimenes fueron
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limpiados por bombardeo usando un blanco ionizado Ti" y una atmosfera de Ar' + H' a un
voltaje de polarizacion de -1000 V durante 30 min.

La sintesis de los recubrimientos de TiN fue llevada a cabo mediante las siguientes
etapas: 1) se calentd el blanco de titanio puro a su temperatura de evaporacion,
subsecuentemente se inicio la deposicion; 2) se introdujo N, a la camara de deposicion con
la finalidad de depositar el recubrimiento de TiN; este procedimiento produjo una intercara
de TiN variable en su composicion, asi, en la intercara se deposito6 Ti puro y
subsecuentemente TiN. Los pardmetros del proceso de sintesis del recubrimiento fueron:
voltaje de polarizacion del substrato -120 V, corriente 80 A, temperatura de la camara 400
°C, temperatura del blanco 280 - 290 °C y la presion parcial de N, a 10 mbar; asi, bajo
estos parametros se obtuvo una velocidad de deposicion de 3,66 pm h™'. Ademas, con el fin
de mejorar la adhesion del recubrimiento de TiN, la capa de Ti puro fue llevada a un
espesor de ~ 0,1 um.

Los ensayos de traccion fueron realizados bajo control de velocidad de deformacion
constante a 1,2 min'; se ensayaron cinco probetas para cada condicién del material en
estudio. En lo que respecta a los ensayos de fatiga, estos fueron de tipo alternante (R = -1)
bajo carga axial a una frecuencia de 1200 rpm; para cada esfuerzo se ensayaron diez
probetas y se considerd como vida infinita 1 x 107 ciclos.

Mediante técnica de MEB se reportd que en los materiales recubiertos el inicio de la
falla por fatiga no se presenta en la superficie cuando la misma no tiene dafio previo.
Ademas, reportaron que se pueden obtener mayores incrementos en el limite de fatiga para

substratos con menor esfuerzo de fluencia.
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A partir de los ensayos de traccion, concluyeron que los recubrimientos de TiN
fracturan en la regidon correspondiente a la zona eldstica del substrato, ya que
aparentemente estos recubrimientos no producen cambios en el comportamiento de las
curvas de esfuerzo-deformacion hasta la resistencia maxima del substrato. Ademas,
reportaron haber obtenido una ligera disminucion en la elongacion y reduccion en area, las
cuales son mas marcadas a medida que se incrementa el espesor de los recubrimientos de
TiN.

En la Fig. 16 se presenta el comportamiento a la fatiga antes citado, donde cada
punto representa el promedio de ciclos a la fractura de diez probetas, mientras que para el

valor de limite de fatiga se ensayaron igual niimero de probetas hasta 1x10” ciclos.
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Fig. 16. Comportamiento a la fatiga de un acero AISI 1045 sin y con recubrimientos de TiN

de espesores 3,5y 7 um.
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También, se concluyd que los ensayos de fatiga en la region de vida temporal a un
numero de ciclos < 5x10°, las probetas recubiertas presentan una disminucién en la
resistencia a la fatiga cuando los resultados son comparados con los del substrato; esta
disminucién se incrementa con el aumento en el espesor de los recubrimientos.
Finalmente, con relacion al limite de fatiga de las probetas recubiertas, reportaron un

incremento de 40 MPa para el recubrimiento de 3 um de espesor y de 20 MPa para los

recubrimientos de 5 y 7 um de espesor.

Su et al. [1998b, 1998¢c y 1999a] reportaron una disminucion en la resistencia a la fatiga en
un acero AISI 1045 en condicion de recocido cuando es recubierto con depositos de TiN,
TiCN, CrN y CrCN de 3 um de espesor obtenidos por PVD mediante evaporacion por arco
eléctrico. Por otra lado, reportaron un incremento en el limite de fatiga para el mismo
substrato recubierto con los mismos depdsitos.

Las dimensiones y la rugosidad de las probetas de traccion y fatiga fueron las
mismas que las reportadas por estos autores (Su et al. [1998a]). Previo al proceso de
deposicion, los especimenes fueron desengrasados y limpiados quimicamente.
Posteriormente, estos fueron colocados en la cdmara a un vacio de 2x107 mbar, se
introdujo Ar a una presiéon de 2x10” mbar y subsecuentemente H,. La temperatura de la
camara fue mantenida constante a 400 °C. Finalmente, los especimenes fueron limpiados
mediante bombardeo i6nico utilizando un blanco de Ti" o Cr' y una mezcla de Ar' yH' a
un voltaje de polarizacion de -1000 V durante 30 min.

La sintesis de los recubrimientos fue llevada a cabo de acuerdo al siguiente
procedimiento: 1) el blanco de Ti o Cr puro fue calentado a su temperatura de evaporacion,
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luego se procedid con el proceso de deposicion de Ti. 2) se introdujo gas inerte N, o una
mezcla de gases N, y C¢H, a la camara; el N, fue utilizado para depositar los
recubrimientos de TiN y CrN, y la mezcla de N, y C¢H, para obtener los recubrimientos de
TiCN y CrCN; asi, este procedimiento dio como resultado una intercara de Ti o Cr de 0,1
pum de espesor, la cual mejoré la adherencia de los recubrimientos al substrato. Los

pardmetros de cada proceso de sintesis de los recubrimientos se presentan en la Tabla 3.

Tabla 3. Pardmetros de la sintesis de los recubrimientos de TiN, TiCN, CrN y CrCN

obtenidos por PVD mediante la técnica de evaporacion por arco eléctrico.

Pardmetros de la sintesis Recubrimientos

TiN TiCN CrN CrCN
Voltaje de polarizaciéon, V -120 -120 -150 -120 a-160
Corriente del arco, A 80 85 100 85
Temperatura de la camara, °C 400 400 400 400
Temperatura de evaporacion, °C 280-290 | 320-350 | 300-350 | 300-350
Presion parcial de N,, mbar 10-2 10-2 10-2 10-2
Presion parcial de C,Hg, mbar - 10-2 --- 10-2
Velocidad de deposicion, um h™! 3,66 3,66 3,2 2,2

En referencia al nimero de probetas y los parametros de control de los ensayos de
traccion y fatiga, fueron las mismas que las reportadas por estos autores (Su ef al. [1998a)).
Se concluyé que durante los ensayos de traccion, los recubrimientos fracturan por
debajo del esfuerzo de fluencia del substrato; es decir, en la region elastica del substrato.

Por otra parte, la elongacion y la reduccion en area de estos conjuntos de substrato +
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En la Fig. 17 se presenta el comportamiento a la fatiga en el cual cada punto

representa el promedio de ciclos a la fractura de diez probetas. El limite de fatiga se

determiné mediante el ensayo de un igual nimero de probetas hasta 10 ciclos.
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A Subtrato +3 ym TiCN
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A Subtrato + 3 ym CrCN
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Fig. 17. Comportamiento a la fatiga de un acero AISI 1045 sin ycon recubrimientos de

TiN, TiCN, CrN y CrCN de 3 um.

Se reportd que en los ensayos de fatiga en la region < 5x10° ciclos los conjuntos

substrato + recubrimiento presentan una disminucion en la resistencia a la fatiga cuando

son comparados con los resultados obtenidos del substrato. Por otro lado, con relacion al

limite de fatiga, se determin6 un incremento de 20 MPa para el recubrimiento de CrCN y

de 40 MPa para los recubrimientos de TiN, TiCN y CrN.
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Su et al. [1999b] reportaron disminucion en la resistencia a la fatiga en un acero AISI 1045
recocido cuando es recubierto con depositos de varias capas de TiN/Tide2 +3,2+2+3y
2+ 2+ 2+ 3 um de espesores de TiN/intercapas de 0,01 um de espesor de Ti. Por otra
parte, reportaron incrementos en el limite de fatiga para las mismas condiciones del
material recubierto.

Las dimensiones y rugosidad de las probetas de traccion y fatiga, el proceso de
desengrasado y limpieza previa a la deposicion del recubrimiento y la sintesis de los
recubrimientos fueron las mismas que la reportada por Su ef al. [1998a].

En la Fig. 18 se presenta el comportamiento a la fatiga de las probetas sin y con
recubrimiento. Concluyeron a partir de los ensayos de traccidon, que los recubrimientos de
varias capas de TiN/Ti fracturan en la region correspondiente a la zona eléstica del
substrato, ya que aparentemente estos recubrimientos no producen cambios en las curvas de
esfuerzo-deformacion real hasta la resistencia maxima del substrato. Por otro lado,
reportaron haber obtenido una disminucion apreciable en la elongacion y reduccion en area,
lo cual se hace mas marcado a medida que se incrementa el nimero capas de recubrimiento
de TiN/Ti.

Finalmente, a partir de los ensayos de fatiga en la region de vida temporal, se
reportd que las probetas recubiertas presentan una disminucidn en la resistencia a la fatiga
cuando los resultados son comparados con los del substrato, la cual es mas marcada con el
aumento en el nimero de capas de los recubrimientos de TiN/Ti. Ademas, reportaron que el
limite de fatiga sufre un incremento de 20 MPa para la condicion de recubrimientos de 2 +
3y2+2+3 um de espesores de TiN/T1i, y para la condicidon de recubrimiento de 2 + 2 + 2

+ 3 um de espesores de TiN/Ti no se produjo ninguna variacion.
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Fig. 18. Comportamiento a la fatiga de un acero AISI 1045 sin y con recubrimientos de TiN

de diferentes espesores y varias capas de TiN/Ti de diferentes espesores.

2.4 DUREZA ABSOLUTA DE LOS RECUBRIMIENT O DE BAJO ESPESOR

Uno de los problemas fundamentales involucrado en la determinacion de la dureza
absoluta de cualquier recubrimiento depositado sobre un substrato es, que la presion media
ejercida sobre el mismo, viene dada por una relacion no constante. Asi, dicha relacion es
bien conocida y empleada en la determinacion del numero de dureza Vickers de los

materiales, la cual se expresa como:
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VHN = 1,8544;2 )

donde: P es la carga aplicada y d es la diagonal de la huella o indentacion. En tal sentido,
Thomas [1987] propuso una ecuacidon que relaciona la microdureza del material (H) con la

diagonal de la indentacion, la cual se expresa como:

H=H,+> 3)

donde H, representa la dureza intrinseca del material y b un parametro que caracteriza el
cambio en la presion ejercida con la carga aplicada.

Otro problema fundamental que estd presente durante la determinacion de la dureza
del conjunto recubrimiento-substrato (H¢), consiste en que la dureza del recubrimiento es
afectada por el espesor de la misma y por la carga aplicada. En tal sentido, Biickle [1965 y
1973] consideré que ambas contribuciones del recubrimiento y del substrato deben ser

sumadas, tal como se presenta en la siguiente relacion:

H.=0H,+BH; 4)

donde: Hy es la dureza del recubrimiento, Hy es la dureza del substrato y los parametros a y
B determinan las contribuciones individuales del recubrimiento y substrato en la dureza

global, respectivamente. Ademas, las magnitudes relativas deben ser: oo + 3 =1.
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El modelo desarrollado por Jonsson y Hogmark [1984] considera que los
parametros o y 3 de la Eq. (3) son dados por las fracciones de areas del recubrimiento y
substrato que soportan la carga aplicada. Por consiguiente, la dureza del conjunto

recubrimiento-substrato puede expresarse como:

HC:[ A JHR+( As ]HS (5)
Ap + Ag Ap + A

en la cual se asume que la fraccion de area del recubrimiento, Ag/(Art+As), se relaciona con
la proporcion del espesor del recubrimiento con respecto a la diagonal, #/d, por medio de

una expresion polinomica de la forma siguiente:

2
ool
Ap + Ay d d

donde: C es una constante. Ademas, teniendo en consideracion la Eq. (3) la cual expresa

que la dureza del recubrimiento es Hy =H,z +bz/d y la dureza del substrato es
H,=H,,+b;/d . Por lo tanto, resulta que la dureza del conjunto recubrimiento-substrato,

segun este modelo, queda expresada por la relacion siguiente:

1 1
He=Hyg +g[bs +2Ct(H _Hos)]"‘dz&Cf(bR —bg)-C*t*(Hy _Hos)] 7
1

d

C*t*(bg —by)
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También, se ha reportado que este modelo describe correctamente los resultados cuando la
relacion entre la profundidad de la indentacion (/) y el espesor del recubrimiento, #/4, esta
en del intervalo 0,07 - 0,2.

Chicot y Lessage [1995], Biickle [1965] y Burnett y Rickerby [1990] propusieron
otros modelos de determinacion de la dureza, en los cuales se considerd6 en forma
simultanea estos dos problemas que afectan la determinacion de la dureza absoluta. En tal
sentido, Chicot y Lessage [1995] consideran que los parametros o y 3 de la Eq. (4)
representan fracciones de volumenes del recubrimiento y substrato, los cuales contribuyen
en la zona plastica; asi, la relacion final de la microdureza del conjunto queda de la forma

siguiente:

3. gt 13e/2 3.3 ;/2
He = tan't et 1= tan'e g Hy
3 tl(HN"” .\’ ®)
—tanmf;— — r—| =% Hg
2 d|\ Eq o

donde, nuevamente se utiliz6 la Eq. (3). Ademas, representa el semidngulo del indentador
(74°) vy Es y Er son los modulos de Young del substrato y del recubrimiento,
respectivamente.

Korsunsky ez al. [1998] propusieron un modelo que describe la dureza en funcion
del conjunto recubrimiento-substrato en la escala desde la macro-Vickers, donde los
resultados son dominados por el substrato, hasta cargas sumamente bajas del orden de las
nanoindentaciones, los cuales son dominados por el recubrimiento. Asi, el modelo se

expresa como:



+HR+HS

1+d°/k ©)

donde: Hsy Hp son obtenidas a partir de la Eq (3) y k& representa un pardmetro del material.

2.5 BOMBARDEO IONICO

El bombardeo i6nico (BI) es una de las técnicas de deposicion fisica en fase vapor
(PVD), la cual fue descubierta por Grove [1842] cuando observo que la superficie de un
solido (blanco) podia ser desgastada por un flujo de iones positivos acelerados que chocan
sobre la misma. Asi, el BI es un proceso mediante el cual &tomos neutros o iones altamente
energéticos (superior a 30 eV), generados en un plasma y acelerados hacia el blanco
colocado a un potencial negativo (catodo), produce la salida de uno o mas atomos o
moléculas por transferencia de momento, lo cual constituye un proceso mecanicamente
activado. Adicionalmente, el bombardeo idnico se realiza en una camara al vacio, en la
cual entra un gas de trabajo que generalmente es hidrogeno (ver Fig. 19). Por otro lado,
existen otras técnicas de PVD como las siguientes: implantacion idnica, evaporacion,

bombardeo 16nico, deposicion asistida por plasma y arco eléctrico.

47
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Fig. 19. Esquema de la cadmara de bombardeo i6nico.

Berry [1968] reportd que el bombardeo ionico fue utilizado en la década de los
afios 1930-1940, para depositar peliculas magnéticas conductoras sobre discos plasticos (es
decir, discos de fondgrafos) y que a finales de la década de los afios de 1950-1960 dicho
proceso fue utilizado para depositar a gran escala peliculas de TaN sobre lotes de
capacitores y resistores, motivo por el cual se desarrollaron sistemas en linea con el fin de
reducir los tiempos de producciéon. Wehner [1955] descubrid6 que una descarga
incandescente por radio frecuencia (RF) podia ser utilizada conjuntamente con un blanco
aislado eléctricamente de SiO,; posteriormente, esta técnica ha tenido gran influencia en el
desarrollo de componentes eléctricos, circuitos microelectronicos y productos del éarea

Optica.

2.5.1 BOMBARDEO IONICO POR MAGNETRON

El bombardeo i6nico por magnetron constituye la técnica mas avanzada para la
obtencion de recubrimientos de buena calidad mediante bombardeo 16nico. Los plasmas, en
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general, son moderadamente conductores, por lo cual la aplicaciéon de campos eléctricos
produce débiles perturbaciones. Sin embargo, la aplicacion de campos magnéticos puede
producir efectos muy significativos. Asi, una particula cargada al moverse en un campo

magnético experimenta una fuerza, F,,, expresada de la manera siguiente:

F, :q(va) (10)

donde: ¢ es la carga de la particula, v es su velocidad y B es el campo magnético. Asi, una
particula cargada al moverse en angulo perpendicular a un campo magnético, experimenta
una fuerza que hace que la particula se mueva en una trayectoria de orbita circular, r, como
resultante de igualar las fuerzas centripetas y magnéticas, lo cual es expresado por la

relacion siguiente:

myv,

an

donde: m es la masa de la particula y v, es la componente de la velocidad perpendicular al

campo magnético. Es por ello que, si existe una componente de velocidad de la particula
paralela al campo magnético, se induce en la misma una trayectoria helicoidal. Ademas, la
ecuacion anterior puede ser escrita en términos de la energia cinética de la particula, E,, de

la forma siguiente:
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al continuar con el analisis y aplicando el campo eléctrico, el mismo electrén experimenta
una fuerza constante orientada hacia la parte superior de la pagina, lo cual es el resultado

de la relaciéon Fj = qE . Al sobreponer los dos campos, la particula en el recorrido hacia

abajo de la orbita circular sufre una desaceleracion; por otro lado, en el recorrido hacia
arriba de la oOrbita ésta se acelera y el radio efectivo de la drbita aumenta. Por lo tanto, este
caso de movimiento ciclico es una trayectoria media de deriva efectiva hacia la derecha, en
la direccion perpendicular a los campos magnéticos, la cual es conocida como la velocidad
media de arrastre del producto E x B, siendo la base para un gran nimero de técnicas de

procesos con plasmas, incluyendo el magnetron.

4 x x x b 4 1 x b4 x x

Electrén D Esac elerado

} x x o b 4 o x
- - Meowmmiento nuevo
7’ ‘\,/ H\- /'F ——-

\'
%\ x ,1:: x Y x X x
Acelerado —--l [
v/ ’ |‘ [}
b x x “ x \'::: » 2 X x %
Acelerade D ezacelerado

x x b b X x x x x X x

x x x x x x x x X x »

'-EJ.ahpig;im E o —

Fig. 20 Movimiento de los electrones en campos magnéticos y eléctricos. El campo

eléctrico vertical (E), y el campo magnético es perpendicular al plano del papel (B).

La velocidad media de arrastre v, g, puede ser calculada a partir del movimiento

de una particula la cual puedes ser:
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E
VixB = E (14)

2.5.2 APLICACIONES DE CAMPOS MAGNETICOS EN PLASMAS

Hill [1986] reportd que en la década de 1970 - 1980 se realizé la innovacion mas
importante de este método de deposicion, la cual consistio en la adicion de un campo
magnético en el blanco metélico con el fin de hacer local la accion del plasma en ese
blanco, con lo cual se libera una mayor cantidad de atomos y se obtiene una mayor
velocidad de deposicion. De esta forma, el bombardeo i6nico con un magnetron se
convirtid en una técnica comercialmente competitiva en comparacion con otras técnicas de
deposiciéon de peliculas delgadas, tal como la evaporacion. Ademas, se redujo el
calentamiento del substrato durante el crecimiento del recubrimiento, permitiendo que por
primera vez se pudiese obtener recubrimientos de alta calidad sin calentar el substrato. Es
decir, se pudo contribuir a la deposicion de recubrimientos sobre semiconductores y
conductores metalicos multicomponentes como AlSi, AlCu y AlISiCu sensibles a las altas
temperaturas, McLeod y Hartsough [1977]. Esto puede ocurrir debido a que el
movimiento de los electrones en presencia de un campo eléctrico y un campo magnético es
igual al producto vectorial de ambos campos; es decir, en una trayectoria perpendicular a
las dos direcciones de los campos; en este caso, el electron se movera en una trayectoria
helicoidal en las cercanias de la superficie del blanco, como se puede observar en la Fig.
20. Mah et al. [1974] reportaron la deposicion de recubrimientos resistentes al desgaste;
Schiller et al. [1987] reportaron haber depositado aleaciones a base de Cr sobre partes

automotrices plasticas.
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La disposicion ortogonal de los campos eléctricos y magnéticos confina los
electrones en la superficie del catodo. Asi, a esta disposicion se le conoce como
magnetron. Un ejemplo de este caso es el magnetron plano circular, el cual consiste de un
catodo formado por un conjunto de magnetos o electromagnetos enfriados mediante agua.
Los polos de los magnetos estan orientados de forma tal que el eje central del mecanismo
es un polo y su periferia un anillo que es el otro polo, tal como se presenta en la Fig. 21;
asi, las lineas de campo magnético viajan del polo central al externo, describiendo una
trayectoria tipo pardbola en la superficie del catodo; es decir, perpendicular al campo
eléctrico, produciendo un movimiento del electron en forma de espiral, tal como se
describio. Por lo tanto, la probabilidad de colision electron-molécula serda mayor y
producira un aumento en la ionizacidén y en consecuencia un plasma mas denso, lo cual
conlleva a mayores corrientes ionicas y altas velocidades de deposicion en comparacion

con las obtenidas por un sistema convencional.

Magnético

campo ||| ]| Sampoeléctrico| | || ]]

Blanco

Trayectoria
del electrén

Fig. 21. Bombardeo 16nico asistido con magneto

Por otro lado, existen otros catodos donde el area es rectangular para compensar las
pérdidas debido a efectos de gradientes del campo magnético cerca de los extremos del
magnetron, ya que los campos son incrementados ligeramente en cada extremo. Las

principales ventajas de confinar el plasma mediante la técnica del magnetron son: 1)
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incrementar las velocidades de deposicion; 2) reducir el bombardeo ionico dirigido a las
paredes de la camara; 3) disminuir el calentamiento del substrato; 4) reducir los
requerimientos de alta presion del gas de trabajo; 5) facilidad de aplicar a escala industrial.

Wimdow y Savvides [1986] introdujeron el concepto de magnetron desbalanceado,
en el cual el disefio general de magnetron circular plano fue modificado. Esto fue realizado
fortaleciendo uno de los polos magnéticos con la finalidad de generar lineas de campo
magnético mas amplias en uno de los polos, de forma tal que estas atraviesen el substrato y
que los electrones no estén confinados a la superficie del blanco. Asi, el flujo de electrones
que sale del blanco puede arrastrar iones y acercar el plasma hacia el substrato
contribuyendo de este modo con la preparacion superficial del substrato. Existen siete
configuraciones de magnetrones desbalanceados, los cuales se pueden agrupar en tres
categorias: 1) polo central mas fuerte, 2) polo exterior mas fuerte y 3) cercanamente
balanceados. También, reportaron que el flujo de iones en la region del substrato aumenta
linealmente con la corriente de descarga sin estar significativamente influenciado por la
presion total del sistema.

Musil y Kadlec [1990] depositaron peliculas de TiN a distancias del
blanco/substrato de 200 mm, obtenidas a densidades de corriente idénica de 6 mA/cm® con
voltajes de -5 a -100 V, lo cual fue importante para muchas aplicaciones industriales. El
magnetrén desbalanceado tiene un beneficio adicional que consiste en la que energia
i6nica asi como el flujo de iones pueden ser variados casi independientemente, lo cual
permite investigar los parametros del proceso relacionados con la microestructura final de
los recubrimientos.

La otra variacion del proceso es que se generd un campo magnético cerrado en el

interior de la camara, el cual es denominado “Sistema Multimagnetron de Campo
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Cerrado”, tal como se presenta en la Fig. 22; el gran aporte de esta variacion es que para
este proceso de deposicion no es necesario tener una cara de la muestra paralela al blanco,
debido a que el plasma envuelve lo que se encuentra dentro del reactor, permitiendo

recubrir muestras de geometria muy compleja.

Fig. 22. Sistema multimagnetrén

de campo cerrado.

En las Figs. 23-25 se presentan las variaciones en la velocidad de deposicion,
densidad de corriente i6nica, relacion i6n a atomo de T1 en funcion del voltaje negativo de
polarizacion del substrato, lo cual fue obtenido al incrementar rapidamente la densidad de
corriente idonica y luego mantenida entre ~0,6 y 0,8 mA cm’, produciendo un flujo de iones
bombardeado de 0,3 a 0,4 iones por atomo de Ti depositado, el cual es un valor tipico para
los magnetrones convencionales.

Adicionalmente, en las Figs. 26 y 27 se presentan la variacion de la presion parcial
de N, del mismo y la velocidad de deposicion en funcidn del flujo de N,. Al relacionar las
Figs. 26 y 27, se puede observar que operaciones estables en el punto B no son facilmente
obtenidas por el método de puntos fijos, dado que un aumento relativamente pequeio de

flujo produce una gran disminucion en la velocidad de deposicion, produciendo un rapido
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aumento de la presion parcial de gas de los especimenes reactivos que estan frente del
blanco, lo cual es conocido como “envenenamiento’ del blanco. Este efecto trae como
consecuencia dificultades para mantener la estequiometria del recubrimiento de TiN. En la
Fig. 28 se presenta la microdureza Vickers del recubrimiento de TiNy en funcién del flujo
de N, en el cual se presenta que la microdureza aumenta continuamente con el flujo de
nitrégeno hasta obtener un recubrimiento de TiN estequiométrico. Luego, si el flujo critico
del gas reactivo es excedido, la microdureza cae abruptamente como consecuencia del

“envenenamiento” del blanco.
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Fig. 23. Velocidad de crecimiento en funcion del voltaje de
polarizacion del substrato para un recubrimiento de TiN

depositado a 300 °C (Petrov et al. [1989]).
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Fig. 24. Densidad de corriente de iones en funcion del voltaje
de polarizacion del substrato para un recubrimiento de TiN

depositado a 300 °C (Petrov ef al. [1989]).
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Fig. 28. Microdureza (NHV(o) vs velocidad
de flujo del nitrégeno, para recubrimientos de

TiN, (Miinz and Hofmann [1983]).

Se han realizado avances importantes para controlar en forma automatica el flujo
del gas reactivo. Asi, Sproul y Tomashek [1984], Affinito y Parsons [1984], Schiller et
al. [1987] y Gogel [1987] desarrollaron controladores mediante espectrometros de masa,
microprocesadores, monitores de emision del plasma, y monitores Opticos del gas,
respectivamente.

En la Fig. 29 se presenta el modelo de crecimiento de la pelicula y sus
caracteristicas microestructurales en funcion de la presion parcial del gas y la temperatura
del substrato. Este modelo fue propuesto por Movcham y Demchin [1969], luego
expandido por Thorton [1974] especificamente aplicado a recubrimientos obtenidos por

bombardeo i6nico.



Eombardeo Iénico

Fig. 29. Morfologia y estructura de un recubrimiento en funcion de la temperatura
homologa T/Ty, y la presion del gas en el bombardeo o energia de deposicion por
atomo; region 1) estructura porosa; T) zona de transicion; 2) estructura columnar;
3) recristalizacion del material depositado; T (K) es la temperatura del substrato;

Tm (K) es el punto de fusion del material.

Finalmente, Teer [1988 y 1989] report6é la primera aplicacion industrial,
utilizando un sistema de tres magnetrones desbalanceados en arreglo vertical, el cual fue
utilizado para recubrir herramientas de corte.

Los aceros inoxidables austeniticos 316L poseen excelentes propiedades
criogénicas y buena resistencia a altas temperaturas, sus propiedades mecanicas son
similares a los aceros de medio carbono pero ofrecen excelente resistencia a la corrosion
generalizada por exposicion a la atmosfera, medios acuosos y a acidos. Davis ez al. [1994]
reportaron que el molibdeno imparte a los aceros inoxidables tipo 316L mayor resistencia

tanto a los 4cidos acético y fosforico como también a las soluciones clorinadas. Sin
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embargo, estos aceros se caracterizan por tener baja resistencia al desgaste y al rallado. Es
por ello, que se han realizado tratamientos superficiales mediante técnicas de nitruracion
por implantacion idnica, nitruracion mediante plasma pulsado e implantacién de idnes por
inmersion en plasma, con el fin de mejorar su propiedades triboldgicas sin disminuir la
resistencia a la corrosion, Terwagne et al. [2000].

El objetivo de la presente investigacion es determinar el efecto de la estequiometria
de tres recubrimientos a base de TiN y ZrN depositados en un substrato de acero inoxidable
316L, sobre el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga corrosion en un medio al 3 % en
peso de NaCl, y establecer el mecanismo de fractura de estos conjuntos, tema de
investigacion que en los ultimos afios ha adquirido gran relevancia debido, por una parte, a
los elevados costos ocasionados por los fenomenos de corrosion y desgaste, y por otra
parte, debido a la importancia del fenomeno de fatiga en la falla catastrofica de
componentes, lo cual pudiese ser potenciado por los tratamientos de superficie aplicados al

substrato.
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3 TECNICAS EXPERIMENTALES

En esta investigacion se utilizd un acero inoxidable austenitico AISI 316L en barras
estandar de didmetro 12,7 mm, el cual fue adquirido en la empresa VENCRAFT C.A. La
finalidad de este trabajo fue estudiar el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga en una
solucion de agua al 3 % en peso de NaCl de siete grupos o condiciones del material, los
cuales fueron: () metal base; (i7) metal base + recubrimiento de TiNy; (iii) metal base +
TiNp; (iv) metal base + TiN¢; (v) metal base + recubrimiento de ZrN,; (vi) metal base +
ZrN, y (vii) metal base + ZrN,.. La composicion quimica promedia del acero 316L, en % en
peso fue: 0,021 C, 0,35 Si, 1,40 Mn, 0,030 P, 0,008 S, 16,84 Cr, 2,22 Mo, y 11,38 Ni.
Ademas, entre sus propiedades estaticas se tienen que el esfuerzo de fluencia a 0,002 de
deformacion fue de 480 MPa y la resistencia a carga maxima fue de 686 MPa, las cuales
fueron proporcionadas por el fabricante de ese acero.

En este capitulo se presenta un diagrama de flujo de la metodologia experimental,
el cual comienza desde la etapa de dimensionamiento y determinacion del nimero de
probetas de fatiga y traccion y especimenes planos para caracterizar los recubrimientos de
TiNy, TiNg, y TiN¢ (TiN,), y ZrN,, ZtN, y ZrN. (ZrN,). Dicha caracterizacion consistio en
determinar: espesor, dureza, composicion quimica y esfuerzos residuales. Se realizd un
estudio de la superficie de fractura en algunas de las probetas que fallaron por fatiga al aire

y fatiga-corrosion en la region de vida temporal y probetas ensayadas en traccion.



3.1 DIAGRAMA DE FLUJO DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL
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3.2 DIMENSIONAMIENTO DE LAS PROBETAS Y ESPECIMENES

Las dimensiones de las probetas de fatiga y fatiga-corrosion se obtuvieron del
manual de la maquina de fatiga a flexion rotativa. Las dimensiones de las probetas de
fatiga fueron: longitud total de 101,6 mm, didmetro de la seccion de agarre de la probeta de
12,7 mm, radio continuo de la seccién de ensayo 58,74 mm y diametro minimo de la
seccion de ensayo 6,25 mm, tal como se presenta en la Fig. 30.

Las dimensiones de las probetas de traccion se obtuvieron de la norma de la ASTM
Designacion A-370. Estas fueron las siguientes: longitud total de la probeta de 120 mm,
didmetro de la seccion de agarre de la probeta de 12,7 mm, longitud de la secciéon de
ensayo 32 mm, didmetro de la secciéon de ensayo 6,35 mm y radio de acuerdo entre la
seccion de ensayo y la seccion de agarre de la probeta de 5 mm, tal como se presenta en la
Fig. 31.

Asi mismo, se prepararon especimenes tipo paralelepipedo, tal como se presenta en
la Fig. 32, los cuales son utilizados para caracterizar los recubrimientos de TiN, y ZrN,,
principalmente para determinar los esfuerzos residuales en los recubrimientos mediante la
técnica de difraccion de rayos-X. También, se prepararon especimenes tipo disco (ver Fig.
33), para determinar la composiciéon quimica de los recubrimientos y la microdureza del

substrato y de los recubrimientos.
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Fig. 30. Esquema de las probetas para ensayos de fatiga y fatiga-corrosion de
acuerdo con las recomendaciones sugeridas por el manual de la maquina de

ensayos de fatiga flexion rotativa.
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31. Esquema de las probetas para ensayos de traccidon de acuerdo con las

recomendadas sugeridas por la norma de la ASTM A 370.

Por otro lado, la norma de la ASTM Designacion E-739 [1997] recomienda que

para obtener una ecuacion confiable de Basquin [1910] es necesario ensayar veinticuatro

(24) probetas de fatiga o fatiga-corrosion distribuidas en cuatro (4) niveles de esfuerzo y

por cada uno de estas seis (6) probetas. En cuanto a la determinacion del limite de fatiga se
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utiliza el método de la escalera, para el cual se ensayard como minimo quince (15)

probetas, de acuerdo a lo reportada por Dieter [1986].

Las propiedades estaticas reportadas corresponden a tres (3) probetas en traccion.

El nimero de especimenes planos tipo paralelepipedo fue dos (2) y los especimenes planos

tipo disco fueron diez (10).

De esta manera, se maquinaron probetas y especimenes adicionales a las descritas

previamente con el fin de eliminar los resultados que se desvien significativamente del

promedio.
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Fig. 32. Esquema de las probetas planas tipo paralelepipedo.
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Fig. 33. Esquema de las probetas planas tipo disco.
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3.3 MAQUINADO DE LAS PROBETAS Y ESPECIMENES

El maquinado de las probetas y de los especimenes se inicidé con un corte
sobredimensionado mediante una sierra alternativa marca Ercote, modelo 320. Las
longitudes sobredimensionadas de las probetas de fatiga y traccion fueron 105 y 125 mm,
respectivamente; igualmente, las longitudes sobredimensionadas de los especimenes
planos tipo paralelepipedo y disco fueron 25 y 15 mm, respectivamente.

Posteriormente, en un torno mecanico marca Colchester. Los especimenes fueron
refrentados con la finalidad de obtener barras de 101,6 y 120 mm de longitud calibrada,
para las probetas de ensayos de fatiga y traccidn, respectivamente. Posteriormente, se
realiz6 un biselado para eliminar todas las partes cortantes de los especimenes. Por ultimo,
se taladraron agujeros en una de las caras de los extremos de las probetas con la finalidad
de que éstas pudiesen ser soportadas mediante un centro punto en un torno de control
numérico.

El maquinado de la seccion de ensayo de las probetas de fatiga y de traccion, fue
realizado en un torno de control numérico marca H. Ernault Somua, modelo 600N. Asi,
se obtuvieron probetas idénticas con un diametro menor sobredimensionado de la seccidén
de ensayo de 6,45 y 6,35 mm para las probetas de fatiga y traccion, respectivamente.

Luego, en uno de los extremos de las probetas se realizé un agujero de didmetro de
~2 mm, con la finalidad de sujetar dichas probetas durante la etapa de deposicion de los

recubrimientos. El agujero fue realizado con un taladro vertical marca Victoria Works.
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probeta de 300 rpm; produciendo asi un lijado diagonal libre de entallas circunferenciales
generadas durante el maquinado o por las lijas de nimero menores, las cuales podrian haber

actuado como fuentes de iniciacion de grieta de fatiga durante los ensayos.

3.4 DETERMINACION DE LA RUGOSIDAD

La rugosidad de las probetas fue obtenida mediante un microscopio de

interferometria Optica marca ZYGO (ver Fig. 34). El nimero de especimenes utilizados

Fig. 34. Perfilometro utilizado para determinar

las rugosidades de las probetas y especimenes.
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para determinar la rugosidad del substrato antes y después de aplicar los recubrimientos
fue: 4 de cada 68 de las probetas de fatiga, 1 de cada 5 de las probetas de traccion, 1 de
cada 2 de los especimenes planos tipo paralelepipedo y 1 de cada 10 de los especimenes

planos tipo disco.

3.5 DEPOSICION DE LOS RECUBRIMIENTOS DE TiN, Y ZrN; MEDIANTE LA
TECNICA DE BOMBARDEO IONICO (SPUTTERING)

La deposicion de los recubrimientos tanto de TiNy, TiNp y TiN¢ (TiN,) como
también de ZrN,, ZrN, y ZrN. (ZrN,), fue realizada por la empresa Teer Coating Limited,
en Hartlebury, Worcestershire, UK., mediante un sistema de bombardeo 16nico, a través
de un magnetrén desbalanceado de campo cerrado. Cada magneto tiene un area de 300 X
125 mm.

La composicion o pureza de los blancos de Ti1 y Zr fue de 99,95 con impurezas de
Zr cuando el blanco es de Ti y viceversa. Por otro lado, la calidad de los gases de Ar y N
fueron de tipo para investigacion; es decir, que la cantidad de impurezas es sumamente
baja.

Antes de iniciar el proceso de limpieza y desengrasado de las probetas, la presion de
la camara fue de 10” Torr. Subsecuentemente, la limpieza es llevada a cabo a una presion
parcial de Ar igual a 1,5x10'3 Torr, voltaje de polarizacion de 1000 V, corriente 0,5 A y un
tiempo de limpiado de 25 min. Ademads, durante este proceso de limpieza las probetas
alcanzan una temperatura de 200 °C. Finalmente, 1a limpieza y la hermeticidad del sistema

siempre se verifican antes de llevar a cabo el proceso de deposicion; para ello, se realiza
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una prueba a una velocidad de deposicion dada ya que es mucho mas sensible que un
espectrometro de masa; asi, este resultado asegura que la contaminacién sea minima.

La deposicion de los recubrimientos se realiza a una presién de 1,5x10” Torr,
voltaje de polarizacion del substrato de -50 V y corriente de polarizacion del substrato de
10 A. Por otro lado, durante la deposicion del recubrimiento, el substrato no supera la
temperatura de 200 °C.

Para garantizar la estequiometria de los recubrimientos ya sea de TiNy o de ZrNy, se
usa un Monitor de Emision Optica (MEO) para supervisar el plasma, luego mediante un
sistema de valvula piezoeléctrica se controla el fluyjo de nitrégeno.

Para la deposicion se fija (ajustando el voltaje del fotomultiplicador) el magnetrén
del bombardeo i6nico al nivel madximo de 100 % de emisién metalica, a la potencia
requerida sin que esté presente ningun gas reactivo. El nivel deseado de nitrogeno es fijado
en el comparador del control, por ejemplo "55%", y el controlador admite gas reactivo
hasta que la sefial de la emision Optica se reduce a 55% de su valor original. El controlador
mantiene el mismo automaticamente durante la deposicion.

La técnica de MEO esencialmente controla el flujo de &tomos metélicos que salen
del blanco por lo que la estequiometria de los recubrimientos reactivos depositados en el
substrato dependeran del flujo de gas reactivo y de las condiciones del blanco. Por lo tanto,
la técnica de MEO proporciona un método confiable para mantener estable las condiciones
del bombardeo i6nico.

Para la deposicion de los recubrimientos de nitruro de titanio se us6 como gas
reactivo N, fijando en el comparador del control de niveles 55, 65y 75% lo cual condujo a

la formacion de recubrimientos de TiNss, TiNges y TiN¢ 75 (TiN,), respectivamente; para
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los otros recubrimientos a base de Zr se usé N, a niveles de 50, 60 y 70% conduciendo a

recubrimientos de ZrNy so, ZrNo o y ZtNo 70 (Z1N,), respectivamente.

3.6 DETERMINACION DEL ESPESOR DE LOS RECUBRIMIENTOS

La medicion de espesor de los recubrimientos de TiN, y ZrN, fue realizado
mediante la técnica de la calota esférica (Calotest, ver Fig. 35). Esta técnica consiste en la
realizacidon de un crater esférico en una probeta plana, en la cual dicho crater es producido
por la friccién generada con una bola de acero endurecido y pasta de diamante. Esta bola
gira sobre si misma debido a que es soportada por la probeta e impulsada por un eje
rotatorio. El radio de la bola (Rp) es de 19 mm. Este estudio fue conducido utilizando dos

(2) especimenes tipo disco para cada condicidon del material recubierto.
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Fig. 35. Equipo de ensayo de calota esférica utilizada para determinar el espesor de

los recubrimientos.

Una vez obtenidos los crateres, se midieron las distancias D, y D, (ver Fig. 36)
mediante la utilizacion de un analizador de imagenes marca LECQO, modelo 500 y una
lupa estereoscopica marca Nikon, modelo SMZ-U. Posteriormente, los valores de Rj, D,,
y D, fueron sustituidos en la Ec. (15), la cual proporciona un valor del espesor del

recubrimiento.

E=%(/4R§ — D2 - \J4R} —Df,) (15)
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Fig. 36. Esquema de la medicion de las distancias D, y D.s en la técnica de la

calota esférica.

3.7 DETERMINACION DE LA MICRODUREZA DE LOS RECUBRIMIENTOS

Las mediciones de microdureza fueron realizadas mediante un microscopio Optico
marca Leitz, modelo metallux el cual tiene acoplado un indentador Vickers. Para cada
condicion de material se utilizaron cargas de: 5, 10, 25, 50, 100, 200 y 400 g las cuales se
aplicaron durante 15 s en la superficie de los especimenes. Para cada una de las cargas se
realizaron doce (12) indentaciones, tal como lo recomiendan las normas de la ASTM

Designacion B-578 y E-384. Las mediciones de las diagonales de las indentaciones para las
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cargas aplicadas de 5 y 10 g, fueron realizadas mediante un microscopio electronico de
barrido. Este estudio fue conducido utilizando dos (2) especimenes tipo disco para cada

condicion del material sin y con recubrimiento.

3.8 DETERMINACION DE LA COMPOSICION QUIMICA EN LOS

RECUBRIMIENTOS

La composicion quimica en la superficie de los recubrimientos de TiNg s, ZrNy 50, ¥
ZrNy 70 fue determinada mediante la técnica de espectrometro de masa neutral asistido por
bombardeo (SNMS), marca Leybold, modelo INA 3. Este estudio fue conducido utilizando

un (1) espécimen tipo disco para las condiciones de recubrimientos TiNg, ZtN, y ZrN..

3.9 DETERMINACION DE LOS ESFUERZOS RESIDUALES EN LOS

RECUBRIMIENTOS

La medicién de los esfuerzos residuales fue realizada mediante la técnica de
difraccion de rayos-X (XRD) en un difractometro totalmente automdtico marca

SIMENS modelo D500, el cual posee una fuente de Cu K, de longitud de onda de

radiacion A =0,15406 nm y un monocromador secundario.
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3.10 ENSAYOS DE TRACCION

Los ensayos de traccion fueron realizados en una maquina Instron modelo 8502
(ver Fig. 37). Estos ensayos fueron llevados a cabo mediante un programa de computadora
para ensayos mecanicos. Los parametros de control fueron: velocidad de desplazamiento de
la mordaza movil (actuador) de 3 mm min” y una sensibilidad de registro de datos de 3 pts
s, Estos ultimos corresponden al alargamiento de la probeta (AL;) y a la carga aplicada
(F7).

Mediante un vernier digital se realizd la medicion del diametro inicial (d,) para
determinar el area inicial (4,) de la seccion transversal de la probeta. Cabe mencionar que
los promedios de las propiedades estaticas para cada condicion de material fueron
obtenidos a partir de tres (3) ensayos de traccion. Cada ensayo fue realizado utilizando una
distancia entre los cabezales de 5 mm, tal como se presenta en la Fig. 37. En el detalle A de
la Fig. 37 se presenta el montaje de la probeta en el actuador, es decir, antes de ser instalada

completamente para realizar el ensayo de traccion.
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Fig. 37. Fotografia de la maquina utilizada para realizar los ensayos de traccion. (A) detalle

del montaje de las probetas.
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3.11 ENSAYOS DE FATIGA

Los ensayos de fatiga al aire y bajo ambiente corrosivo fueron realizados en una
maquina de fatiga flexion rotativa fabricada por Fatigue dynamics Inc., modelo RBF-200
(ver Fig. 38).

El comportamiento a la fatiga al aire se describe completamente mediante la
resistencia a la fatiga (ecuacion de Basquin) y el valor de limite de fatiga. El
comportamiento a la fatiga-corrosion queda completamente definido s6lo mediante la
ecuacion de Basquin.

El montaje de las probetas fue llevado a cabo de la forma siguiente: los extremos de
la probeta fueron sujetados mediante mordazas al eje conico y al eje del motor. El primero
estd conectado a una barra rectangular graduada en funciéon del momento flector (M), el
cual es producido por la pesa que produce la carga aplicada con lo cual se produce en cierta
region de la superficie de la probeta el nivel de esfuerzo (S), dado por la siguiente ecuacion:

s=Mc
1

(16)

donde: ¢ es la distancia desde el eje neutro de carga hasta la superficie de la probeta (¢ =
dy/2), d, es el didmetro inicial de la menor seccion de ensayo de la probeta; / es el momento

polar de inercia, el cual para una barra de seccidn circular se expresa como:

nd}
I= o4 (17)
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Sustituyendo en la Ec. (16) y despejando M, se obtiene:

M =11,0955*S*d} o (M =0,0982*S*d>) (18)

donde: S es dada en MPa o (Ibf/pulg?), d, en mm o (pulg) y M en N*mm o (Ibf+pulg). Por
lo tanto, la Ec. (18) representa el momento flector en funcién del nivel de esfuerzo ciclico
del ensayo y del diametro de la seccion de ensayo de la probeta. Todos los ensayos de

fatiga fueron realizados a una frecuencia de 50 Hz (3000 rpm).

Eje conico |

Fig. 38. Maquina de ensayo de fatiga flexion rotativa.

3.12 ESTUDIO FRACTOGRAFICO

El estudio fractografico fue realizado en una equipo marca HITACHI, modelo

S-2400 (20 kV), ver Fig. 39.



Se estudio6 el inicio de la superficie de fractura por fatiga de algunas de las probetas
ensayadas a fatiga al aire y fatiga-corrosion a los niveles menores y mayores de esfuerzo
correspondientes a los utilizados para determinar cada ecuacion de resistencia a la fatiga de
las condiciones del material recubierto.

Ademas, mediante esta técnica se midieron las diagonales de las indentaciones
Vickers realizadas con carga aplicada de 10 y 5 g para las siete condiciones de material
ensayado.

Por otra parte, también se realizé un estudio fractografico en unas de las probetas

ensayadas en traccion para las condiciones de material recubierto.

Fig. 39. Microscopio electronico de barrido.

79



80

4 RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan: los resultados obtenidos aplicando cada una de las
técnicas experimentales descritas, sus correspondientes graficas, un andlisis que en varios
casos se resume en tablas y se elaboran conclusiones de cada técnica. Asi, se obtuvo tanto
la rugosidad de las probetas y especimenes como también el espesor, perfiles de
composicion quimica, esfuerzos residuales y dureza en los recubrimientos. Ademas, para
los conjuntos substrato + recubrimiento se obtuvo: las propiedades estaticas y dinamicas.

Finalmente se presenta un estudio fractografico conducente a explicar el
comportamiento a la fatiga al aire y fatiga-corrosion obtenido para cada condicion del

material recubierto en comparacion con los resultados obtenidos del substrato.

4.1 RUGOSIDAD DE LAS PROBETAS Y ESPE CIMENES

En la Fig. 40 se presentan los perfiles de rugosidad obtenidos tanto de las probetas
para ensayos de fatiga y traccion como también de las muestras tipo disco y tipo
paralelepipedo. En esta figura se presentan los resultados de rugosidad mas frecuentes para
cada tipo de probeta, sin y con recubrimiento.

Cabe mencionar que para determinar la rugosidad se requiere especificar en el
programa del equipo, el tipo de superficie. Asi, en la probeta para ensayos de traccion la
superficie fue especificada como cilindrica; para las muestras tipos disco y paralelepipedo

la superficie especificada fue plana, lo cual geométricamente es correcto. Sin embargo, en
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la probeta para ensayos de fatiga la superficie fue especificada como cilindrica debido a que

ésta geometria es la que mas se ajusta de acuerdo a las opciones de dicho programa.
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Fig. 40. Perfiles de rugosidad: (a) probeta para ensayos de fatiga, (b) probeta para ensayos

de traccion, (c¢) probeta tipo disco y (c¢) probeta tipo paralelepipedo.

Aunque el nimero de probetas estudiadas fue muy bajo, cabe recordar que todas las
muestras fueron pulidas con papel esmeril de SiC numero desde 100 hasta 1200 y con un
procedimiento idéntico para cada una de ellas. Por lo tanto, dado que ninguno de los
resultados de rugosidad supera el valor de 0,20, el cual es exigido por la norma de la
ASTM Designacion 606, especificamente en las probetas para fatiga, se puede concluir que
sobre la base del nimero de probetas estudiadas, estas cumplen con el acabado superficial

exigido por la Norma y por ende los resultados de fatiga que se obtendran pueden ser

reproducidos.



4.2 ESPESOR DE LOS RECUBRIMIENTOS

En las Tablas 4 y 5 se presentan los valores de D., y D, (especificados en la Fig.
36) realizados en los recubrimientos de TiN, y ZrN,, respectivamente. Cada valor de D, y
D, corresponde a un valor promedio obtenido de cuatro mediciones realizadas en un
mismo crater. Por otro lado, las primeras dos mediciones corresponden a una probeta y las
otras dos corresponden a otra probeta.

En las mismas Tablas 4 y 5, se presentan los espesores calculados mediante la Ec.

(15), los espesores promedios de las cuatro mediciones y las desviaciones estandar.

Tabla 4. Resultados de la aplicacion de la técnica de la calota esférica para las tres

estequiometrias de los recubrimientos de TiN,.

Estequiometria del Medicién D, D, E, E, DE,
recubrimiento # um um um um um

1 846,40 | 518,03 | 2,94

) 2 862,57 | 547,19 | 2,92
TiNo;ss 3,00 0,169

3 835,84 | 445,74 | 3,28

4 809,08 | 471,39 | 2,84

1 845,86 | 419,61 | 3,54

, 2 797,16 | 303,28 | 3,57
T1N0’65 3,53 0,043

3 828,77 | 400,15 | 3,46

4 871,16 | 465,56 | 3,56

1 817,89 | 320,28 | 3,72

i 2 880,94 | 506,59 | 3,41
TiNo7s 3,60 0,145

3 795,58 | 314,30 | 3,51

4 794,99 | 241,86 | 3,76
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Tabla 5. Resultados de la aplicacion de la técnica de la calota esférica para las tres

estequiometrias de los recubrimientos de ZrN,.

Estequiometria del Medicidon D.,, D, E, E, DE,
recubrimiento # um um um pm um
1 881,45 | 770,39 | 1,21
2 839,76 | 718,38 | 1,24
ZI‘N(),5() 1,29 0,063
3 824,19 692 1,32
4 857,48 | 726,05 | 1,37
1 94426 | 715,95 | 2,49
2 837,30 | 529,11 | 2,77
ZrNo’éo 2,56 0, 122
3 847,82 | 577,54 | 2,53
4 1119,00 | 937,58 | 2,46
1 752,55 | 482,28 | 2,20
2 960,21 | 782,78 | 2,04
Z1Ny 70 2,14 0,061
3 1092,10 | 928,58 | 2,17
4 808,08 | 570,44 | 2,16

De los resultados anteriores se puede decir que las desviaciones estandar de cada
espesor de recubrimiento son inferiores a 5% de cada espesor; por lo tanto, cada espesor
corresponde a cada recubrimiento de TiN, y ZrN,, en estudio.

Los espesores de los recubrimientos de TiNpss, TiNoes y TiNgss tienen
aproximadamente los mismos resultados, el cual corresponde en términos generales a
aproximadamente a 3,4 pum. De igual forma, los recubrimientos de ZrNygo y ZrNo 70 se
pueden agrupar y especificar que tienen un espesor de 2,4 um. Por otro lado, el
recubrimiento de ZrNj ss tiene un espesor de 1,3 um.

Cabe mencionar que la empresa que realizo los recubrimientos no proporcion6 el

tiempo de deposicion de cada recubrimiento.




4.3 PERFILES DE COMP OSICION QUIMICA DE LOS RECUBRIMIENTOS
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En las Figs. 41 - 43 se presentan los perfiles de composicion quimica en funcion de

la profundidad del espesor de los recubrimientos de TiNggs, ZrNoso y ZrNoso,

respectivamente, en los que se puede apreciar la variacion en el contenido de cada elemento

desde la superficie del recubrimiento hasta el substrato, y particularmente de aquellos que

componen las peliculas depositadas. Es importante mencionar que aunque los mismos

fueron obtenidos de una sola probeta, se considera que reflejan la variacion de la

composicion quimica del resto de los recubrimientos utilizados en la presente investigacion.
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Fig. 41. Perfil de composicion quimica del recubrimiento de TiN s y parte del substrato de

acero inoxidable 316L.
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Sin embargo, cabe destacar que el espesor de los recubrimientos que se derivan a
partir de estos perfiles no concuerda con los valores obtenidos mediante la técnica de la

calota esférica, el cual es mucho mas riguroso para este proposito.

4.4 ESFUERZOS RESIDUALES EN LOS RECUBRIMIENTOS

. . . 2
Los esfuerzos residuales fueron determinados por el método de d vs sen” . Las
condiciones de operacion del difractdometro para realizar las mediciones en los

recubrimientos de TiNg s, ZrNo so y ZrNy 70, se presenta en la Tabla 6.

Tabla 6. Condiciones de operacion del difractdmetro para realizar las mediciones en los

recubrimientos de TiNg s, ZrNo 50 y ZrNy 7.

Condiciones del Paso, Tiempo de cuenta por paso, | Intervalo de medicion,
material °(20) s °(20)

316L + TiNo s 0,05 20 118,0 - 130,0

316L + ZrNy s0 0,05 20 118,5 - 126,5

316L + ZrNy 70 0,05 45 103,5-116,0

Para el recubrimiento de TiNy¢s se utilizo un médulo de Young (E) 424 GPa y un
modulo de Poisson (v) 0,20. Para el recubrimiento de ZiNg 5o y ZrNy 7 se utilizé un médulo
de Young (E) 460 GPa y un moédulo de Poisson (v) 0,186; estas constantes fueron
requeridas ya que esta técnica mide la deformacion en la probeta.

Para el recubrimiento TiNpes las reflexiones en la familia de planos (422)

correspondiente a un angulo de aproximadamente 123,8° (20), ZrNy 5o en (511) a un angulo

86
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aproximado de 121,3° (20) y ZrNy 70 en (422) a un angulo aproximado de 110,4° (20). Los
cuales constituyen los picos de mas alto angulo sin presentar interferencia con el substrato,
debido a que el método utilizado requiere picos de angulo alto porque un pequefio cambio
en el parametro de red constituye un, relativamente, gran desplazamiento angular (260) y un
desplazamiento, el cual es la mediacion para calcular los esfuerzos residuales.

En la Tabla 7 se presentan los esfuerzos residuales y pardmetros de red
determinados y el parametro de red publicado por el Centro Internacional de Estandares de

Difraccion. Los cuales son dados ya que la técnica mide la deformacion.

Tabla 7. Esfuerzos residuales y parametros de red determinados por difraccion de rayos-X.

Condiciones del

Esfuerzos residuales,

Pardmetro de red

Pardmetro de red

material MPa encontrado, publicado,

nm Nm
316L + TiNy s -5704 + 377 0,4279 0,424173
316L + ZrNy 5o -2205 + 946 0,4587 0,457756
316L + ZrNy 7o -1502+ 773 0,4595 0,457756

Cabe mencionar que los recubrimientos de ZrNyso y ZrNg 70 presentan picos que no

tienen semejanza con los estandares publicado por el Centro Internacional de Estdndares de

Difraccion.

A partir de los datos anteriores en donde se determind que los esfuerzos residuales

en los recubrimientos estudiados son de compresion, se puede concluir que para los
recubrimientos de TiNgss, TiNo7s Y ZtNoeo también presentaran esfuerzos residuales de

compresion cercanos a los determinados en los recubrimientos anteriores.
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4.5 MICRODUREZA DE LOS RECUBRIMIENTOS

En las Tablas 8-14 se presentan los valores de las diagonales de las indentaciones
Vickers realizadas en la superficie de las muestras sin y con recubrimiento de TiN, y ZrN,,
respectivamente. También, se presentan los valores promedios de microdureza y la
desviacion estandar de dichas mediciones.

Cabe mencionar que las mediciones de las diagonales de las indentaciones
realizadas para cargas aplicadas de 5, 10 y 25 g, fueron llevadas a cabo mediante un
microscopio electronico de barrido. Asi, en las Figs. 44 y 45 se presentan algunas
fotomicrografias de indentaciones en las muestras recubiertas con TiNyes y ZrNoeo,
respectivamente.

Para obtener los valores de dureza absoluta de los recubrimientos se aplicaron los
modelos de microdureza propuestos por Jonsson and Hogmark [1984], Chicot and Lessage
[1995] y Korsunsky et al. [1998]. Subsecuentemente, se realizd una optimizacion aplicando
el método de los minimos cuadrados.

En el caso del modelo de Jonsson y Hogmark [1984], la microdureza del conjunto
recubrimiento-substrato, es una funcién de los parametros, Hor, bz y C cuyos valores
optimos son determinados a partir de los datos experimentales mediante diferencia de los
minimos cuadrados ¢, la cual se determina a partir de los datos de dureza obtenidos

experimentalmente y la dureza predicha por el modelo:

o= —Hre ¥, (19)



89

Dado que la Eq (19) es no-lineal, se aplico la técnica de optimizacion basada en el método
de Newton-Gauss, la cual involucra la linealizacion de tales ecuaciones por medio de una
expansion en series de Taylor; subsecuentemente, se aplicé el método de los minimos
cuadrados lineales hasta obtener una convergencia. Para el modelo de Jonsson y Hogmark

[1984], la expansion de la Eq. (7) queda expresada como:

oH . oH . OH .
H.=|H + C _Hzmt C _bznzt C C_szt ]
c [ c]o {aHORlQLIOR OR )-{abR j|O@R R )+ oC 0( ) (20)
El modelo propuesto por Chicot y Lessage [1995], representado por la Eq. (8) involucra la

optimizacion de los parametros Hy y br. En este caso, la expansion en series de Taylor de

dos variables, queda expresada como:

OH »
Hc:[Hc]o'{ C} (2, — i) @1)
0

OH

Finalmente, con respecto al modelo propuesto por Korsunsky et al. [1998], los
parametros de Eq. (9) son Hy y a. Para este proposito, la expansion también se llevo a cabo

mediante una serie de Taylor de dos variables la cual queda expresada como:

R (o3

aH init aH init
Hc=[Hc]o+{chl@R_HR )‘{ﬁl@‘“ ) (21)
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Tabla 8. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un acero inoxidable
AISI 316L.

Carga aplicada, g

Indentacion 400 200 100 50 25 10 5

#
dl: dZ: HVN4()0 dl: dZ: HVN200 dl: d27 HVN100 dl: d25 HVN50 dla d27 HVN25 dla d27 HVN]() d19 d29

pum [ um pum [ um pm [ pm pm [ um pm [ um pm [ pm pm | pm HVRs

—

57,8/55,6| 231 [36,837,1| 272 [23,824,1| 323 |19,1]17,8| 271 |13,013,8] 258 |7,8|7,3| 325 |6,0|6,0| 258

56,0156,4| 228 |35,7\35,2| 295 [25,3[24,1| 304 |17,7]18,5| 283 |13,0/12,5| 285 |7,8|7,8| 305 |6,0|5.,8| 266

58,857,8| 229 [35,035,0] 303 [24,9124,1| 308 |19,9/18,2| 256 (13,413,0] 266 |7,6|7,8| 313 |5,8|5,8]| 276

55,6155,4| 228 [37,2136,0] 277 [26,724,8 279 |19,1]18,9| 257 |13,2]13,5| 260 |8,1|8,1| 283 |5,9]5,5| 285

58,056,0| 238 [37,537.4] 264 [24,925,2| 296 |18,4]18,2| 277 |13,0]12,5| 285 |[8,1|7,9| 290 |5,5|5.,8| 290

57,1156,6| 226 (39,038,1| 249 [24,223,8| 322 |19,5/18,2| 261 (13,0(12,8| 279 [7,8]7,9| 301 |5,8|5,8| 276

57,155,5| 234 [37,236,4| 274 [24,524,8] 304 |18,8/18,2| 272 |13,013,1| 262 |7,2|7,3| 353 |5,5|5,6| 301

55,7)54,0| 240 [35,0{35,0] 303 [24,224,8 309 |19,9]18,2| 256 |13,5(12,2| 297 |7,9|8,1| 290 |5,5]|5,9| 285

O 0| | | | | W DN

58,0[55,0| 242 [36,135,7| 288 [24,5(24,1| 313 |18,4/18,2| 277 |(12,8|13,0| 264 |7,2|7,7| 334 |5,4|5,4| 318

—
(e

57,5)55,0| 232 [37,537,8] 262 [24,5)24,5| 309 |19,1]18,9| 257 |13,5(13,7| 268 |7,3|7,9| 321 |5,1|5,5| 330

—
[a—y

57,8/56,8| 227 |[37,538,1] 260 [24,923,8 313 |19,1]18,5| 261 |12,6(12,8| 264 |7,2|7,8| 330 |6,0|5,3| 290

12 56,8/57,0 225 [35,237,1| 284 (23,8[23,8| 327 |18,8|18,2| 272 (13,7\13,5| 251 |7,5|7,7| 321 |5,5]5,6| 301

Promedio 232 278 309 267 270 314 290

DE 6 17 12 9 13 20 20




91

Tabla 9. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de

TiN ss depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacion 400 200 100 50 25 10 5
i Srll’l Sﬁr’l HV N0 Srll’l Sﬁr’l HV N30 Srlr’l Si;l HVNio Srlr’l 312;1 HVN5 Srl;l Sﬁl’l HVN;s Srlr’l Sﬁ;l HVN; Srl;l Si;l HVN;
1 50,5(50,5| 291 |34,3]35,0{ 309 [22,421,7 382 (15,9|16,1] 363 [9,8| 9,5 498 [4,0(4,2| 1103 [2,7]2,4|1426
2 50,449,8| 296 |35,737,1| 280 PRAU52274| 353 |16,2|15,0] 379 [9,0] 9,0| 572 [4,3(4,3| 1003 (2,7]2,3|1484
3 51,251,0| 284 [34,3[35,0] 309 [22,423%1| 359 |16,215,0 379 |9,5(10,0| 488 |4,1[4,3| 1051 |{2,7(2,5|1372
4 50,0151,1| 290 [34,7]34,6| 309 [23,824l1| 323 |1&6[16,1| 347 [9,3| 9,9 503 |4,3[4,3]| 1003 |{2,7(2,4| 1426
5 49,0(52,0| 291 [36,8(35,7| 282 [22,4[23L1| 359 [17,0{16,1| 340 [9,8| 9,3| 508 |4,2|4,2| 1051 [2,6|2,4| 1484
6 50,551,6| 285 [35,035,3| 300 [22442314| 353 [15,9(16,8| 348 |9,6| 9,8 493 [4.3|4,2| 1027 [2,5|2,3]1610
7 51,7|52,0| 276 [35,737,4| 277 [224)2A4| 370 |159(15,7| 371 |9,0| 9,6| 536 |4,0(4,3| 1077 {2,5(2,2]1679
8 50,0[51,2| 290 [35,035,3] 300 [2341[234| 343 |15,5[15,7| 380 |9,7| 9,6| 498 [3,8(4,2| 1159 |2,3(2,3|1753
9 52,0151,0| 280 [36,537,4| 272 PR2A7R3A1| 353 |16,215,7| 363 |9,5| 9,1| 536 |4,2(4,3]| 1027 {2,3(2,4|1679
10 50,0(50,5| 294 [34,6[36,0| 298 [22]7[2314| 348 [15.916,4| 355 |9,3| 9,3| 536 |3,7|3,7| 1355 {2,32,3]1753
11 50,0[50,0| 297 [34,733.6| 319 [23I8)234| 332 [15.2]17,1| 356 |9,5| 9,5| 514 [4,1|4,3| 1051 |2,7(2,5|1372
12 50,150,7| 292 [33,9(34,6| 316 [2R2P2A7| 365 |15916,1| 363 [9,0| 9,1| 566 |4,2[4,2]| 1051 |2,7 (2,4 1426
Promedio 289 298 | 4 77 353 362 521 1080 1538
DE 6 15 15 13 27 93 140
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Tabla 10. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de

TiNjy.¢5 depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacion 400 200 100 50 25 10 5
i Srll’l Sﬁr’l HV N0 Srll’l Sﬁr’l HVNz0 Srlr’l Si;l HVNio Srlr’l 312;1 HVN5 Srl;l Sﬁl’l HVN;s Srlr’l Sﬁ;l HVN; Srl;l Si;l HVN;
1 50,0(50,5| 294 1|32,933,2| 340 [23,824,1| 323 (13,4|14,3| 484 |[7,5|7,5| 824 [3,9(3,4| 1392 [2,3(2,1|1916
2 52,0/50,0] 285 |33,6(34,3| 322 [23,823,1| 337 |14,4{13,3| 482 |7,4|7,6| 824 |3,5|3,4| 1558 (2,1[2,6|1679
3 53,050,5| 277 [32,9[33,2| 340 [23,8241| 323 |[13,712,9| 522 |7.4|7,4| 847 |3.,5|3,4| 1558 [2,3]2,3|18753
4 50,5(50,2| 293 1|32,933,2| 340 [23,524,1| 327 (14,4{12,6| 508 [7,0|/7,0| 946 [3,5(3,4| 1558 [2,3(2,1|1916
5 51,051,0f 285 1|33,2(32,5| 343 [23,522,4| 353 (14,413,3| 482 [7,3|7,4| 858 [3,6(3,5| 1471 [2,5]1,7|2102
6 51,5|51,7| 279 34,3]34,3| 316 [23,5123,1| 342 |(15,2{13,3| 458 |7,0|7,1| 933 (3,4|3,3]| 1652 |2,3(2,3]1753
7 51,0(50,0f 291 [33,6(32,9| 336 [24,5)24,5| 309 (14,1|13,6| 483 |7,1|7,0| 933 (3,3|3,4]| 1652 {2,3(2,3|1753
8 50,0(50,0{ 297 |33,2(32,2| 347 [23,122,4 359 (14,1|{12,9] 508 [7,4|7,3| 858 [3,4(3,3| 1652 [2,3(2,1|1916
9 50,0/51,0| 291 33,932,9| 332 [23,1123,8| 337 |14,812,6] 494 |7,6|7,7| 792 |3,4|3,3| 1652 |2,3(2,2|1832
10 51,0(50,0f 291 1|33,6133,6| 329 [23,1122,4| 359 (14,8|13,6| 459 [7,2|7.4| 870 [3,4(3,3| 1652 [2,1]2,2|2006
11 51,551,0f 282 |34,3]33,6| 322 [24,522,7| 332 (14,8|13,6| 459 [7,3|7,5| 847 [3,5(3,4| 1558 [2,2(2,3|1832
12 51,5[50,8| 284 |33,2(33,2| 336 [23,822,7| 342 |(15,2|13,6| 447 |7,4|7,6| 824 [3,6(3,3| 1558 {2,3(2,3|1753
Promedio 287 334 77 337 482 863 1576 1851
DE 6 9 15 22 47 79 119
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Tabla 11. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de

TiN 75 depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacion 400 200 100 50 25 10 5
i Srll’l Sﬁr’l HV N0 Srll’l Sﬁr’l HV N30 Srlr’l Sﬁr’l HVNio Srlr’l 312;1 HVN5 Srl;l Sﬁl’l HVN;s Srlr’l Sﬁr’l HVN; Srl;l Si;l HVN;
1 46,8/46,0| 345 |34,3]34,6| 312 [24,5[25,2| 300 |14.,8{12,9] 482 [6,5]6,0| 1187 |2,8(2,8| 2365 |1,5|1,7]3622
2 46,6/46,7| 341 |35,0[35,0] 303 |24,9123,8| 313 |14,1{14,0{ 471 |5,7]6,0| 1355 {2,8|2,7| 2452 |1,6|1,8|3208
3 47,247,010 334 |33,2|134,3| 326 [22,023,4| 359 |14,4{13,3| 482 |[5,8(5,7| 1402 |2,4(2,8| 2743 [1,4]|1,9| 3406
4 48,0147,3| 327 1|34,3|133,6| 322 22,4224 370 |14,1|14,7| 448 [6,0(5,5| 1402 |2,7(2,4| 2852 |1,4|1,7| 3859
5 46,7146,5| 342 |35,0[33,6| 315 [21,7|122,4] 382 |14,1{14,3] 459 |6,0|5,4| 1427 |2,5(2,3| 3219 |1,5|1,8|3406
6 47,046,8 337 1|35,4/133,9| 309 |22,422.4| 370 |13,0{14,0 509 [6,0(5,5| 1402 |2,3(2,3| 3505 {1,6|1,8]|3208
7 47,6/47,0] 332 |[34,7|35,0] 306 [24,2]24,1| 318 |13,4{14,0 496 |5,6|5,3| 1561 {2,5|2,5] 2967 |1,6|1,9|3028
8 48,046,6| 332 |[33,9(35,0 313 [22,7|22,4] 364 |14,4{13,3] 482 |6,0|5,5| 1402 |2,8|2,4| 2743 |1,5|1,8|3406
9 46,7/46,5| 342 |33,9|133,9| 322 24,2123,8| 322 |13,7|14,7| 460 |5,7(5,5| 1478 |2,4(2,3| 3358 [1,5]|1,7|3622
10 46,3147,0| 341 |32,9]34,3| 329 [22,0121,7| 388 |13,7]13,3] 509 |6,6|6,5| 1081 |2,7|2,4| 2852 |1,5|1,8|3406
11 47,047,001 336 |[32,9(33,9] 333 |23,1{23,1| 348 |14,1{13,6] 483 |6,3|5,7| 1288 |2,5(2,7| 2743 |1,6|1,6|3622
12 47,2146,9| 335 1|33,9|133,9| 323 [22,4222,0, 376 |14,1|13,3| 495 [6,0(5,6| 1378 |2,8(2,8| 2365 |1,7|1,6| 3406
Promedio 337 318 351 481 1364 2841 3433
DE 5 9 29 19 122 354 216
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Tabla 12. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de

Z1Ny 5o depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacion 400 200 100 50 25 10 5

i Srll’l Sﬁr’l HV N0 Srll’l Sﬁr’l HV N30 Srlr’l Si;l HVNio Srlr’l 312;1 HVN5 Srl;l Sﬁl’l HVN;s Srlr’l Sﬁ;l HVN; Srl;l Si;l HVN;
1 50,4/49,6| 297 |33,2(33,5| 333 [24,524,5| 309 (16,9|15,4| 355 [9.4|8,0| 612 [4,5(42| 980 [3,7(3,2| 779
2 50,8{49.4| 296 |33,533,6| 329 [24,3)24,6| 310 (15,8/14,9] 394 [9,5|8,5| 572 [4,6(4,8| 839 [2,6(3,2|1102
3 51,3|51,0| 284 |[33,4(34,2| 325 [23,0124,0| 336 [16,5(15,2| 369 |8,0|8,4| 689 (4,2|4,2]| 1051 |3,4(3,2| 851

4 51,0499 291 |33,933,5| 327 [24,1123,0| 334 (15,0{15,0] 412 [85|9,0| 606 [4,3(4,3| 1003 [{2,9(2,9|1102
5 50,3(50,7| 291 |33,832,5| 337 [25,0024,1) 308 (15,5/14,8] 404 [83|8,2| 681 [4,0(4,3| 1077 [2,6[2,6|1372
6 48,5(48,3| 317 |33,4/33,0| 336 [24,023,8] 325 |16,0{15,9| 364 (82[8,1| 698 |4,2(4,2| 1051 [2,9]|2,6| 1226
7 49,4149,0| 306 |33,0[34,0{ 330 [23,0[24,2| 333 |15,1{15,3] 401 |9,1|8,0| 634 [|4,24,2| 1051 |2,6(2,6|1372
8 50,749,4| 296 |34,534,0 316 [23,024,1| 334 (15,5/15,4] 388 [9,0(8,9| 579 [4,3(4,2| 1027 {2,9(2,9|1102
9 51,2|50,0| 290 [34,3]34,5| 313 [23,0[23,2| 348 |15,5(15,0] 399 |9,5|8,1| 599 (4,7|4,6| 858 12,9(2,9(1102
10 49,048,5| 312 [34,5[33,5| 321 [22,823,0 354 |15,6{15,0 396 [9,5|8,1| 599 [|4,7|4,6| 858 12,9(2,9|1102
11 49,6/49,0| 305 |33,5]32,2| 344 [22,9122,9] 354 |15,0{15,2] 407 [9,5]9,0| 542 |4,5|4,5] 916 (2,9(2,9|1102
12 48,2148.4| 318 |33,2|134,01 329 [22,823,0] 354 |15,9]15,5| 376 (85(7,9| 689 |4,5(4,7| 876 (2,9]12,9]|1102
Promedio 300 328 333 389 625 966 1110
DE 11 9 17 18 51 86 165
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Tabla 13. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de

Z1Ny 0 depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacion 400 200 100 50 25 10 5
i Srll’l Sﬁr’l HV N0 Srll’l Erzr; HV N30 Srlr’l Sﬁr’l HVNio Srlr’l 312;1 HVN5 Srl;l Sﬁl’l HVN;s Srlr’l Sﬁr’l HVN; Srl;l Si;l HVN;
1 50,8{49,2| 297 |34,6(34,2| 313 [21,021,0| 420 (14,8|/14,4| 435 |[7,7|7,8| 772 [3,6(3,7| 1392 {2,4(2,0|1916
2 50,4/49,2| 299 [34,534,3| 313 [22,2|122,2| 376 |(13,2{15,0] 466 |7,8|8,0 743 [3,8|3,8| 1284 |2,3(2,3|1753
3 50,3|50,5| 292 |[33,0(33,8| 332 [22,1|122,1| 380 |14,9(14,3| 435 |7,6|8,0| 762 |[3,8|3,8| 1284 |2,2(2,1|2006
4 50,2[49,6| 298 |33,0134,5| 326 [20,5[20,5| 441 (14,0]15,3] 432 (80|79 734 [3,6(3,8| 1355 (2,1]2,0|2206
5 50,0/50,5| 294 |33,5(33,0 335 [20,9]20,9| 425 |14,5(13,3| 480 |7,4|7,7| 813 (3,9(3,9| 1219 |12,0(2,2(2102
6 51,1152,0| 279 [33,0(33,0| 341 [22,0[122,0| 383 |14,0{14,2| 466 |7,4|7,6| 824 (3,9(3,9| 1219 |2,2(2,3|1832
7 50,5[49,7| 296 |34,3134,3| 315 [22,822,8| 357 (13,2|14,1| 498 (80|79 734 [3,6(3,8| 1355 (2,2(2,2|1916
8 50,8/48,3| 302 |[33,2[33,5| 333 [22,0[122,0| 383 |13,8(14,5| 463 |7,3|7,5| 847 |(3,8(3,7| 1319 |12,2(2,2|1916
9 49,3148,5| 310 |34,2|134,5| 314 |21,521,5| 401 |14,4{15,0| 429 (7,17, 7| 847 |3,7|3,7| 1355 [2,3]|2,4|1679
10 49,3149,6| 303 |33,0[33,4| 336 |[21,1121,1| 417 |13,2{13,0] 540 |7,5|8,0| 772 |3,8|3,8| 1284 |2,3|2,3|1753
11 50,1|50,6| 293 (33,2(34,4| 325 21,9]21,8| 388 [(14,0{14,6|] 453 |8,0|8,5| 681 [3,8|3,8]| 1284 |2,3(2,3|1753
12 48,5(50,5| 303 |33,2|33,9| 329 |21,422,0] 394 |14,5|14,4| 444 |7,2(8,0| 803 |3,8|4,0| 1219 (2,3]2,3|1753
Promedio 297 326 397 462 778 1297 1882
DE 7 10 23 31 49 56 154
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Tabla 14. Valores de diagonales y de microdureza Vickers determinados a diferentes cargas en la superficie de un recubrimiento de
Z1rNy 79 depositado sobre un acero 316L.

Carga aplicada, g
Indentacién 400 200 100 50 25 10 5
? Srl;l Sﬁn HVNaoo Sgl E;; HVNaoo Srlfl Sjn HVN oo Srlﬁ Sﬁn HVN Srln Sjn HVNas Sgl Sjn HVNo S;l an HVN;
1 49.5/51,2| 293 32,4/31,9] 359 (19,7|120,1| 468 (12,1|]11,5| 666 |6,6|6,1| 1150 |3,3|3,4| 1652 |1,6|1,7|3406
2 50,6(50,4| 291 |32,732,6| 348 |19,6|19,6| 483 |11,8|11,1| 707 |5,8]|6,4| 1246 [3,2(3,3]| 1756 |1,9(1,9| 2568
3 50,4449,8| 296 |31,931,8| 366 |19,4{19,8| 483 |11,5/11,2| 720 |5,4|5,5| 1561 {3,0(3,2| 1930 |1,7(1,8|3028
4 49.7\50,2| 297 (31,7]31,4] 373 |(19,0/19,1| 511 (12,1|]11,8| 649 6,0 (5,5| 1402 {2,9(3,0| 2131 |1,9|1,6|3028
5 48,048,11 321 |[31,5[30,0f 392 (19,3|120,0f 480 (11,3|]11,0] 746 |5,8(6,0| 1332 |3,2(3,2| 1811 |1,8|1,8|2862
6 50,8{49,6| 294 |32,431,8| 360 |19,6/19,4| 488 |11,4{10,9] 746 |6,6|6,5| 1081 [3,1(3,2]| 1869 |1,6|1,8|3208
7 50,0(50,7 293 |31,9132,3| 360 |19,2|19,9| 485 |11,0{11,2| 753 |6,6|6,1| 1150 {2,9(3,0| 2131 |1,9|1,6| 3028
8 51,6[49,8| 289 |32,3131,7| 362 |19,5|19,3| 493 |12,0{11,4] 677 [6,3]|6,0| 1226 {3,2(3,1| 1869 |1,8|1,7|3028
9 51,8(50,6| 283 |31,2[31,2| 381 |19,6[20,0| 473 |11,7|]11,4] 695 |5,6]6,0| 1378 {3,1(2,9]| 2060 |1,7|1,7|3208
10 49.949,9| 298 |31,5]31,5| 374 [20,5|]19,7) 459 (11,8/11,7] 672 [6,2(5,9| 1267 |3,1[3,2| 1869 |1,6|1,8|3208
11 49,049,5] 306 (30,0[30,8| 401 [20,0|19,2| 483 (12,0111,3| 683 [6,0(6,0| 1288 {3,0(2,9| 2131 |1,9]1,8(2709
12 48,3149,7 309 |31,831,3| 373 [20,1|19,3| 478 (11,5]11,1| 726 |6,2|5,7| 1310 {3,0(2,9| 2131 |1,6|1,8|3208
Promedio 297 371 482 703 1282 1945 3041
DE 10 15 12 33 124 160 226




Fig. 44. Fotomicrografias obtenidas por
MEB, de huellas de indentaciones Vickers
en el substrato recubrimiento con TiNgs
a cargas aplicadas de: (a) 25 g; (b) 10 g;
(c)5¢g
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Fig. 45. Fotomicrografias obtenidas por
MEB, de huellas de indentaciones Vickers en
el substrato recubrimiento con ZrNo7 a

cargas aplicadas de: (a) 25 g; (b) 10 g; (¢) 5 g.
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En la Fig. 44b se observan grietas en la indentacion realizada con una carga aplicada
de 10 g sobre el recubrimiento TiNges. De igual forma, en la Fig. 45a se observan grietas en
la indentacion realizada con una carga de 25 g sobre el recubrimiento de ZrNjgo. Lo
anterior indica que el substrato soporta parte de la carga aplicada, lo cual conduce a que la
huella sea mayor y en consecuencia se determine una dureza en el recubrimiento inferior a
su valor verdadero.

En las Tablas 15 - 17 se presentan los parametros que definen los modelos de
Jonsson and Hogmark [1984], Chicot and Lessage [1995] y Korsunsky et al. [1998],
respectivamente, y los coeficientes de regresion entre los valores medidos
experimentalmente y los calculados a través de los modelos aplicados a los mismos datos
experimentales.

En las Figs. 46 - 48 se presentan los cambios de microdureza en funcién del tamafio
de la diagonal de la huella para las diferentes cargas aplicadas. Los puntos representan los
datos experimentales y las lineas sdlidas las predicciones de los tres modelos analizados. En
la Fig. 49 - 51 se presenta la comparacion entre los valores medidos experimentalmente y
los calculados a través de los mismos.

Cabe mencionar que solamente se aplico los modelos de microdureza al
recubrimiento de ZrNggo y no a los recubrimientos de ZrNyso y ZrN 79 debido a que los
resultados de las mediciones de las huellas son muy similares a los de los recubrimientos de

TiN,.



Tabla 15. Parametros correspondientes al modelo de Jonsson and Hogmark [1984].
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Condicion del Hog, Bg, 5
C R
material kg mm™ kg mm™
316L + TiNy ss 463,8 2,76 0,93 0,987
316L + TiN s 629,5 3,27 1,01 0,988
316L + TiNy 75 958,5 4,93 0,74 0,986
316L + ZrNy 60 1340,5 1,67 0,50 0,989
Tabla 16. Parametros correspondientes al modelo de Chicot and Lesage [1995].
Condicion del Hg, bg,
Rz
material kg mm™ kg mm™
316L + TiNy 55 1516,7 0,62 0,978
316L + TiNy s 2299,6 -0,79 0,970
316L + TiNy 75 3065,5 -0,84 0,970
316L + ZrNy 60 1881,3 -0,07 0,988
Tabla 17 Parametros correspondientes al modelo de Korsunsky et al. [1998].
Condici6n del Hp, a, 5
R
material kg mm™ mm
316L + TiNgss 2126,3 4,13x 107 0,989
316L + TiNo 6 2185,0 7,74 x 107 0,994
316L + TiNgs 4152,5 4,14x 107 0,991
316L + ZrNy 60 23233 523x 107 0,986
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Fig. 49. Comparacion entre los valores medidos experimentalmente y los calculados a
través del modelo de Jonsson and Hogmark [1984] para los recubrimientos de TiN, y

Z1Ny 0 depositados sobre un substrato de acero 316L.
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Fig. 50. Comparacion entre los valores medidos experimentalmente y los calculados a
través del modelo de Chicot and Lessage [1995] para los recubrimientos de TiN, y ZrNg¢o

depositados sobre un substrato de acero 316L.
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Fig. 51. Comparacion entre los valores medidos experimentalmente y los calculados a
través del modelo de Korsunsky ez al. [1998] para los recubrimientos de TiN, y ZrNoeo

depositados sobre un substrato de acero 316L.

En el ajuste de los datos de dureza experimentales, mediante el modelo de Jonsson
and Hogmark [1984] se observa que el parametro Hyg varia entre 463,8 - 1340,5 kg mm™,
el parametro by estd entre 1,67 - 4,93 kg mm™; el valor mayor de bi corresponde al

recubrimiento de TiNy7s. Por otro lado, la constante geométrica (C) varia entre 0,50 — 1,01,
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con un valor promedio de 0,8+0,2. El coeficiente de correlacion fue ~ 0,988, y la diferencia
de los minimos cuadrados (9) es de 2,5676 kg mm™, tal como se presenta en la Fig. 49.

El ajuste de los datos de dureza experimentales, mediante el modelo de Chicot and
Lessage [1995] indica que el pardmetro Hy varia entre 1516,7 - 3065,5 kg mm?, by estd
entre -0,84 - 0,62 kg mm'l; el valor mayor de bz corresponde al recubrimiento de TiN ss.
Es importante mencionar que Chicot y Lessage, han reportado que C = 0,5 cuando un
recubrimiento de alta dureza es depositado sobre un substrato de baja dureza, 6,3 < Hg/Hg <
12,9; también, C =1 cuando la dureza del recubrimiento es similar a la del substrato, 1,8 <
Hz/Hg < 2,3. El coeficiente de correlacion fue ~ 0,976, y la diferencia de los minimos
cuadrados (¢) es de 4,9446 kg mm™, tal como se presenta en la Fig. 50.

El ajuste de los datos de dureza experimentales, mediante el modelo de Korsunsky
et al. [1998] presenta que el parametro Hy varia entre 2126,3 — 4152,5 kg mm?, y el
parametro o estd entre 4,13)(10'3 - 5,23)(10'3 mm. El coeficiente de correlacion fue ~ 0,991,
y la diferencia de los minimos cuadrados () es de 1,9996 kg’ mm™, tal como se presenta
en la Fig. 51.

Se concluye que para los recubrimientos de TiN, y ZrNoge el modelo que mas
fielmente describe los resultados, o para el cual se obtuvo el coeficiente de correlacion mas
alto es el de Korsunsky et al. [1998]; luego, lo sigue el modelo de Jonsson and Hogmark
[1984]; por ultimo, el modelo de Chicot and Lessage [1995]el cual es el menos satisfactorio
en ajustarse a los resultados, tal como se presenta en las Figs. 49 - 51. Por otro lado es
importante mencionar que el ¢ mdas bajo obtenido es el que corresponde al modelo de
Korsunsky et al. [1998], luego el de Jonsson and Hogmark [1984] y mas alto el que

corresponde a Chicot and Lessage [1995].
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Finalmente, se concluye que la dureza absoluta de una pelicula depositada sobre un
substrato puede determinarse con precision a partir de mediciones de dureza realizadas en
los conjuntos recubrimiento + substrato, empleando diferentes cargas y los modelos
disponibles para este proposito. Sin embargo, los mejores resultados se obtuvieron para el

modelo de Korsunsky et al. [1998].

4.6 ENSAYOS DE TRACCION

Los datos obtenidos en cada ensayo de traccion fueron procesados con el fin de
eliminar el efecto por deformacion elastica tanto de los componentes de la maquina
involucrados en el sistema de carga, como también de la seccién de agarre de la probeta
que no fue sujetada y de las mismas secciones correspondientes a los radios de filete entre
las secciones de agarre y de ensayo de la probeta; de otra forma, el sistema se considera
como resortes en serie, en donde para un F; el alargamiento total que se registra viene dado

por:

exp pro maq > (23 a)

por lo que:

(ALi )pro = (ALI )exp - (ALI )mdq (23b)
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dado que (AL,)

=L;) yque(AL;) =F,/K, . laecuacion anterior queda:
pro L Jeor 1 Jmaq 1 magq

(L,),, =AL -F, [KIJ - (230

maq

Ademas, la rigidez para un resorte se expresa comoK = F/AL, por lo cual a partir de la

Ecuacion (23a):

= + 24a
K exp K pro K mdq ( )
eliminando F; y reduciendo la expresion queda:
1 Kpro - Kexp
Kma'q - Kexp * Kpro (24b)

Finalmente, sustituyendo la Ecuacion 24b en la 23c, se obtiene la ecuacion de correccion de

los datos por la rigidez de la maquina utilizada, la cual se expresa como:

K,  —-K
(ALy),,, = AL, - F| - (25)
K exp *K pro

donde: K.y, es la rigidez experimental y K,,,, corresponde a la rigidez de la probeta. Dichas
rigideces se expresan como: K =XF,/XAL 'y K, = AE/L,; donde E es el modulo de

elasticidad y L, es la longitud inicial de la seccion de ensayo de las probetas de traccion.

Cabe decir que la rigidez experimental se determina en la zona elastica del material.
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Para el célculo de la rigidez de la probeta se considerd que el substrato y conjuntos
substrato + recubrimiento presentan aproximadamente el mismo moddulo de elasticidad
(190 GPa); ya que en este trabajo los recubrimientos de TiN, y ZrN, tienen un espesor
sumamente bajo de ~ 3 y 2 um, respectivamente.

Luego, se calculo la deformacion nominal o de ingenieria (e;) y el esfuerzo nominal

“y S = A—, respectivamente.

o o

o de ingenieria (S;) mediante las ecuaciones e; =

Subsecuentemente, se calculd la deformacion verdadera o real (¢) y el esfuerzo verdadero o
real (c) mediante las ecuaciones ¢, =In(l+¢;) y 5, = S, (1 +e¢, ), respectivamente.
En las Tablas 18 - 24 se presentan los resultados promedios de los ensayos de

traccion obtenidos de tres ensayos hasta la fractura y la desviacion estandar de la poblacion,

DE, para cada condicion del material ensayada. Esta desviacion estandar se expresa como:

DE = \/ @ZX2 - (ZX)z) /n* , donde n es el numero de probetas y X es la propiedad o
variable a la cual se le determina dicha desviacion.

Los resultados promedios corresponden al esfuerzo real de fluencia a 0,002 de
deformacion (o,), esfuerzo nominal a carga méaxima o resistencia a la traccion (S,),
esfuerzo real a carga méxima (c,), deformacion real a carga maxima (g,,).

En las Figs. 52 - 58 se presentan para cada condicion de material las tres (3) curvas
de esfuerzo real vs formacion real. Esto, con la finalidad de poder observar la
reproducibilidad de las mismas durante todo el ensayo y no sélo los resultados puntuales,
tales como G,, S;, G, ¥ €4

Subsecuentemente, en las Tablas 25 y 26 se presentan las variaciones de los

promedios de las propiedades estaticas correspondientes a los recubrimientos de TiN, de ~3
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pum de espesor y ZrN, de ~2 um de espesor, respectivamente. Por otro lado, en las Figs. 59
y 60 se presentan los resultados presentados en las Tablas 25 y 26, los cuales corresponden
a las propiedades estaticas de los recubrimientos de TiN, de ~3,0 3,5 y 3,6 um de espesor,

respectivamente, y ZrN,, de ~1,3, 2,6 y 2,1 um de espesor, respectivamente.



Tabla 18. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AIST 316L.

112

Probeta Gy, Sus Cu,
i MPa MPa MPa Eu
1 494 664 828 0221
2 484 658 854 0,260
3 490 662 810 0,202
Promedio 489 661 831 0,228
DE 4.1 2.5 18,1 0,024
1000
800 |
) i
Q_‘ L
i 600 |
] |
=
8 -
@) |
5 400
Z i
z |
o]
|
|
200 g
N
0 | ! | |
0.1 0,2 0.2 0,3 0,3

Deformacion real (¢), mm/mm

Fig. 52. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L.
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Tabla 19. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un depodsito de TiNgss de ~3,0 um de espesor.

Probeta Gy, Sus Cus
# MPa MPa MPa fu
1 548 676 791 0,157
2 537 674 817 0,192
3 528 675 829 0,206
Promedio 538 675 812 0,185
DE 8,2 0,8 15,9 0,021
1000
800 -
<
[a P
En 600
=
E
o
N
§ 400 F
L(T,JJ | |
|
200
| N
0,002
oM
0,0 0,1 0,1 0,2 0,2 0,3

Deformacion real (¢), mm/mm

Fig. 53. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L recubierto con un depdsito de TiNg 55 de ~3,0 pm de espesor.
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Tabla 20. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un depodsito de TiNges de ~3,5 um de espesor.

Probeta Gy, Sus Cus
# MPa MPa MPa fu
1 547 678 830 0,203
2 539 674 828 0,206
3 563 676 808 0,178
Promedio 550 676 822 0,196
DE 10,0 1.6 9.9 0,013
1000
800 |
} i
% B
Z 600 |
= i
Tg I
o 1
N
q) 1
% 400 7
[8a)
200 -

0,1

0,2

Deformacion real (g), mm/mm

0,2

0,3

Fig. 54. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L recubierto con un depdsito de TiNg s de ~3,5 pm de espesor.
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Tabla 21. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un depodsito de TiNg 75 de ~3,6 um de espesor.

Probeta Gy, Sus Cus
# MPa MPa MPa fu
1 533 667 809 0193
2 539 666 819 0,207
3 534 672 827 0,207
Promedio 535 668 818 0,202
DE 2.6 2.6 7.4 0,007
1000
800 |
3 I
% |
= 600
=] |
=
3 I
8 ||
H ]
:?: 400 { F
[8a)
&
200 | I
| 0,002 L
F
oL | |
0,0 0,1 0,1 0,2 0,3

Deformacion real (g), mm/mm

Fig. 55. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L recubierto con un depdsito de TiNg 75 de ~3,6 pm de espesor.
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Tabla 22. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un deposito de ZrNy 5o de ~1,3 pm de espesor.

Probeta Gy, Sus Cu,
# MPa MPa MPa b
1 512 676 881 0,265
2 506 672 778 0,146
3 528 671 847 0,234
Promedio 515 673 835 0,215
DE 9,2 2,2 42,9 0,050
1000
800 |
- -
[a¥ -
Eﬁ 600
) -
B i
Q H
N
S 400 ] .
gj !
200 A
1 F
0,002
0 ‘ 1 1 1 1 = 1 1 1 1 I L L L L Il L L L 1 : 1 1 1 1 1 1 1 L L
0,0 0,1 0,1 0,2 0,2 0,3 0,3

Deformacion real (g), mm/mm

Fig. 56. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable
AISI 316L recubierto con un deposito de ZrNy so de ~1,3 um de espesor.
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Tabla 23. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un deposito de ZrNy ¢o de ~2,6 um de espesor.

Probeta o), Sus Gus c
# MPa MPa MPa "
1 520 678 870 0,249
2 512 675 870 0,253
3 543 674 820 0,195
Promedio 525 676 853 0,232
DE 3,1 1,7 23,6 0,026
1000
800 1
<
o}
= 600 -
o
=
g
)
g 400
sa I‘ [
| L
200
| N
0,002
0 ! 1 1 1 = 1 : 1 1 1 : 1 1 1 1 1 1
0,0 0,1 0,1 0,2 0,2 0,3 0,3

Deformacion real (¢), mm/mm

Fig. 57. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L recubierto con un depdsito de ZrNg o de ~2,6 um de espesor.
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Tabla 24. Resultados de los ensayos de traccion de un acero inoxidable AISI 316L

recubierto con un deposito de ZrNy 79 de ~2,1 pum de espesor.

Probeta Gy, Sus Cus
# MPa MPa MPa Eu
1 511 668 842 0,231
2 511 662 831 0,226
3 524 672 839 0,222
Promedio 515 667 837 0,226
DE 6,1 4,1 4.6 0,370
1000
800 +
<
% |
~ 600 +
Ne) |
o L
N
§ 400 F
— I
: &
|
!
200
F

0,1

0,2

Deformacion real (&), mm/mm

0,2

0,3

Fig. 58. Curvas corregidas de esfuerzo real vs deformacion real de un acero inoxidable

AISI 316L recubierto con un deposito de ZrNy 7o de ~2,1 um de espesor.
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Tabla 25. Variaciones de las propiedades estaticas correspondientes a los recubrimientos de

TiN,.
ICondici()n del material V), V S, V oy, Ve,
% % % Yo
Substrato + TiNj ss 10 2 2 -18,9
Substrato + TiNg s 13 2 -1 -14,0
Substrato + TiNg 75 9 1 -2 -11,4
25
[ —O—ng,% ——V 5, %

I oV o %

NN [

wn 15 T

S F

S 04 /\.

Q) -

&

IR

Q

a U _________________.._____________________. _____

3 -

5 s

S

2

£ -107¢

>
-15 4
-20-""I""i""i""i""i

0,50 0,55 0,60 0,65 0,70 0,75 0,80

Atomos de N en el recubrimiento

Fig. 59. Variaciones de las propiedades estaticas vs estequiometria de los recubrimientos de

TiN;,.
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Tabla 26. Variaciones de las propiedades estaticas correspondientes a los recubrimientos de

Z1N,,.
ICondici()n del material V oy, V S, Vo, Eus
Yo % % %
Substrato + ZrNy so 5,3 1,8 0,5 -5,7
Substrato + ZrNy 6o 7.4 2,3 2,6 1,8
Substrato + ZrNy 7o 5,3 0,9 0,7 -0,9
15
—-Vo,% —4—V 5, %
\4 Cuw %0 =V Ew %
10 +

Variaciones de propiedades estaticas, %

Atomos de N en el recubrimiento

Fig. 60. Variaciones de propiedades a estaticas vs estequiometria de los recubrimientos de

Z1N,,.



121

En las Figs. 59 - 60 se observa que se han obtenido incrementos en la variacion en
el esfuerzo de fluencia de ~10, 13,9, 5, 7 y 5 % para los conjuntos substrato + recubierto de
TiN, y ZrN,, respectivamente; estos incrementos indican claramente que los recubrimientos
tienen mayores propiedades mecanicas con respecto al substrato.

Ademas, se obtuvo incrementos de las variaciones de la resistencia a la traccion de
~2, 2, 1, 2, 2 y 1 % para los conjuntos substrato recubierto con TiN,, y ZrN,,
respectivamente. Por otro lado, se obtuvo disminuciones de las variaciones de esfuerzo real
a carga maxima de ~ -2, -1 y -2 % para los conjuntos substrato + TiN,, respectivamente;
contrario a esto, se obtuvo incrementos de las variaciones de esfuerzo real a carga maxima
de ~ 1,3y 1 % para los conjuntos substrato + ZrN,, respectivamente, lo cual indica que no
necesariamente presentan una modificacion considerable ya que dichos valores son
inferiores a £3 %.

Las variaciones de deformacion real a carga méxima presentan disminuciones de ~
-19, -14, -11, -6 y -1 % para los conjuntos substrato + TiNgss, TiNg¢s, TiNg 75, ZrNo so
Z1rNy 70, respectivamente. Esto indica que dichas propiedades son influenciadas por las
propiedades mecanicas de los recubrimientos. Por otro lado, estos resultados son
consistentes con la nocion que se pueden obtener incrementos en la resistencia a la traccion
y a la vez una disminucién en el esfuerzo real a carga maxima como consecuencia a una
disminucion en la deformacionreal a carga maxima.

Por otro lado, para el conjunto substrato + ZrNg s se obtuvo un incremento en la
deformacion real a carga maxima de ~ 2 %, lo cual es atribuido a un alto incremento de las
variaciones de esfuerzo real a carga méaxima; es decir, que es posible obtener incrementos
en las propiedades mecanicas del conjunto cuando se obtiene incrementos en el esfuerzo y

deformacion reales a cargas maximas.
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Estos resultados indican que el conjunto substrato + TiNges presenta la mejor
condicion de material cuando es comparado con los conjuntos substrato + TiNp ss 6 TiNy s,
en la cual se puede obtener un mejor comportamiento estitico de dicho material.
Igualmente, el conjunto substrato + ZrNy o presenta la mejor condicion de material cuando
es comparado con los conjuntos substrato + ZrNgso 0 ZrNy 7. Ademas, se obtuvo que los
conjuntos substrato + TiN, presentaron los mayores valores de esfuerzo de fluencia cuando
dichos resultados son comparados con los obtenidos de los conjuntos substrato + ZrN,.

En las Figs. 61-62 se presentan las fotomicrografias correspondientes a los
recubrimientos de TiN, y ZrN,, respectivamente. En éstas se puede observar en forma
cualitativa la buena adhesion que existe entre el recubrimiento y el substrato, ya que las
mismas han sido obtenidas de las superficies periféricas de la fractura para cada conjunto
recubrimiento + substrato.

En las Figs. 61a y 62a se presentan una vista general de la fractura, observandose la
zona de estriccion para las probetas recubiertas con TiNgss y ZrNy s, respectivamente. En
las Figs. 61b-d y 62b-d se presentan a mayor aumento las superficies periféricas de la
fractura de los recubrimientos TiN, y ZrN,, respectivamente; en éstas se observa
claramente que los recubrimientos (R) presentan varias grietas (G) y que tienen una
estructura tipo columnar, que el substrato presenta microhoyuelos (MH) y que los
recubrimientos permanecen adheridos al substrato. Por otro lado, al comparar las
fotomicrografias que corresponden a los conjuntos substrato + TiN, con las de substrato +
ZrN,, se observa que las primeras presentan un menor agrietamiento en los recubrimientos,
lo cual es consistente con las mejores propiedades estaticas para estos conjuntos; aunque las

mismas podrian estar influenciadas por el mayor espesor de los recubrimientos de TiN,.
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Fig. 61. Fotomicrografias obtenidas por MEB de probetas de acero 316L recubiertas con
TiN,, ensayadas a traccion: (a) Vista general de la falla por tracciéon para una probeta
recubierta con TiNp7s, (b) Vista del recubrimiento de TiNjss, detalle A, (c) Vista del
recubrimiento de TiNges, (d) Vista del recubrimiento de TiNg7s, adyacentes a los

microhoyuelos.
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Vo
. x5.8k 5865 20KV 10um
Fig. 62. Fotomlcrograf as obtemdas por MEB de probetas de acero 316L recubiertas con

ZrN,, ensayadas a traccion: (a) Vista general de la falla por traccion para una probeta
recubierta con ZrNyso, (b) Vista del recubrimiento de ZrNyso, detalle A, (c) Vista del
recubrimiento de ZrNogo, (d) Vista del recubrimiento de ZrNg7, adyacentes a los

microhoyuelos.
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4.7 ENSAYOS DE FATIGA

La resistencia a la fatiga para cada condicion del material ensayado fue obtenida a
partir de cuatro niveles de esfuerzo y para cada uno de ellos se ensayaron seis probetas; es
decir, 24 probetas en total. El limite de fatiga para cada condicién fue obtenido por el
método de la escalera, para lo cual se ensayaron 15 probetas; se considerd6 como vida
infinita 5x10° ciclos y un escalén de 5 MPa.

En la Tabla 27 se presentan los valores de esfuerzos con sus correspondientes
porcentajes de esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccion a que fueron realizados los
ensayos de fatiga al aire y fatiga corrosién en las probetas de substrato sin y con
recubrimientos de TiN, y ZrN,.

En lo que respecta a los ensayos para determinar el limite de fatiga, el primero de
ellos fue realizado a: 400 MPa (61 %S, ¢ 82 %a,) para el substrato; 440 MPa (67 %S, 6 90
%G0,) para el substrato + ZrNoso; 450 MPa (68 %S, 6 92 %g,) para el substrato +
recubrimiento de TiNg s, TiNoss, ZrNoeo y ZrNo70; y 460 MPa (70 %S, 6 94 %0o,) para el
substrato + TiNg 7s.

En las Tablas 28-55 y Figs. 63-76 se presentan los resultados de los ensayos de
fatiga al aire y fatiga corrosion para las condiciones de material ensayado; es decir: en las
Tablas 28, 31, 34, 37, 40, 43 y 46 se presentan los resultados de los ensayos de fatiga al aire
en la region de vida temporal; y en las Tablas 49 - 55 se presentan los resultados de los
ensayos de fatiga-corrosion para el substrato sin y con recubrimiento de TiN, y ZrN,. En las
Tablas 41, 44, 47, 50, 53, 56 y 59 se presentan los resultados de los ensayos de fatiga

realizados conel fin de determinar el limite de fatiga de cada condicion del material
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ensayado; en las Tablas 42, 45, 48, 51, 54, 57 y 60 se esquematiza el método de la escalera
para obtener los limites de fatiga con su correspondiente desviacidon estandar; en las Figs.
63 - 76 se presentan los graficos de los resultados de los ensayos de fatiga y las curvas que
describen el comportamiento a la fatiga de las condiciones de material ensayado a fatiga al
aire y fatiga-corrosion, respectivamente.

El limite de fatiga determinado por el método de la escalera se calcula por el evento
menos frecuente, f;, de falla o no falla antes de 5x10° ciclos y los niveles de esfuerzo se
numeran desde el mas bajo i = 0. Asi, dicho valor de limite de fatiga se calcula por la

expresion siguiente:

2ifi 1
Slf:S0+(S1_S0)*[Zﬁ iij (26)
La desviacion estandar se calcula por la siguiente ecuacion:
.2 _ P
DE = 1,620 % (S, - S, )* (fo * Z(ZZ{‘ )z(zlfl y ., 0,029] 27)

Ademas, se considera que el parametro de desviacion, PD, debe ser mayor que 0,3, y se

define como:

pp_ 2SS -Eif)
&y

(28)
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En la Tabla 56 se presentan las ecuaciones de Basquin, los coeficientes de

correlacion lineal de las mismas ecuaciones, los coeficientes de resistencia a la fatiga y los

parametros de las ecuaciones de Basquin de cada condicion del material ensayado a fatiga

al aire y fatiga-corrosion. En la Tabla 57 se presentan los limites de fatiga de las

condiciones del material y sus respectivas desviaciones estandar. En las Figs. 77-78 se

presentan las curvas de resistencia a la fatiga y los limites de fatiga del substrato sin y con

recubrimiento de TiN, y ZrN,, respectivamente. En las Figs. 79-80 se presentan las curvas

de resistencia a la fatiga-corrosion del substrato sin y con recubrimiento de TiN, y ZrN,,

respectivamente.

Tabla 27. Valores de esfuerzos en que fueron realizado los ensayos de fatiga al aire y fatiga

corrosion en las probetas de substratos sin y con recubrimiento de TiN, y ZrN,.

Corrosion

. Al
Substrato + TiN ss 1re —
Corrosion
. Al
Substrato + TiNg s T
Corrosion
) Al
Substrato + TiNg 75 1re —
Corrosion
A
Substrato + ZrNy so e —
Corrosion
Substrato + ZI'N(),6() Alre T
Corrosion
Substrato + TiNg 79 | Aire

Corrosion

S, MPa 400 (420 (440 (450 (460 (470 |480 (490 |500
%S, %o 61 64 |67 |68 70 |71 73 74 |76
%0y, % 82 86 (90 |92 (94 |96 |98 100 | 102
Substrato Aire
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Tabla 28. Resultados de los ensayos de fatiga en la region de vida temporal de un acero

inoxidable 316L.
Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa |[Ciclos a la fractura
1 16900 13 100200
2 17000 14 102100
3 17900 15 103600
480 440
4 20400 16 108600
5 22300 17 116900
6 25700 18 126900
7 37800 19 182900
8 39800 20 241900
9 42600 21 252100
460 420
10 48300 22 254200
11 50000 23 290500
12 58200 24 353800

Tabla 29. Resultados de los ensayos de fatiga en la region de vida infinita en un acero

inoxidable 316L.

Probeta S, N, Probeta S, N,
# MPa Ciclos # MPa Ciclos
1 400 5000000—> 9 410 249900
2 405 5000000—> 10 405 5000000—>
3 410 322900 11 410 5000000—
4 405 997600 12 415 235700
5 400 5000000— 13 410 5000000—
6 405 5000000— 14 415 379900
7 410 337500 15 410 5000000—»
8 405 5000000— -- T




Tabla 30. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable
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316L.
Nivel| S, R(.asultados de los ensag/og Resumen de los Frecuenlea de o,
de S. |MPpa| O: No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes| i-f; | i°-f;
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que fallaron
112]|314|5[6|7[8|9(10(11{12|13|14|15| Fallaron | No fallaron ﬁ
2 | 415 X |X 2 0 2 41 8
1 | 410 X X X[ O] |0 O] 3 3 3 313
0 | 405 O X |0 |0 |0 1 4 1 0] 0
- | 400 |O O 0 2 0 0| 0
Totales 6 9 6 7 |11
Limite de fatiga = 408 MPa
Desviacion estdndar = 4 MPa
PD=0,5
2,74 T
Log (S) =-0050 * Log(N,) +2,897 ~ ©  Vidafinita
2,72 + 2 o Vida finita (no
’ R =0,97 . .
I incluida en la
2,70 | regresion lineal)
I &> Vida infinita
2,68 +
= |
[l L
S 2,661
“ I
o 2,64 +
— i
2,62 + »(3)
I ) % > 543
2,60 | +s' o~
2,58 7; 5 tiempo
2,56 +— —_— — :
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 63. Log del esfuerzo vs Logde ciclos de un acero inoxidable 316L.
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Tabla 31. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con TiNj ss.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 71600 13 204300
2 77700 14 238200
3 95800 15 276000
490 470
4 116300 16 34900
5 135500 17 513100
6 152400 18 559500
7 157600 19 275100
8 202100 20 350000
9 213500 21 417800
480 460
10 250000 22 422500
11 276400 23 452000
12 310800 24 800800

Tabla 32. Resultados de los ensayos para determinar el

inoxidable 316L recubierto con TiNj ss.

limite de fatiga de un acero

Probeta S, N, Probeta S, N,
# MPa Ciclos # MPa Ciclos
1 450 5000000 —> 9 440 5000000 —*>
2 455 462900 10 445 1617000
3 450 5000000—* 11 440 2672500
4 455 350800 12 435 5000000 —>
5 450 1227200 13 440 1316900
6 445 5000000 > 14 435 5000000 —>
7 450 846500 15 440 1132000
8 445 1499900 --- ST
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Tabla 33. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con TiNg ss.

Nivell s Resultados de los ensayos Frecuencia de
ive \ ¢ . Resumen de los , o2
de S. IMpa| O No falla hasta 5x106 ciclos resultados los especimenes| i-f; |i™-f;
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que fallaron
112]|3(4(5]|6(7|8]|9[10[11|12(13|14/15| Fallaron |No fallaron fi
4 1455| [X] (X 2 0 0 0] 0
3 1450 0] |O] X [X 2 2 2 6|18
2 | 445 O] X |X 2 1 1 2| 4
1 | 440 O X [X| [X]| 3 1 1 1] 1
0 |435 Ol O 0 2 2 0| 0
Totales 9 6 6 9 23
Limite de fatiga = 445 MPa
Desviacion estandar= 13 MPa
PD=1,6
2,74 T
I o Vida finita
272 i Log (S) = -0,0322 * Log(N,) + 2,849 o Vida finita (no
I R™=0,70 incluida en la
2,7 + regresion lineal
&> Vida infinita
2,68 +
<
S 266 |
2
én 2,64
2,62
2,6 +
2,58 +
256 b4 o v o ¢
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 64. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

TiN0,55.
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Tabla 34. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con TiNges.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,

# MPa Ciclos a la fractura # MPa [Ciclos a la fractura
1 148200 13 236900
2 159000 14 267800
3 170300 15 274300

490 470
4 179100 16 446800
5 208000 17 503400
6 233900 18 594200
7 187000 19 465800
8 205700 20 690100
9 213800 21 963500

480 460

10 227700 22 1029200

11 231800 23 1068500

12 317500 24 1213800

Tabla 35. Resultados de los ensayos para determinar el

inoxidable 316L recubierto con TiNgs.

limite de fatiga de un acero

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos # MPa | Ciclos
1 450 5000000— 9 440 5000000—>
2 455 711700 10 445 5000000—
3 450 1086800 11 450 1919900
4 445 1285700 12 445 5000000—*
5 440 5000000—> 13 450 713200
6 445 928500 14 445 5000000—*>
7 440 5000000—*> 15 450 5000000—*
8 445 1301900 - - T BT
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Tabla 36. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con TiNggs.

Ni Resultados de los ensayos Frecuencia de
vel| S, g . Resumen de los , )
de 5. |Mpa| ©: No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes| i-f; | i™-f;
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que fallaron
112|3(4|5|6]7|8]|910[11{12{13|14(15]| Fallaron |No fallaron fi
2 | 455 1 0 1 21 4
1 |450|0] X X/ |X] |0] 3 2 3 313
0 |445 X/ [X| [X| |O] |O] |O 3 3 3 0|0
- | 440 O| O] |0 0 3 0 0|0
Totales 7 8 7 S| 7
Limite de fatiga = 446 MPa
Desviacion estdndar = 4 MPa
PD=0,5
2,74
i o Vida finita
2,72 Log (§) =-0,032 * Log (N) + 2,852 ° Vida finita (no
| R*=0,78 incluida en la
2,70 regresion lineal)
i 00 &> Vida infinita
2,68 +
£ 2,66 |
2“ ’ I
Q i
0 2,64 + Substrato
— i
2,62 +
2,60 T s
2,58 1 k Jiemoo
2,56 +— :
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 65. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

TiN0,65.
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Tabla 37. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con TiNy 7s.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,

# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 98300 13 180800
2 104600 14 247500
3 105400 15 253900

500 480
4 127100 16 276500
5 152600 17 282600
6 166300 18 366700
7 120000 19 211600
8 125200 20 222700
9 125400 21 299100

490 470

10 138500 22 449900

11 156100 23 516600

12 232400 24 551800

Tabla 38. Resultados de los ensayos para determinar el

inoxidable 316L recubierto con TiN 7s.

limite de fatiga de un acero

Probeta S, N, Probeta S, N,
# MPa Ciclos # MPa Ciclos
1 460 5000000—* 9 450 531900
2 465 396500 10 445 5000000—>
3 460 792400 11 450 1134700
4 455 5000000—> 12 445 5000000 —*
5 460 442700 13 450 658800
6 455 1016300 14 445 5000000—*>
7 450 664000 15 450 3120400
8 445 5000000—*> -- T B




Tabla 39. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con TiNg 7s.
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. Resultados de los ensayos Frecuencia de
Nivel| S, 5 - Resumen de los ) ifi|i*f;
de S. [MPa O: No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes| !Ji| ! /i
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que no fallaron
112|3(4|5|6]7|8]|910]11{12{13|14(15| Fallaron |No fallaron ﬁ
4 | 465 1 0 0 0] 0
3 1460 0] [X] |X 2 1 1 319
2 | 455 Ol X 1 1 1 21 4
1 1450 X|X| [X] X [X] 5 0 0 0] 0
0 | 455 O| |0 O] |O 0 4 4 0] O
Totales 9 6 6 5|13
Limite de fatiga = 452 MPa
Desviacion estdndar = 12 MPa
PD=1,5
2,74 ¢ : :
[ Log (§)=-0,038 * Log (N,) + 2,888 © \\i{ia f;}n{ta (
2,72 + 2_ ° 1da finita (no
I R™=0,69 incluida en la
270 + regresion lineal)
’ i Vida infinita
2,68 +
;C-S\ L
S 2,66 + - o >
2 [ o4
= 264 | Substrato
Q
;J |
2,62 +
2,60 +
2,58 ,:, " l )tiempo
2,56 +— |
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0
Log (N, ciclos)

Fig. 66. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

TiNo 7.
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Tabla 40. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con ZrNy so.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 96800 13 171300
2 100300 14 195200
3 103600 15 198300
480 460
4 109800 16 210000
5 123000 17 227000
6 175800 18 233700
7 116800 19 267600
8 138700 20 339900
9 145700 21 344400
470 450
10 159100 22 363500
11 210700 23 438800
12 218200 24 464100

Tabla 41. Resultados de los ensayos para determinar el limite de fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con ZrNy so.

Probeta S, N, Probeta S, N,

# MPa Ciclos # MPa |Ciclos

1 440 5000000 —> 9 430 5000000 —>
2 445 936600 10 435 5000000—>
3 440 1094600 11 440 500100

4 435 5000000 —> 12 435 714100

5 440 544100 13 430 1448100

6 435 5000000 —> 14 425 5000000 —>
7 440 527200 15 430 5000000 —>
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Tabla 42. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con ZrNy sp.

Ni Resultados de los ensayos Frecuencia de
vel| S, g . Resumen de los , i 2 f
de S. IMPa | ©: No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes Lfi |1
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que no fallaron
112|3(4|5|6]7|8]|910[11{12{13|14(15| Fallaron |No fallaron fi
4 1445 X 1 0 0 0] 0
3 |1440|0| [X| X| |X X 4 1 1 31 9
2 1435 Ol |0] [X] |O] [X 2 3 3 6[12
1 1430 O X| 0] 1 2 2 2] 2
0 |425 O 0 1 1 0| 0
Totales 8 7 7 11|23
Limite de fatiga = 435 MPa
Desviacion estandar =7 MPa
PD = 0,8
2,74 T ) )
- Log(S)=-0,047 * Log (N,) + 2,918 c ‘\i{ﬁa ff:m{ta (
I 2 ida finita (no
272 i RT =081 incluida en la
270 1 regresion lineal)
i &> Vida infinita
2,68 +
=
S 2,66 |
Q
= 264 | Substrato _ :.:E g
A 0
2,62 +
2,60 o,
S AT
2,58 4 | \ e
2,56 |
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 67. Log del esfuerzo vs Logde ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

ZI‘No’so.
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Tabla 43. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con ZrNy e0.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,

# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 82300 13 194100
2 86700 14 243700
3 95200 15 301200

490 470
4 112600 16 322000
5 140000 17 326800
6 153400 18 417400
7 121600 19 325700
8 135600 20 363200
9 200000 21 383900

480 460

10 233800 22 416000

11 248900 23 478100

12 288200 24 563300

Tabla 44. Resultados de los ensayos para determinar el

inoxidable 316L recubierto con ZrNy .

limite de fatiga de un acero

Probeta S, N, Probeta S, N,
# MPa Ciclos # MPa Ciclos
1 450 5000000 — 9 440 2316600
2 455 591100 10 435 5000000 —
3 450 2549600 11 440 5000000 —
4 445 894100 12 445 5000000 —
5 440 845500 13 450 1529400
6 435 5000000 —> 14 445 5000000 —>
7 440 5000000—> 15 450 606000
8 445 1961100 --- —— | eeee--
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Tabla 45. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con ZrNy .

. Resultados de los ensayos Frecuencia de
Nivel| S, ' 8 . Resumen de los ) iofi | i*f;
de S. | MPa O: No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes| !Ji |t i
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que no fallaron
112(3]4(5|6|7|8|9|10{11{12/13]14|15| Fallaron |No fallaron fi
4 | 455 1 0 0 0] 0
3 1450/0 X Xl [X] 3 1 1 319
2 | 445 X X Ol O 2 2 2 41 8
1 |440 Xl 0] [X| |O 2 2 2 21 2
0 |435 ) ) 0 2 2 0| 0
Totales 8 7 7 919
Limite de fatiga = 444 MPa
Desviacion estdndar = 9 MPa
PD=1,1
2,74 1
[ Log(S)=-0,038 * Log(N,) + 2,878 ©  Vidafinita
2,72 + ) ‘ ° Vida finita (no
I R*=0,79 oo
I incluida en la
2,70 1 regresion lineal
i &> Vida infinita
2,68 +
= i
S 2,66
<) [ e
0 2,64+ 3
~ i
2,62 |
2,60 +
2,58 +
R T
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 68. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

ZI'N(),ﬁ().
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Tabla 46. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con ZrNy 7.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,

# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 83100 13 143600
2 88900 14 174500
3 96500 15 194800

490 470
4 102600 16 140500
5 112600 17 256800
6 137900 18 276100
7 100300 19 175900
8 111100 20 273100
9 113000 21 278900

480 460

10 130200 22 290000

11 147200 23 302700

12 192300 24 318700

Tabla 47. Resultados de los ensayos para determinar el limite de fatiga de un acero

inoxidable 316L recubierto con ZrNy 7.

Probeta S, N, Probeta S, N,

# MPa Ciclos # MPa Ciclos

1 450 5000000 —> 9 450 514400—>
2 455 579300 10 445 825600

3 450 786600 11 440 5000000 —
4 445 606800 12 445 5000000 —
5 440 5000000 — 13 450 645400

6 445 700200 14 445 1006000

7 440 5000000 —> 15 440 1881100

8 445 5000000 — 16 435 5000000 —
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Tabla 48. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero inoxidable

316L recubierto con ZrNy 7.

Ni Resultados de los ensayos Frecuencia de
vel| S, g . Resumen de los , RN
de S. IMpa| © No falla hasta 5X106 ciclos resultados los especimenes|! fi| i/
; ’ X: Falla antes de 5x10° ciclos que no fallaron
112(3(4|5(6|7|8|9|10|11{12|13|14{15|16|Fallaron |No fallaron fi
4 |455] |X 1 0 0 0/ 0
3 4500 X X X 3 1 1 3] 9
2 | 445 X X| O |[X| O] [X 4 2 2 4| 8
1 |440 O O o) X 1 3 3 3] 3
0 |435] | | o 0 1 1 0| 0
Totales 9 7 10 10| 20
Limite de fatiga = 445 MPa
Desviacion estandar = 7 MPa
PD=10,8
2,74 T - )
- Log(S)=-0,048 * Log (N,) + 2,928 ©  Vidafinita
2,72 4 R =074 ' o .Vlda.ﬁnlta (no
i ’ incluida en la
2,70 T regresion lineal)
&> Vida infinita
2,68 +
£
> 2,66 -
v o— (23
20 2,64 . -t
-
2,62 +
2,60 |
2,58 1
2056
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 69. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable 316L recubierto con

ZI‘N()’7().
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Tabla 49. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 54000 13 115200
2 65000 14 137700
3 460 69200 15 420 180400
4 69400 16 182300
5 73600 17 183800
6 82700 18 292300
7 90000 19 192500
8 104600 20 196200
9 440 106300 21 400 221600
10 109800 22 261400
11 110200 23 387500
12 128800 24 438900
2,74 -
2.72 Log (§)=-0,084 * Log (N ) + 3,067
; R*=0,83
2,70 +
= 2,68 +
& i
= 2,66 °
) i
w 264 | °
= 262 | 0o °
260 | F ) 000N 00
B tiempo
2,58 + -8
2,56 +— |
4,0 4,5 5,0 6,5 7,0

5.5 6,0
Log (N, ciclos a la fractura)

Fig. 70. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L (substrato).
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Tabla 50. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con TiN ss.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 74600 13 118000
2 112800 14 118700
3 490 121500 15 470 141600
4 126100 16 170100
5 129400 17 182900
6 145200 18 192600
7 111900 19 149900
8 129600 20 247000
9 430 144700 21 460 249900
10 153900 22 251900
11 154800 23 279800
12 181200 24 309600
2,74
2.72 ” Log (§)=-0,056 * Log (N /) + 2,965
g R*=0,63
2,70 +
i 0O GO
S el .
o o o0
Eﬁ 2,66 + o
Y r
0 2,64 T
Q r
= 262 |
[ +s {/\
2,60
B tiempo
2,58 + -8
2,56 +— ] ‘: | |
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos a la fractura)

Fig. 71. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con TiN ss.
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Tabla 51. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con TiNs.

Log (N, ciclos a la fractura)

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 134500 13 214700
2 139500 14 263700
3 490 181600 15 470 275800
4 183900 16 289300
5 184200 17 352100
6 203000 18 415500
7 156300 19 271500
8 188100 20 277200
9 480 204500 21 460 301900
10 221200 22 325400
11 238200 23 422100
12 283800 24 460800

2,74 T
| Log (5)=-0,058 * Log(N,) + 2,987
2,72 T 2 ’
: R® = 0,65
2,70 +
B O
2,68 + O o}
= L o) o)
% 2,66 | e<9)
2 264 |
%1) B
= 262 +
S
2,60 + | ]
i tiempo
2,58 + -
2,56 +— — ‘: : :
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Fig. 72. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con TiNgs.
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Tabla 52. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con TiNg 7s.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 104900 13 211900
2 116200 14 222500
3 128200 15 244800
490 470
4 134000 16 262500
5 141000 17 275900
6 175800 18 340700
7 197100 19 343300
8 245600 20 359800
9 247800 21 402700
480 460
10 250700 22 423600
11 267800 23 433900
12 295300 24 528300
2,74
Log (S) = -0,049 * Log (N ) + 2,940
2,72 ;
R =0,80
2,70 +
@)
£
S 2,66 o
o
22,64 1
o
=262 +
+S
2,60 +
tiempo
2,58 | st C
2,56 R B :
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6.5 7,0

Lo’g (N, ciclos ala fractura) ’

Fig. 73. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con TiN 7s.
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Tabla 53. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con ZrN so.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 65200 13 100300
2 66500 14 117700
3 71300 15 117900
480 460
4 84500 16 120000
5 88200 17 136700
6 90100 18 157900
7 71400 19 134000
8 74400 20 165200
9 78300 21 173000
470 450
10 92700 22 173500
11 95700 23 213600
12 105300 24 226900
2,74 ¢
272 | Log(S)=-0058 * Log (V) +2.968
i R*=10,80
2,7 1
: ©
~ 2,68 1 R o
& r
= 2,66 | CC®
“ i
o 2,64 1
S i
2,62 |
i +S
2,6 | f )
I tiempo
2,58 4 -s
2,56 +—————+—— ] | |
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6.5 7,0

Log (N, ciclos a la fracura)

Fig. 74. Log del esfuerzo vs Logde ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con ZrNy so.
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Tabla 54. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con ZrN .

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 80500 13 195500
2 91000 14 243300
3 92800 15 255600
490 470
4 117200 16 287900
5 122400 17 299300
6 128700 18 298300
7 105400 19 247600
8 120600 20 263800
9 126300 21 271400
480 460
10 140000 22 322900
11 149900 23 329200
12 170500 24 355800
2,74 1
i Log (§)=-0,046 * Log (N /) + 2,919
2,72 + 5 :
: R"=10,83
2,70 +
= 2,68 + o)
& r
= 2,66 + ©
2 i
0 2,64
Q r
= 262+
N +S
2,60
2,58 7} i tiempo
2,56 b—r o | | | |
4,0 4.5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos a la fractura)

Fig. 75. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo de 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con ZrNy eo.
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Tabla 55. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la fatiga-corrosion de

un acero inoxidable 316L recubierto con ZrNj 7.

Probeta S, Ny, Probeta S, Ny,
# MPa Ciclos a la fractura # MPa Ciclos a la fractura
1 83100 13 143600
2 88900 14 174500
3 96500 15 194800
490 470
4 102600 16 240500
5 112600 17 256800
6 137900 18 276100
7 100300 19 175900
8 111100 20 218900
9 113000 21 253100
480 460
10 130200 22 290000
11 147200 23 302700
12 192300 24 318700
2,74 T
. Log(S)=-0066 * Log (N,) + 3,019
2,72 + 5
I R*=0,54
2,70 +
- (¢o)
= 2,68 | 3O
o L (¢@) O
= 2,66 | ©
v r
o 2,64
Q r
= 262 |
B +S
2,60 |
2’58 7} s tiempo
2,56 — ;
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos a la fractura)

Fig. 76. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en una solucion corrosiva al 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L recubierto con ZrNy 7.



Tabla 56. Ecuaciones de Basquin correspondientes a cada condicion del material.

E nde B .
Condicion del material cuacion de Basquin R2 A, b,
Log (S)=—m * Log (Ny) +b MPa] 4

Aire Log (S) =-0,050 * Log (Vp) +2,897 10,97 789 -0,050
Substrato ‘

Corrosion | Log (S) =-0,084 = Log (Ny) + 3,067 10,83 | 1166 -0,084

Aire Log (S)=-0,032 * Log (Vp +2,849 10,70 706 -0,032
Substrato + TiN ss

Corrosion | Log (S) =-0,056 * Log (Ny) +2,965 | 0,63 | 923 -0,056

Aire Log (S) =-0,032 * Log (NVy + 2,852 0,78 711 -0,032
Substrato + TiNg 65 8 S\Y

Corrosion | Log (S) =-0,058 * Log (Ny) +2,987 10,65 971 -0,058

Aire Log (S) =-0,038 * Log (Vp +2,888 0,69 773 -0,038
Substrato + TiNg 75

Corrosion | Log (S) =-0,049 % Log (Ny) +2,940 | 0,80 871 -0,049

Aire Log (S) =-0,047 * Log (Vp) +2,918 | 0,81 | 828 -0,047
Substrato + ZrNy so i

Corrosion | Log (S) =-0,058 * Log (Ny) +2,968 | 0,80 929 -0,058

Aire Log (S) =-0,038 * Log (V) + 2,878 10,79 755 /-0,038
Substrato + ZrNy 60 i

Corrosion | Log (S) =-0,046 * Log (Ny) +2,919 0,83 | 830 -0,046

Aire Log (S) =-0,048 * Log (V) + 2,928 | 0,74 | 847 -0,048
Substrato + ZrNy 70 i

Corrosion | Log (S) =-0,066 * Log (Ny) + 3,019 1 0,54 | 1045 -0,066

Tabla 57. Limites de fatiga y desviaciones estandar para cada condicion del material.

Condicién del material Fimite de fatige, o
Substrato 408 4
Substrato + TiNj ss 445 13
Substrato + TiN 65 446 4
Substrato + TiNg 75 452 12
Substrato + ZrNy so 435 7
Substrato + ZrNy 6o 444 9
Substrato + ZrNy 7o 445 7
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2,74
- - Substrato
2,72 1 __ __ Substrato + TiNj ss
2,70 f Substrato + TiN 45
i Substrato + TiN, ;5
= 2,68 t ’
e i
= 2,66 1 -
EQ: i ST
o 264
Q B
= 2,62 |
2,60 |+
2,58 |
2,56
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 77. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable austenitico 316L sin y

con recubrimiento de TiN,.

2,74 T
57 I — = Substrato
’ i — - Substrato + ZrN s
2,70 | - - - Substrato + ZrN 4
2,68 + Substrato + ZrN 7o
& i
= 2,66 |
@: -
2204 NN S e —— -
) -
= 2,62 |
2,60 |
2,58 +
2,56 —m——nr——
4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 78. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero inoxidable austenitico 316L sin y

con recubrimiento de ZrN,.
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2,74
- — = Substrato
2,72 ” — — Substrato + TiNj ss
2,70 + _ _ _ Substrato + TiN s
[ N .
= 2,68 1 ~. ~ __ Substrato + TiNg s
S 266 | ~ .
S .
g 2,64 T ~ . -
= 2,62 +
[ +S
2,60 |
2’58 7} s tiempo
256 ——mrr
4,0 4.5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0

Log (Nf, ciclos a la fractura)

Fig. 79. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en una solucion corrosiva al 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L sin y con recubrimientos de TiN,.
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Fig. 80. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en una solucion corrosiva al 3 % en

peso de NaCl, de un acero inoxidable 316L sin y con recubrimientos de ZrN,,.
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Es practica habitual que antes de comparar los resultados obtenidos, primero se tiene que
realizar un analisis estadistico de la reproducibilidad de las ecuaciones de Basquin, tal
como lo recomienda la norma de la ASTM Designacion E-739. Dicha reproducibilidad se

calcula mediante la Ec. (29), la cual estd dada por la siguiente expresion:

# de nivelesde S
# de probetas ensayadas

Reproducibilidad, % = (1 - j *100% . (29)
En tal sentido, dado que todas las ecuaciones de resistencia a la fatiga fueron obtenidas a
partir de 24 probetas y distribuidas en 4 niveles de esfuerzo, se determind que estas
ecuaciones son confiables ya que la reproducibilidad es de aproximadamente 83 %.

Por otro lado, en la determinacion de los limites de fatiga se obtuvo para todas las
condiciones de material ensayado, un pardmetro de desviacion mayor que 0,3, tal como lo
recomienda Dieter [1986]. Cabe destacar que esto obedece a que se utilizd un escalon
sumamente pequefio y una cantidad significativa de probetas.

En las Figs. 63 - 76 se present6 el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga-
corrosion de los conjuntos substratos + recubrimientos de TiN, y ZrN,. A partir de las

ecuaciones de resistencia a la fatiga se puede calcular los incrementos en la vida a la fatiga

a un esfuerzo dado, los cuales se pueden obtener mediante la relacion siguiente:

Slubstrat0+recubrimeinto _ rgcubrimiento
Incrementos, % = / 1 *100% (30)
Nrecubr1m1ent0
S

En la Tabla 58 se presentan los incrementos en la vida a la fatiga al aire y fatiga-
corrosion, a valores de esfuerzos de 460 y 490 MPa para cada condicion de substrato +
recubrimiento. En la Tabla 59 se presentan el incremento tanto absoluto (MPa) como

también porcentual en el limite de fatiga para los mismos materiales.
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Tabla 58. Incremento porcentual en la vida a la fatiga para cada condicion del material

recubierto.
. ' S, Incremento,
Condicion de material Ensayos MPa %
0
Fatiga al aire 368 126?
Substrato + TiNg ss 420 ;;4
Fatiga-corrosion 490 164
' . 460 1594
Fatiga al aire 490 732
Substrato + TiNg g5
Fatiga-corrosion jgg :;-(1)(5)
' ' 460 1648
Fatiga al aire
Substrato + TiNg 75 228 lggéll
Fatiga-corrosion 490 310
Fatiga al aire jgg 3?471
Substrato + ZrNjy so 460 182
Fatiga-corrosion 490 101
, , 460 854
Fatiga al aire
490 540
Substrato + ZrNy ¢
Fatiga-corrosion jgg 332
, , 460 393
Fatiga al aire 290 558
Substrato + ZrNg 7o 460 285
Fatica. .,
atiga-corrosion 490 213

Tabla 59. Incremento absoluto y porcentual en el limite de fatiga para cada condicion del

material recubierto.

Condicion del material Incrementos en el limite de fatiga
MPa %
Substrato + TiNg ss 37 9,1
Substrato + TIN() 65 38 9,3
Substrato + TiN 75 44 10,8
Substrato + ZrNy so 27 6.6
Substrato + ZrNy 60 36 8,8
Substrato + ZrNg 70 37 9,1
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En las Figs. 63 - 76 correspondientes a las condiciones del substrato sin y con
recubrimientos de TiN, 6 ZrN, ensayado al aire y fatiga-corrosion, se puede observar que
las curvas de los conjuntos substrato + recubrimiento de TiNges y TiNg 70 y las de substrato
+ recubrimiento de ZrNyeo y ZrNg 79 se cruzan entre ellas, y que a medida que aumenta el
contenido de N en los recubrimientos existe mayor incremento en el comportamiento a la
fatiga. Sin embargo, cabe destacar que las observaciones anteriores no han sido
interpretadas en funcion de la variacion del espesor de los recubrimientos.

Adicionalmente, con el fin de comparar los resultados de los ensayos de fatiga al
aire y fatiga-corrosion en la region de vida temporal para cada condicion de material
ensayado se recalcularon las ecuaciones de Basquin. Asi, se determiné el promedio de los
interceptos de las ecuaciones a un (1) ciclo de vida y, subsecuentemente, se recalcularon las
pendientes de las mismas, tal como se presenta en las Figs. 81 - 87. Por otro lado, en la
Tabla 60 se presentan para cada condicion de material ensayado: las ecuaciones de
Basquin con sus correspondientes coeficientes de correlacion R?, el coeficientes resistencia
a la fatiga (A) y el exponente de resistencia a la fatiga (b) recalculados a partir de los

interceptos comunes.
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Fig. 81. Resistencia a la fatiga de un acero 316L ensayado a fatiga al aire y en una solucion

corrosiva al 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 82. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con TiNyss ensayado a fatiga al

aire y en una solucion corrosiva al 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 83. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con TiNyes ensayado a fatiga al

aire y en una solucion corrosiva al 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 84. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con TiNy ;s ensayado a fatiga al

aire y en una solucion corrosiva al 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 85. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con ZrNy 5o ensayado a fatiga al

aire y en un medio corrosivo de 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 86. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con ZrNy o ensayado a fatiga al

aire y en una solucion corrosiva al 3 % en peso de NaCl.
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Fig. 87. Resistencia a la fatiga de un acero 316L recubierto con ZrNy 7 ensayado a fatiga al

aire y en una solucion corrosiva al 3 % en peso de NaCl.

Tabla 60. Ecuaciones de Basquin correspondientes a cada condicidon del material.

Condicion del ) - > 1 A, Ib,
|material Fatiga Log (S)=-m * Log (Np) +b R Mpal  ua
1 = * + -
Substrato Aire ‘ Log(S) =-0,068 * Log(Ny) +2,982 | 0,84 959 0,068
Corrosion | Log(S) = -0,068 * Log(Ny) + 2,982 1 0,80 -0,068
Ai L =-0,043 * Log(Ny + 2,907 10,62 -0,043
Substrato + TiNoss | 0e— Lo&H =-0, gy * 2, %807
Corrosion | Log(S) =-0,044 * Log(Ny) + 2,907 10,61 -0,044
Al L =-0,043 * Log(Ny) +2,919 0,62 -0,043
Substrato + TiNg s T » 0g(5) . 0gNp) + 2, 830
Corrosion | Log(S) = -0,044 * Log(Ny) + 2,919 10,61 -0,044
Al L =-0,043 * Log(Ny) + 2,914 0,68 -0,043
Substrato + TiNg 75 e = 0g(5) 0gNy) 820
Corrosion | Log(S) = -0,044 * Log(Ny + 2,914 10,79 -0,044
Al L =-0,052 * Log(Ny + 2,943 10,80 -0,052
Substrato + ZrNy so fre - 0g(5) 0gNy) 877
Corrosion | Log(S) =-0,053 * Log(Vy) + 2,943 1 0,80 -0,053
Ai L =-0,041 * Log(Ny) + 2,898 0,78 -0,041
Substrato + Z1Ny o e - 0g(S) ’ 0g) + 2, 791
' Corrosion | Log(S) =-0,042 * Log(Ny) + 2,898 0,61 -0,042
Al L =-0,057 * Log(Ny) +2,974 0,71 -0,057
Substrato + ZrNy 7o e o 0g(S) ’ 0g) + 2, 0942 —
' Corrosion | Log(S) =-0,057 * Log(Ny) + 2,974 | 0,53 -0,057
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En la Tabla 61 se presentan las disminuciones en la vida a la fatiga-corrosion en
comparacion con los resultados obtenidos de fatiga al aire para las mismas condiciones del

material, las cuales han sido obtenidas de las ecuaciones recalculadas de Basquin.

Tabla 61. Disminucion porcentual en la vida a la fatiga para

cada condicion del material recubierto.

L ) Esfuerzo, Disminucion,

Condici6n del material MPa %
Substrato e ;
490 0
, 460 23

+
Substrato + TiNg ss 490 26
_ 460 24

+
Substrato + TiN 65 490 27
. 460 24

+
Substrato + TiNg7s 490 26
460 19

+
Substrato + ZrNy o 490 21
460 24

+
Substrato + ZrNy g 490 27
Substrato + ZrNy 7o 10 ;
’ 490 0

Estos resultados indican que los recubrimientos de TiN,, ZrNyso y ZrNy 6o presentan
una disminucion entre 19 y 27 %, lo cual sefiala la sensibilidad de los mismos al medio
corrosivo utilizado. Por otro lado, puede decirse que el recubrimiento de ZrN 7o al igual
que el substrato no son sensibles a dicho medio corrosivo. Asi, estos resultados no
presentan una tendencia sistematica con respecto a la estequiometria de los mismos, la cual
es la variable en estudio.

El incremento en el comportamiento a la fatiga que se obtuvo en la presente

investigacion concuerda con los estudios de Saruky ef al. [1989a, 1989b], Herr et al.
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[1993] y Hotta et al. [1994 y 1995]), quienes han reportado para este tipo de
recubrimientos incrementos en dicho comportamiento.

Finalmente, es importante destacar que para poder explicar este incremento en el
comportamiento a la fatiga se tiene que presentar el estudio fractografico de los mismos, ya
que como ha sido expuesto anteriormente el comportamiento a la fatiga de los materiales
tratados superficialmente es influenciado por tres efectos: (i) comportamiento a la fatiga del
material proximo a la superficie, (i7) condicioén de esfuerzo en las capas superficiales, (i)

presencia o ausencia de irregularidades en la superficie del material.
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4.8 ESTUDIO FRACTOGRAFICO

En las Figs. 88 - 121 se presentan las fotomicrografias correspondientes al estudio
fractografico del substrato recubierto con TiN, y ZrN,. Las Figs. 88 - 105 corresponden al
conjunto substrato + TiN, y las Figs. 106 - 121 al conjunto substrato + ZrN,. Ademas, las
Figs. 88 - 96 y 106 - 114 corresponden a las probetas ensayadas a fatiga al aire, para los
substratos recubiertos con TiN, y ZrN,, respectivamente. Por otro lado, las Figs. 97 - 105 y
115 - 121 corresponden a las probetas ensayadas a fatiga en un medio corrosivo, para los
substratos recubiertos con TiN, y ZrN,, respectivamente.

Con relacion a las fotomicrografias de las probetas recubiertas con TiN, o ZrN,
ensayadas a fatiga al aire o fatiga-corrosion, se presentan primero las que corresponden al
contenido mas bajo de nitrégeno y en ¢€stas, a su vez, las ensayadas a menor esfuerzo y,
subsecuentemente, las ensayadas a mayor esfuerzo; posteriormente las de contenido de
nitrogeno intermedio; y al final las de mayor contenido de nitrégeno para el estudio.

Por otro lado, dado que en este estudio fractografico se analiz6 el inicio de la grieta
por fatiga en un conjunto substrato + recubrimiento, en el cual los recubrimientos tienen
espesores bajos de ~1,3 y 3,6 um, se vuelve indispensable realizar una secuencia de
fotomicrografias a partir desde una vista general, con el fin de poder precisar, el o los sitios
de inicio de la grieta por fatiga.

Finalmente, en las Figs. 122a-b correspondientes a los conjuntos substrato +
recubrimiento de TiNyes y TiNo7s ensayado a fatiga al aire, respectivamente, y Figs. 123
corresponde al substrato recubierto con ZrNgg ensayado a fatiga-corrosion, se presentan
fotomicrografias correspondientes a la seccion longitudinal adyacente a la zona de inicio de

la grieta por fatiga, las cuales fueron preparadas hasta pulido tipo espejo y atacadas.
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Fig. 88. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta con
TiNgss, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (c) Inicio de la grieta
de fatiga (d) Detalle B, Fig. 88c, del inicio de la grieta de fatiga; (e) Detalle C, Fig. 88d, del
recubrimiento; (f) Vista de la pared lateral de la probeta adyacente al inicio de la grieta de
fatiga.
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Fig. 89. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta de fatiga en una de las probetas de acero inoxidable
316L recubierta con TiNj ss, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa (detalle A de Fig. 88b).
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Fig. 90. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta con
TiNyss, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 490 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (c) Vista de la pared
lateral de la probeta adyacente al inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle A, Fig. 90c, del
inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (e) Detalle B, Fig. 90d, del inicio de la grieta de
fatiga y la pared lateral de la probeta; (f) Detalle C, Fig. 90e, del recubrimiento.
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Fig. 91. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto con
TiNogs, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (c) Inicio de la grieta
de fatiga y vista de la pared lateral de la probeta; (d) Detalle B, Fig. 91c, del inicio de la
grieta de fatiga.
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Fig. 92. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta de fatiga en una de las probetas de acero
inoxidable 316L recubierta con TiNggs, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa (detalle A de Fig. 91b).
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Fig. 93. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto con
TiNogs, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 490 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) inicio y propagacion de la grieta; (¢) inicio de la grieta de fatiga y
vista de la pared lateral de la probeta; (d) Detalle A, Fig. 93c, del inicio de la grieta de
fatiga; (e) Detalle B, Fig. 93c, de una region adyacente al inicio de la grieta de fatiga; (f)
Detalle C, Fig. 93e, del recubrimiento.
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Fig. 94. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto con
TiNg7s, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 470 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (c) Pared lateral de la
probeta, adyacente al inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle B, Fig. 94c, del inicio de la
grieta de fatiga; (e) Detalle C, Fig. 94d, del inicio de la grieta de fatiga; (f) Detalle D, Fig.
94e, del recubrimiento.
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Fig. 95. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta de fatiga en una de las probetas de acero inoxidable
316L recubierta con TiNy 75, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 470 MPa (detalle A de Fig. 94b).
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Fig. 96. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta con
TiNg7s, la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 500 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (c¢) Detalle A, Fig.
96b, del inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle B, Fig. 96¢c, de una region del inicio de la
grieta de fatiga; (e) Detalle C, Fig. 96d, del recubrimiento.
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Fig. 97. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta con
TiNoss, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 460 MPa:
(a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacioén de la grieta por
fatiga; (c) Inicio de la grieta por fatiga (d) Detalle B, Fig. 97c, del inicio de la grieta por
fatiga; (e) Detalle C, Fig. 97d, del recubrimiento; (f) Detalle D, Fig. 97d, del recubrimiento.
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Fig. 98. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga en una de las probetas de
acero inoxidable 316L recubierta con TiNy ss, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a
460 MPa (detalle A, Fig. 97b).
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Fig. 99. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta con
TiNyss, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 490 MPa:
(a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por
fatiga, (c) Inicio de la grieta por fatiga. (d) Detalle A, Fig. 99c, del inicio de la grieta por
fatiga; (e) Detalle B, Fig 99d, de las grietas en la pared de la probeta; (f) Detalle C, Fig.
99d, del recubrimiento.
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Fig. 100. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con TiNges, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 460
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por
fatiga, (c) Inicio de la grieta por fatiga. (d) Detalle B, Fig. 100c, del inicio de la grieta por
fatiga; (e) Detalle C, Fig. 100c, de las grietas en la pared de la probeta; (f) Detalle D, Fig.
100d, del recubrimiento.
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Fig. 101. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga en una de las probetas de acero inoxidable
316L recubierta con TiNygs, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 460 MPa (detalle A, Fig. 100b).
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Fig. 102. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con TiNges, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 490
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por
fatiga; (c) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (d) Detalle A, Fig. 102c, del
recubrimiento.
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Fig. 103. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con TiNy7s, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 460
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) inicio y propagacion de la grieta; (c)
inicio de la grieta por fatiga y vista de la pared lateral de la probeta; (d) Detalle B, Fig.
103c¢, del recubrimiento.
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Fig. 104. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga en una de las probetas de acero
recubierta con TiNy s, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio de 3 % en peso de NaCl a 460 MPa (detalle A, Fig. 10.
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Fig. 105. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con TiNy s, la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 490
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) inicio y propagacion de la grieta por
fatiga; (c) Pared lateral de la probeta, adyacente al inicio de la grieta por fatiga; (d) Detalle
A, Fig. 105c, del inicio de la grieta por fatiga; (e) Detalle B, Fig. 105¢, del inicio de la
grieta por fatiga; (f) Detalle C, Fig. 105e, del recubrimiento.
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Fig. 106. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNyso la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 450 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (c) Inicio de la grieta
por fatiga (d) Detalle B, Fig. 106¢, del inicio de la grieta por fatiga; (¢) Detalle C, Fig
106d, del recubrimiento; (f) Detalle D, Fig. 106d, vista de la pared lateral de la probeta
adyacente al inicio de la grieta por fatiga.
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Fig. 107. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNyso la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 480 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (c) Vista de la pared
lateral de la probeta adyacente al inicio de la grieta por fatiga; (d) Detalle B, Fig. 107¢, del
inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (e) Detalle C, Fig. 107d, del inicio de la grieta
por fatiga y la pared lateral de la probeta; (f) Detalle D, Fig. 107e, del recubrimiento.
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Fig. 108. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga
en una de las probetas de acero inoxidable 316L recubierta con ZrNyso la cual han sido
ensayadas a fatiga al aire a: (a) 450 MPa (detalle A de Fig. 106b) y (b) 480 MPa (detalle A
de Fig. 107b).
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Fig. 109. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNyeo la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (c) Vista de la pared
lateral de la probeta adyacente al inicio de la grieta por fatiga; (d) Detalle B, Fig. 109¢c, del
inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (e) Detalle C, Fig. 109d, del inicio de la grieta
por fatiga y la pared lateral de la probeta; (f) Detalle D, Fig. 109e, del recubrimiento.
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Fig. 110. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga en una de
las probetas de acero inoxidable 316L recubierta con ZrN ¢ la cual ha sido ensayada a fatiga al aire
a 460 MPa (detalle A de Fig. 109b)
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Fig. 111. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con ZrNyeo la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 490 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) inicio y propagacion de la grieta; (c) inicio de la grieta por fatiga
y vista de la pared lateral de la probeta; (d) Detalle A, Fig. 111c, del inicio de la grieta por
fatiga; (e) Detalle B, Fig. 111d, del recubrimiento; (f) Vista de la pared lateral de la probeta.
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Fig. 112. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con ZrNy7o la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (c) Pared lateral de la
probeta, adyacente al inicio de la grieta por fatiga; (d) Detalle B, Fig. 112c¢, del inicio de la
grieta por fatiga; (e) Detalle C, Fig. 112d, del inicio de la grieta por fatiga; (f) Detalle D,
Fig. 112d, del recubrimiento.
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Fig. 113. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta por fatiga en ur

de acero inoxidable 316L recubierta con ZrNy 7o de ~3 um de espesor mediante bombardeo i6nico
sido ensayada a fatiga al aire a 460 MPa (detalle A de Fig. 112b).
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Fig. 114. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con ZrNy7o la cual ha sido ensayada a fatiga al aire a 490 MPa: (a) Vista general de la
superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta por fatiga; (c) Inicio de la grieta
por fatiga; (d) Detalle A, Fig. 114c, de una region del inicio de la grieta por fatiga; (e)
Detalle B, Fig. 114d, del recubrimiento; (f) vista de la pared lateral de la probeta proéxima al
inicio de la grieta de fatiga.
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Fig. 115. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNy s la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 460
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de
fatiga; (c) Detalle A, Fig. 115b, del inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle B, Fig. 115c, de

la pared lateral de la probeta adyacente al inicio de la grieta de fatiga; (e) Detalle C, Fig.
115d, del recubrimiento.
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Fig. 116. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNyso la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 490
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de
fatiga, (c) Inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle A, Fig. 116¢, del inicio de la grieta de

fatiga; (e) Detalle B, Fig. 116d, de la zona de inicio de la grieta de fatiga; (f) Detalle C, Fig.
116d, de la zona de inicio de la grieta de fatiga.
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Fig. 117. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNoeo la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 460
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Inicio y propagacion de la grieta de
fatiga, (c) Inicio de la grieta de fatiga; (d) Detalle B, Fig. 117c, del inicio de la grieta de
fatiga; (e) Detalle C, Fig. 117d, de la pared de la probeta; (f) Detalle D, Fig. 117e, del
recubrimiento.
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Fig. 118. Montaje de fotomicrografias obtenidas por MEB, del inicio de la grieta de fati
probetas de acero inoxidable 316L recubierta con ZrNg¢o la cual ha sido ensayada a fatiga
% en peso de NaCl a 460 MPa (detalle A de Fig. 117b).
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Fig. 119. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierta
con ZrNyeo la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 490
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Vista de planta del inicio y
propagacion de la grieta de fatiga; (c) Inicio y propagacion de la grieta de fatiga; (d) Detalle
A, Fig. 119c, del inicio de la grieta de fatiga; (e) Detalle B, Fig. 119d, de la pared de la
probeta; (f) Detalle C, Fig. 119¢, del recubrimiento.



194

«150 6041 20KV Z00em.

-

2akV  Z2@um 5.0k 6842 20kVY 18um

Fig. 120. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con ZrNy 7o la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 460
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Vista en planta del inicio y
propagacion de la grieta de fatiga; (c) Inicio de la grieta de fatiga y vista de la pared lateral
de la probeta; (d) Detalle A, Fig. 120c, del inicio de la grieta; (e) Detalle B, Fig. 120d, del
recubrimiento y la pared lateral de la probeta.
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Fig. 121. Fotomicrografias obtenidas por MEB de una probeta de acero 316L recubierto
con ZrNy 7 la cual ha sido ensayada a fatiga en un medio al 3 % en peso de NaCl a 490
MPa: (a) Vista general de la superficie de fractura; (b) Vista en planta del inicio y
propagacion de la grieta de fatiga; (c) Pared lateral de la probeta, adyacente al inicio de la
grieta de fatiga; (d) Detalle A, Fig. 121c, del inicio de la grieta de fatiga; (e¢) Detalle B, Fig.
121d, del inicio de la grieta de fatiga; (f) Detalle C, Fig. 121e, de la pared lateral de la
probeta adyacente al inicio de la grieta de fatiga.
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Fig. 122. Fotomicrografias de probetas que
fallaron  por  fatiga 'y  preparadas
longitudinalmente: (a)TiNo¢s ensayada a 460

MPa, (b) TiNy s ensayada a 460 MPa.



Fig. 123. Fotomicrografias de una probeta que
fallé por fatiga en un medio al 3 % en peso de
NaCl y preparadas longitudinalmente: (a y b)
Z1rNy 60 ensayada a 490 MPa.
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La Fig 88 corresponde al substrato recubierto con TiNj ss ensayado a fatiga al aire a
460 MPa. En las Figs. 88a-b se observa que la grieta por fatiga tiene una Unica zona de
inicio (O), ya que las lineas radiales que indican su direccion de propagacion parten desde
un mismo sitio. La Fig. 88c corresponde al inicio de la grieta en la cual también se presenta
la pared lateral de la probeta, PLP, destacandose que aunque la grieta tiene un sélo punto de
inicio, en el borde de la misma el recubrimiento estd marcadamente fracturado. En la Fig.
88d, detalle B de la Fig. 88c, se observa a mayor aumento la fractura del recubrimiento. En
la Fig. 88e, detalle C de la Fig. 88d, se observa que el recubrimiento se desprendié del
substrato y que parte de este recubrimiento queda adherido al substrato, lo cual es conocido
como decohesion; y se observa la estructura columnar del recubrimiento. En la Fig. 88f se
observan varias grietas circunferenciales en el recubrimiento adyacente a la zona de inicio
de la grieta. En la Fig. 89 se presenta un montaje del inicio de la grieta (detalle A de Fig.
88b), el cual presenta una superficie de fatiga tipica de los substratos ductiles, tal como es
el caso del 316L.

La Fig 90 corresponde al substrato recubierto con TiN ss ensayado a fatiga al aire a
490 MPa. En las Figs. 90a-b se observa que la grieta tiene una zona con varios inicios ya
que las lineas que definen su trayectoria son paralelas entre si, lo cual es diferente para el
mismo material ensayado a un esfuerzo alternante de 460 MPa. En la Fig. 90c se observa
que en el recubrimiento estan presente varias grietas. En la Fig 90d, detalle A de la Fig
90c, se observa parte de la zona con varios sitios de inicio de la grieta, destacandose que los
mismos estan asociados a los puntos donde existe desprendimiento del recubrimiento. Esta
observacion permite sugerir que la grieta se forma en el recubrimiento y luego se transfiere

al substrato. En la Fig. 90e, detalle B de la Fig. 90d, se observa que parte del recubrimiento
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se desprendié del substrato. En la Fig. 90f, detalle C de la Fig. 90e, se observan varias
grietas en el recubrimiento asi como su desprendimiento del substrato.

La Fig 91 corresponde al substrato recubierto con TiNges ensayado al aire a 460
MPa. En las Figs. 91a-b se observa que la grieta tiene una zona de inicio, al igual que para
el substrato recubierto con TiNss ensayado al aire a 460 MPa. La Fig. 91c corresponde al
punto de inicio de la grieta, en la cual se observa nédulos aparentando una estructura tipo
“cascara” de naranja y desprendimiento de varios nddulos. En la Fig. 91d, detalle B en la
Fig. 91c, se observa a mayor aumento, que el recubrimiento se desprendi6 del substrato. En
la Fig. 92, detalle A de la Fig. 91b, se presenta un montaje del inicio de la grieta, en el cual
se observa que esta comenzd a propagarse desde un punto Unico.

La Fig 93 corresponde al substrato recubierto con TiNges ensayado al aire a 490
MPa. En las Figs. 93a-b se observa que aparentemente la grieta tiene un sélo inicio. En la
Fig. 93c se observa que en el recubrimiento estd presente una grieta que pasa por la zona de
inicio de la misma. En la Fig. 93d, detalle A de la Fig. 93¢, se observa que en la grieta
existe desprendimiento del recubrimiento. En la Fig. 93e, detalle B de la Fig 93c, se
observa que en la zona de inicio de la grieta existe un marcado desprendimiento de
recubrimiento, mayor que el observado para el mismo recubrimiento ensayado al aire a 460
MPa. En la Fig. 93f, detalle C de la Fig. 93e, se observa que existe desprendimiento de
recubrimiento y que parte del mismo permanece adherido a la probeta.

La Fig. 94 corresponde al substrato recubierto con TiNg7s ensayado al aire a 470
MPa. En las Figs. 94a-b se observa que la grieta tiene un s6lo punto de inicio. La Fig. 94c
corresponde a dicho punto y se observa que en la pared lateral existen grietas muy
marcadas. En la Fig. 94d, detalle B de la Fig. 94c, se observa a mayor aumento, la zona de

inicio de la grieta. En la Fig. 94e, detalle C de la Fig. 94d, se observa que la zona de inicio
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de la grieta tiene su origen en un sitio donde se observa desprendimiento de recubrimiento.
En la Fig. 94f, detalle D en la Fig. 94e, se aprecia que el recubrimiento se desprendié del
substrato y que en el mismo recubrimiento existe una grieta longitudinal a la probeta sin
transferirse al substrato. En la Fig. 95, detalle A de la Fig. 94b, se presenta un montaje del
punto de inicio de la grieta en el cual se observa que aparentemente la grieta también tiene
un sélo punto de inicio.

La Fig. 96 corresponde al substrato recubierto con TiN7s ensayado al aire a 500
MPa. En las Figs. 96a-b se observa que la grieta tiene una zona con varios puntos de inicio
ya que las lineas que definen la trayectoria de la misma son aproximadamente paralelas
entre si. En la Fig 96c, detalle A de la Fig. 96b, se observa claramente que desde el
recubrimiento se originan varias grietas. En la Fig. 96d, detalle B de la Fig. 96c, se observa
que existe un marcado agrietamiento en el recubrimiento y que la grieta se transfirié desde
el este hacia el substrato. En la Fig. 96e, detalle C de la Fig. 96d, se observa a mayor
aumento que el recubrimiento presenta un agrietamiento muy marcado en comparacion con
las otras probetas estudiadas, lo cual se atribuye a que el ensayo fue realizado a un esfuerzo
superior al de fluencia del substrato.

La descripcidn del estudio fractografico para las probetas recubiertas tanto con TiN,
ensayado a fatiga en un medio corrosivo como también con ZrN, ensayadas a fatiga al aire
y en un medio corrosivo, se presenta de forma igual a lo descrito detalladamente para las
probetas recubiertas con TiN, ensayadas a fatiga al aire. Asi, en lo que continua se hace
mencion a los detalles més relevantes.

Los conjuntos de substrato + TiN, ensayados a fatiga-corrosion generalmente
presentan una zona con varios inicios de la grieta de fatiga (Figs. 97a-b, 99a-b, 100a-b,

102a-b, 103a-b y 105a-b). En las Figs. 97c-e, 99c-e, 100c y e, 102c y 105¢-d se observan
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grietas en los recubrimientos y desprendimiento de los mismos. En las Figs. 97e, 991, 100e
se observa claramente desprendimiento de recubrimiento y que parte de éste queda
adherido al substrato. En las Figs. 100c-e y 103c-d se observa que en la periferia de la
superficie de fractura el recubrimiento estd marcadamente fracturado. En la Fig. 100d y
100e se observa claramente que la grieta se transfirid al substrato. En las Figs. 97f y 100f se
observa que el recubrimiento presenta una estructura columnar.

En las Fig. 100 y 103 correspondientes a los conjuntos de substrato + recubrimiento
TiNoes y TiNy 75 ensayados en un medio corrosivo a 460 MPa respectivamente, se observa
que dicha grieta se transfiri6 desde el recubrimiento al substrato, aunque esta propagacion
es de forma mas marcada para la probeta ensayada Fig. 97 y 99.

En la Fig. 100 correspondiente al substrato recubierto con TiNges ensayado en un
medio corrosivo a 460 MPa, se pueden observar que el recubrimiento estda marcadamente
fracturado, lo cual no se observé para el mismo material ensayado al aire a 460 y 490 MPa.
En la Fig. 101 correspondiente al mismo conjunto, se pueden observar una grieta que se
propagan perpendicularmente al plano de la superficie de fractura, la cual se asume que se
propago desde el recubrimiento ya que el mismo estd marcadamente fracturado tal como se
presenta en la Fig. 100e.

En la Fig. 102d correspondiente al substrato recubierto con TiNes ensayado en un
medio corrosivo a 490 MPa se observan grietas en el recubrimiento que son longitudinales
al eje de la probeta y que se transfieren al substrato, las cuales quedan en direccidon normal
a la superficie de fractura, tal como se presentd en el mismo recubrimiento ensayado a 460
MPa (Fig. 91).

En la Fig. 103 correspondiente al substrato recubierto con TiNg7s ensayado en un

medio corrosivo a 460 MPa, se pueden observar que el recubrimiento estd marcadamente
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fracturado, lo cual no se observd para el mismo material ensayado al aire a 460 MPa,
aunque se puede decir que esto se observa para los recubrimiento de TiNyss (Fig. 97d) y
TiNoes (Fig. 100e) ensayados en el medio corrosivo a 460 MPa.

En la Fig. 104 correspondiente al substrato recubierto con TiNg7s ensayado en un
medio corrosivo a 460 MPa se presenta un montaje del inicio de la grieta por fatiga, en la
cual se observa que la grieta, efectivamente, presenta varios sitio de inicio, y que existen
grietas normal al plano de la superficie de fractura, al igual que lo observado para el
recubrimiento de TiNg s ensayado en un medio corrosivo a 460 y 490 MPa.

En Fig. 105 correspondiente al substrato recubierto con TiN(7s ensayado en un
medio corrosivo a 490 MPa, se observa en el recubrimiento grietas circunferencial (Fig.
105¢c), que uno de los inicios de la grieta tiene su origen en una zona donde existe
desprendimiento del recubrimiento (Fig. 105e); que la superficie de fractura del
recubrimiento es lisa, lo cual es difiere a las otras superficies de las probetas estudiadas.

En Los conjuntos de substrato + ZrN, ensayados a fatiga al aire se presenta una
zona con varios inicios de la grieta de fatiga (Figs. 106a-b, 109a-b y 112a-b); en las Figs.
109c, 111f y 114d-e se observan grietas en los recubrimientos; en las Figs. 106¢c-e, 107¢c-d,
112c-f y 114d-e se observa desprendimiento de los recubrimientos y que parte del mismo
queda adherido al substrato; y en las Figs. 106f, 107f, 1091, 111d-e, 112e y 114e se observa
que el recubrimiento tiene una estructura columnar.

En la Fig. 106e correspondiente al substrato recubierto con ZrNy sy ensayado al aire
a 450 MPa, se observa desprendimiento del recubrimiento y que parte del mismo queda
adherido al substrato, y que una zona del recubrimiento adyacente al inicio presenta una
morfologia tipo “cascara” de naranja, lo cual indica que este desprendimiento pudo

propiciar después de iniciada la prieta de fatiga.
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En la Fig. 107f correspondiente al substrato recubierto con ZrNy 5o ensayado al aire
a 480 MPa, se observa la continuidad de la superficie de fractura desde el recubrimiento al
substrato lo cual es atipica la forma en que se propagd el inicio dicha grieta, y que la
superficie de fractura del recubrimiento es columnar.

En la Figs. 108a-b correspondiente al substrato recubierto con ZrNy s ensayado al
aire a 450 y 480 MPa respectivamente, se observa que el primero presenta una superficie de
fractura lisa o aplastada por el constante martilleo de las dos caras de la grieta, y la segunda
una estructura tipica de una zona de inicio de fatiga.

En la Fig. 109d-e correspondiente al substrato recubierto con ZrNy¢p ensayado al
aire 460 MPa, se observa que en el borde de la pared lateral de la probeta el recubrimiento
estd marcadamente fracturado. En la Fig. 110, detalle A en la Fig. 109b, se observa una
grieta en direccion normal a la superficie de fractura.

En la Fig. 111 correspondiente al substrato recubierto con ZrN ey ensayado al aire
490 MPa, se observan dos zonas de inicio de grietas destacdindose un escalon formado
cuando ambas grietas se unen (Fig. 111a); la presencia de una grieta longitudinal en el
recubrimiento, la cual se observa (Fig. 111e) que la grieta se transfiri al substrato de forma
mas marcada que para el mismo recubrimiento ensayado a 460 MPa.

En la Figs. 112e y 114e correspondientes al substrato recubierto con ZrNy 7o
ensayado al aire a 460 y 490 MPa respectivamente, se observa en ambas que en la zona
donde existe desprendimiento del recubrimiento queda una capa del mismo adherido al
substrato; asi, en el recubrimiento se pueden distinguir dos capas; en la Figs. 112f y 114f se
observan grietas longitudinales en la pared lateral de la probeta.

En Los conjuntos de substrato + ZrN, ensayados a fatiga-corrosion generalmente se

presenta una zona con varios inicios de la grieta de fatiga (Figs. 115a, 116a-b, 117a-b,
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120a-b y 121a-b); en las Figs. 115d-e y 121d-f se observan grietas en los recubrimientos; en
las Figs. 115d, 116e-f, 117e-f, 119e-f y 12le-f se observa desprendimiento de los
recubrimientos y que parte del mismo queda adherido al substrato; y en las Figs. 115e,
116f, 117f, 1191, 120e y 121e-f se observa que el recubrimiento tiene una estructura
columnar.

En la Fig. 115 y 116 correspondiente al substrato recubierto con ZrN 5o ensayada en
un medio corrosivo a 460 y 490 MPa respectivamente, se observan varias grietas en el
recubrimiento, desprendimiento de éste, picaduras en el substrato causadas por el medio
corrosivo y un marcado agrietamiento en el borde de la superficie de fractura indicando que
aparentemente la grieta se transfino desde el recubrimiento como en el mismo
recubrimiento ensayado al aire a 450 MPa.

La Fig. 117 corresponde al substrato recubierto con ZrNy ¢ ensayado en un medio
corrosivo a 460 MPa, en el cual se observa que en el borde de la probeta esta marcadamente
fracturado (Fig. 117d), se observa que existe desprendimiento del recubrimiento, que parte
de este queda adherido al substrato y que la grieta probablemente se transfirid desde el
recubrimiento al substrato (Fig. 117e-f). En la Fig. 118, detalle A de la Fig. 117b, se
presenta un montaje del inicio de la grieta, en el cual se observa que la grieta comenzo a
propagarse a partir de una zona.

La Fig. 119 corresponde al substrato recubierto con ZrNy ¢ ensayado en un medio
corrosivo a 490 MPa, se observa que la grieta tiene dos zonas de inicio al igual que para el
mismo recubrimiento ensayado al aire a 490 MPa; ademas, que en la zona del inicio de la
grieta existe un marcado desprendimiento de recubrimiento y en el substrato se observan
picaduras y manchas causadas por el medio corrosivo (Fig. 119¢) tal cono se presenta en el

mismo material ensayado en el medio corrosivo a 460 MPa.
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La Fig. 120 corresponde al substrato recubierto con ZrNy 7 ensayado en un medio
corrosivo a 460 MPa, en el cual se observa que en zona de inicio de la grieta y en la pared
lateral de la probeta se observan varios nddulos (Fig. 120d), que el inicio de la grieta esta
asociada a los nddulos tipo “cascara” de naranja y que la superficie de fractura del
recubrimiento es columnar, lo cual no se observo para el mismo recubrimiento ensayado al
aire a 460 y 490 MPa.

La Fig. 121 corresponde al substrato recubierto con ZrNy 79 ensayado en un medio
corrosivo a 490 MPa, en la cual se observa que la grieta se transfiri6 desde el recubrimiento
al substrato (Fig. 121d), que el recubrimiento presenta un agrietamiento muy marcado y
que existen picaduras que pueden ser el resultado de desprendimiento de ndédulos tal como
se presenta en la Fig. 120d-e correspondiente al mismo recubrimiento ensayado a 460 MPa;
se observa claramente que el recubrimiento ha fracturado y que parte del mismo queda
adherido al substrato (Fig. 120f) tal como se evidencid para el mismo recubrimiento
ensayado al aire a 490 MPa, y que en el substrato se observan picaduras como consecuencia
de la exposicion al medio corrosivo.

Todas las observaciones anteriores apuntan en que cada inicio de la grieta de fatiga
tiene su origen en estos recubrimientos y que subsecuentemente la misma se transfiere al
substrato. En tal sentido, en las Fig. 122a correspondientes a los conjuntos substrato +
recubrimiento de TiNggs, y Figs. 123 corresponde al substrato recubierto con ZrNyeo
ensayado en un medio corrosivo a 490 MPa se observan grietas en el recubrimiento y que
las mismas no se transfirieron al substrato, lo cual confirma que la grieta inicia en el
recubrimiento.

Por otro lado, se puede concluir que las propiedades mecanicas del recubrimiento

son mayores que las del substrato ya que se encontrd que el primero presenta una dureza
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muy superior a la del segundo y que estos conjuntos substrato + recubrimiento presentan un
incremento en el esfuerzo de fluencia con respecto al substrato; por otro lado, se pudo
determinar que la morfologia de los recubrimientos es columnar y que la grieta de fatiga en
los recubrimientos se propago intergranularmente.

En este sentido, se encontré que estos recubrimientos tienen esfuerzos residuales de
compresion, lo cual confiere a los mismos mayor capacidad de soportar solicitaciones
alternantes; es decir, producen incrementos en el comportamiento a la fatiga.

Adicionalmente, en el estudio fractografico no se encontrd evidencias que
demuestren la existencia de defectos intrinsecos en los recubrimientos, los cuales sean
capaces de nuclear la grieta de fatiga.

Finalmente, las consideraciones anteriores estdn de acuerdo con los conceptos
expuestos en otros estudios de Saruky et al. [1989], Parameswaran & Immarigeon [1992],
Herr et al. [1993], Hotta et al. [(1994) y (1995)], Kolkman[1995], Ferreira et al. [1997] y

Su et al. [1998a-c y 1999a-b] referentes a estos tipos de recubrimientos.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS
5.1 Determinacion de la dureza absoluta de los recubrimientos y su relacion con la
resistencia mecanica de los mismos.

Uno de los aspectos fundamentales del presente trabajo ha sido la determinacion de
la dureza absoluta de algunos de los recubrimientos estudiados mediante un analisis hasta
ahora obviado en la literatura, cual es la incorporacion del efecto del tamafio de la huella (o
de la carga aplicada en el ensayo de dureza), en la evaluacion de la dureza intrinseca del
recubrimiento. La ecuaciéon de dureza propuesta por Thomas [1987], Ec. (3), sefala
claramente que la dureza constituye una pseudo propiedad mecénica, en el sentido que el
valor de la misma depende de la carga que se utilice para su evaluacion, y por ende, del
tamafio de la huella que la aplicacion de dicha carga induce. La hipdtesis de la presente
investigacion es que tal dependencia es valida tanto para el material que constituye el
recubrimiento como para el substrato.

Sin embargo, tal como se ha presentado en los capitulos anteriores, la evaluacion de
la dureza absoluta de un recubrimiento constituye una tarea compleja ya que cuando la
carga es aplicada al conjunto substrato-recubrimiento, y especialmente para recubrimientos
delgados (1-5 um), el resultado que se obtiene representa una medida que proviene en parte
de las propiedades de cada uno de los materiales involucrados en el sistema, razon por la
cual al valor de dureza medido se le denomina cominmente “dureza compuesta”.

Esta circunstancia ha llevado al desarrollo de un cierto nimero de modelos tales
como los propuestos por Jonsson y Hogmark [1984], Chicot y Lesage [1995] y Korsunsky
et al. [1998], tendientes a separar las contribuciones a la dureza compuesta que aportan

tanto el recubrimiento como el substrato, partiendo de la hipotesis anteriormente formulada
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por Biickle [1965, 1973] en el sentido que la dureza compuesta sigue una ley de mezclas,
dependiente tanto de las durezas intrinsecas o absolutas como de las fracciones
volumétricas del recubrimiento y del substrato.

En el presente trabajo, no solo se han analizado los valores de la dureza compuesta a
través de cada uno de estos modelos sino que ademads se ha incorporado el efecto sefialado
por Thomas [1984], lo cual hace mas complicado el analisis ya que ademas de separar las
contribuciones individuales de dureza provenientes del recubrimiento y del substrato, se
toma en consideracion que tales contribuciones dependen de la carga aplicada, para los
fines de la estimacion de la dureza compuesta, enfoque hasta ahora no publicado en la
literatura.

Por lo tanto, ya que la dureza absoluta del recubrimiento es solo una estimacion
derivada del modelo particular que se emplee para separar las contribuciones individuales
del recubrimiento y del substrato, es de esperarse que se deriven valores diferentes para
cada modelo, tal como se puede apreciar claramente en la Tablas 15-17. Sin embargo, a fin
de intentar una racionalizacion de los resultados experimentales, también es importante
sefialar que de los tres modelos de dureza compuesta analizados, fue el propuesto por
Korsunsky et al. [1998] el que permitiéo una descripcion mas satisfactoria de los datos
experimentales, al menos en términos de la minimizacioén de la suma de cuadrados entre
dichos datos y su prediccion. Por lo tanto, seria razonable utilizar los resultados del citado
modelo como las estimaciones madas satisfactorias de la dureza absoluta de los
recubrimientos estudiados.

De esta forma, la Tabla 17 indica que a medida que el contenido de nitrégeno en el
compuesto subestequiométrico aumenta, la dureza absoluta del recubrimiento también

incrementa, tendencia que es igualmente indicada por los otros dos modelos, aunque la
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magnitud de los valores de dureza absoluta predichos por el modelo de Jonsson y Hogmark
[1984] son muy inferiores los predichos por los otros dos modelos. Asimismo, aun cuando
no puede hacerse una comparacion directa de la dureza absoluta del recubrimiento de
ZrNy 6o con los recubrimientos de TiNy, también se observa que de acuerdo a los modelos
de Chicot y Lesage [1995], y Korsunsky et al. [1998], la dureza absoluta del compuesto a
base de Zr tiene un valor intermedio entre aquellos reportados para TiNgss y TiNg7s, tal
como cabria esperarse a priori, ya que la literatura reporta valores de dureza semejantes
para ambos tipos de compuestos.

Sin embargo, el modelo de Jonsson y Hogmark [1984] indica una tendencia
completamente distinta, sefialando que el compuesto de Zr tendria una mayor dureza
absoluta que cualquiera de los compuestos a base de Ti, resultado que, en nuestra opinion,
cuestiona la validez de las predicciones de dicho modelo. Por lo tanto, como punto de
partida del andlisis y discusion de nuestros resultados experimentales se admitiran como
validos los valores de dureza absoluta derivados del modelo de Korsunsky ef al. [1998], lo
cuales son razonablemente corroborados por el modelo de Chicot y Lesage [1995].

La literatura del comportamiento mecanico de materiales sefiala que para metales y
aleaciones existe una relacion lineal entre su dureza y resistencia mecanica, en el sentido
que a medida que la primera aumenta, también incrementa la segunda. Igualmente, dado
que la resistencia a la fatiga (y mas especificamente el limite de fatiga) también incrementa
a medida que aumenta la resistencia mecanica, seria de interés evaluar si a partir de los
datos de resistencia mecanica obtenidos tanto para el substrato como para las muestras
recubiertas, a partir de los ensayos de traccion, se pudiese estimar la resistencia mecéanica

de los materiales recubiertos y evaluar si dicha resistencia se puede correlacionar con los
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valores de dureza absoluta calculados previamente a partir del modelo de Korsunsky et al.
[1998].

La hipotesis de partida para la estimacion de la resistencia mecanica de cada uno de
los recubrimientos es que la resistencia a la fluencia de las muestras recubiertas se puede
expresar a partir de la resistencia a la fluencia de la pelicula y del substrato mediante una

simple ley de mezclas, de tal manera que:

Gc:fr0r+(1_fr)js (31)

Donde o, representa el esfuerzo de fluencia del material recubierto, G, la resistencia
mecanica de la pelicula de recubrimiento, o el esfuerzo de fluencia del substrato y f; la
fraccion de area del recubrimiento en la seccion transversal de la muestra de traccion.
Teniendo en consideracion el espesor de cada recubrimiento determinado a partir de las
mediciones de calotest reportadas en la Tablas 4 y 5, los valores del esfuerzo de fluencia
reportados en las Tablas 18-24 y un didmetro nominal para la probeta de traccion de 6,25
mm, los resultados que se obtendrian del andlisis se resumen en la Tabla 62.

Los resultados de dicha Tabla, los cuales incluyen el valor de la dureza absoluta
derivada del modelo de Korsunsky et al. [1998] de algunos de los recubrimientos, indican
que la resistencia mecanica de los compuestos de TiN, varian aproximadamente entre 20,4-
27,5 GPa, mientras que los de ZrN, varian aproximadamente entre 19,4-32 GPa. En el
primer caso, no se manifiesta una tendencia clara entre la resistencia mecanica y el
contenido de nitrégeno en el compuesto, mientras que en el segundo la tendencia indica que

la resistencia mecanica disminuye a medida que el contenido de nitrégeno aumenta,
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resultado absolutamente contrario al esperado, teniendo en consideracion el efecto que el

contenido de nitrogeno deberia producir en dicha resistencia.

Tabla 62. Parametros para la determinacion de la resistencia mecéanica de los
distintos recubrimientos, conjuntamente con su dureza absoluta calculada a partir del

modelo de Korsunsky et al. [1998].

Recubrimiento utr’n 1\%‘3’3 (I“;III’F; fr J{;a
TiNy 55 3,0 538 20,859 1,92x10” 26047
TiNo 65 3,53 550 21,435 2,26 x 107 27535
TiN 75 3,60 535 40,736 2,30x 10™ 20489
ZrNy 50 1,29 515 --- 8,25 x 107 32001
ZrNo 60 2,56 525 22,792 1,64 x 10” 22487
Z1No 79 2,14 515 --- 1,37 x 10” 19492

Estos resultados concuerdan bastante bien con aquellos reportados en la literatura,
en el sentido que estos recubrimientos poseen una resistencia mecanica del orden de 20-30
GPa. Sin embargo, también es importante sefialar que la estimacion realizada en el presente
trabajo depende sensiblemente tanto del espesor de la pelicula como del esfuerzo de
fluencia obtenido a partir de los ensayos de traccion. Como ilustracion, basta senalar que
debido a la magnitud tan pequena de la fraccion de area del recubrimiento, una variacion de
+ 0,1 um en un espesor de aproximadamente 3,53 pm, genera diferencias del orden de +
1000 MPa en el calculo de la resistencia mecanica del compuesto, mientras que la misma
variacion en el espesor para un recubrimiento de 1,29 um, genera cambios en la resistencia

mecanica del orden de + 2600 MPa.
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Si se tiene en consideracion que la deposicion de los recubrimientos se llevo a cabo
en un reactor a escala industrial y que debido a la naturaleza del proceso de deposicion el
espesor del recubrimiento pudiese haber variado de muestra en muestra y de posicion en
posicion en cada espécimen, se concluye que el presente andlisis solo puede proveer de
manera razonablemente confiable un orden de magnitud de la resistencia mecénica de cada
recubrimiento, haciéndose muy dificil estimar racionalmente la dependencia de dicha
resistencia con el contenido de nitrégeno de cada compuesto subestequidmetrico.

La evaluacion de los escasos datos que se disponen para tratar de establecer una
relacion entre la dureza absoluta del recubrimiento y la resistencia mecanica estimada de la
manera antes sefalada, indicaria la existencia de una correspondencia completamente
inesperada entre ambos pardmetros, tal como se presente en la Fig. 124, la cual sugiere que

tales propiedades podrian describirse mediante una relacion paramétrica simple del tipo:

o, =k +k,H." (32)

r

donde k; = 20,87, k= 2,65 x 10’ y k3= 5. Esta relacidon aparentemente andmala tendria que
atribuirse necesariamente a la incertidumbre en la determinacion del valor de la resistencia
mecanica del recubrimiento debido a las causas antes sefialadas, ya que de acuerdo a lo
indicado por Tabor [2000], la relacion entre la dureza Vickers y la resistencia a la fluencia,
al menos para materiales que se endurecen por deformacion, deberia describirse mediante

una ecuacion del tipo:

cC=—— (33)
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Donde K representa una constante cuyo valor se encuentra entre 2,9-3. Se ratifica, por lo
tanto, que los datos experimentales disponibles aunque permiten determinar el orden de
magnitud de la resistencia mecéanica de los recubrimientos, no hacen posible su
diferenciacion racional en funcidon de su respectiva estequiometria. En consecuencia, se
sugiere adoptar los valores de dureza absoluta derivados de la aplicacion del modelo de
Korsunsky et al. [1998] como un parametro mas confiable de evaluacion de la resistencia
mecanica de tales peliculas, lo que ademas seria consistente con lo esperado en cuanto al

efecto del contenido de nitrogeno en cada compuesto.

5.2 Incremento de la resistencia a la fatiga de los materiales recubiertos.

Uno de los resultados mas importantes que se han derivado en el presente trabajo es
el incremento en la vida a la fatiga que se obtiene cuando el metal base es recubierto con
este tipo de peliculas duras, aspecto que entre otras cosas, debe estar relacionado con la
resistencia mecanica de estos, esfuerzos residuales presentes y su espesor. Sin embargo, la
racionalizacion de este conjunto de parametros para explicar los resultados obtenidos no es
del todo facil, por lo que en el presente trabajo solo se propone una mera hipdtesis.

Sin lugar a dudas, a medida que aumenta la resistencia mecanica de un material,
incrementa su resistencia a la fatiga, por lo que habria que esperar que a medida que
aumenta el contenido de nitrogeno en cada uno de los compuestos, y por consiguiente a
medida que aumenta su dureza absoluta (resistencia mecanica), el incremento en la vida a
la fatiga debe ser mayor. Esta racionalizacion se cumple para casi todos los recubrimientos
ensayados en fatiga al aire, tal como se ilustra en las Figs. 125 y 126, excepto para las

peliculas de ZrNy 0 y ZrNy 70 en las cuales existe una inversion de esta tendencia. El mayor
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incremento en la vida a la fatiga que se observa en las muestras recubiertas con ZrNy g
sugiere que probablemente existen otros factores determinantes de este comportamiento.

Si se analiza la Tabla 62 se observa que en el caso de las peliculas de TiN,, para las
cuales se cumple perfectamente bien la racionalizacidén propuesta, no sélo se cumple con un
aumento en la resistencia mecanica con el contenido de nitrégeno, sino que ademas las
muestras reportaron un leve incremento en el espesor del recubrimiento desde 3 um para el
TiNyss hasta 3,60 um para el TiN(7s. Para este conjunto de muestras solo se realiz6 el
analisis de esfuerzos residuales correspondiente al recubrimiento de TiNges para el cual se
determind la existencia de esfuerzos residuales compresivos del orden de 5,7 GPa.

Dado que los esfuerzos residuales en este caso no constituyen una variable de
comparacion, se concluye que el incremento en la vida a la fatiga para las muestras
recubiertas con TiN, es producto de un incremento en la resistencia mecanica y del espesor
de los recubrimientos aplicados a las muestras, aunado todo esto a la existencia de elevados
esfuerzos residuales compresivos en las peliculas. El efecto del espesor de los
recubrimientos duros en la resistencia a la fatiga ya ha sido resefiado por Su et al. [1998],
con relacién al trabajo realizado por Murakami ef al. [1992] quienes ensayaron a fatiga, en
condiciones de flexién de tres puntos a una frecuencia de 10 Hz, un acero AISI 1522
recubierto con peliculas de TiN de distintos espesores, depositadas por PVD. En este
sentido, Murakami et al. [1992] reportaron que a medida que incrementa el espesor de las
peliculas de PVD de 2 a 6 um, se produce un mayor aumento del limite de fatiga del
material recubierto.

En el caso de los recubrimientos de ZrN,, la Tabla 7 indica la existencia de un nivel

de esfuerzos residuales de compresion de 2,2 GPa para el recubrimiento de ZrNy 5o y uno de
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1,5 GPa para la pelicula de ZrNy 7. Ademads, la Tabla 62 indica que el recubrimiento de
ZrNyeo tiene un espesor de 2,56 um mientras que el recubrimiento de ZrNy7y tiene un
espesor de 2,14 um. Por lo tanto, si se admite que en estos recubrimientos tiene lugar una
reduccion de los esfuerzos residuales con el contenido de nitrégeno en el compuesto, como
consecuencia de un cambio en el coeficiente de expansion térmico de la pelicula dura, se
concluye que la inversion observada entre los recubrimientos de ZrNog y ZrNg7 se
atribuye tanto a una reduccion de esfuerzos residuales como del espesor del recubrimiento
de este ultimo en comparacion con el primero, factores que tendrian una mayor injerencia
que la inducida por el incremento en resistencia mecéanica que se espera para esta pelicula
en comparacion con las otras dos de su especie.

En el caso de los ensayos de fatiga-corrosion, las Figs. 127 y 128 muestran la
variacion del % de incremento de la vida de las probetas recubiertas en funcion del esfuerzo
aplicado y en estas se ilustra que la accion del agente corrosivo da lugar a una inversion de
la tendencia de las curvas obtenidas para las muestras recubiertas con TiNgs y TiNg7s. Lo
que en este caso se pudiese especular es que a medida que incrementa el contenido de
nitrogeno en el compuesto, a partir de cierto valor superior a 0,65, el compuesto de TiN,
pudiera volverse mas sensible a los iones de cloro, lo cual aceleraria el crecimiento de la
grieta de fatiga. En el caso de las muestras recubiertas con ZrN,, el comportamiento a la
fatiga en ambiente corrosivo es similar al encontrado al aire, excepto por la presencia de un
leve cruzamiento de las curvas correspondientes a ZrNg g Y ZtN 70 cuando el material es
sometido a elevados esfuerzos alternantes. Sin embargo, tal cruzamiento pudiese no ser

significativo dada la desviacion estandar de las curvas de las Figs. 85 y 86.
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Por lo tanto, el presente analisis pareciera demostrar que el incremento en la vida a
la fatiga es mayor a medida que aumenta la resistencia mecanica del recubrimiento, los
esfuerzos residuales compresivos presentes en el plano de este y su espesor. Sin embargo,
los resultados experimentales también sugieren que las dos primeras variables dependen de
manera contrapuesta del contenido de nitrogeno en ambos tipos de peliculas: la resistencia
mecanica aumenta y los esfuerzos residuales compresivos disminuyen a medida que el
contenido de nitrégeno incrementa.

Ademas, se sugiere que en el caso de los compuestos de TiN,, los cuales son mas
eficientes en extender la vida a la fatiga y fatiga-corrosion del metal base en comparacion
con los compuestos de ZrN,, a partir de un cierto contenido de nitréogeno, el material
aparentemente se hace mas sensible a la presencia de los iones de cloro, acelerando la
velocidad de propagacion de las grietas de fatiga. I[gualmente, se ha demostrado que aunque
es posible estimar el orden de magnitud de la resistencia mecénica de ambos tipos de
recubrimientos a partir de la informacién derivada de los ensayos de traccion y de la
medicion del espesor de estos, no se puede discriminar racionalmente el efecto del
contenido de nitrégeno en dicha resistencia, por lo que es necesario recurrir a la evaluacién
de la dureza absoluta a partir de un modelo satisfactorio, tal como aquel propuesto por

Korsunsky et al. [1998].

5.3 Mecanismo de fractura de las muestras recubiertas, ensayadas en fatiga.

Otro de los aspectos fundamentales del presente trabajo es el dilucidar el
“mecanismo de fractura” que opera en estos materiales recubiertos en los cuales la pelicula
induce un incremento substancial de la vida a la fatiga, entendiéndose por “mecanismo de

fractura” la identificacion de la zona donde se nuclea la grieta de fatiga y el subsiguiente
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proceso de propagacion de esta. La literatura existente en este sentido es bastante ambigua,
reportandose que en algunos casos tal proceso de nucleacion puede ocurrir en la superficie
del recubrimiento, en la intercara recubrimiento-substrato ¢ inclusive en el substrato mismo
adyacente a la intercara.

Nuestra firme creencia es que la grieta de fatiga se origina en la superficie del
recubrimiento y que esta, mediante su propagacion, debe consumir el espesor de la pelicula
antes de alcanzar el substrato y proseguir su recorrido a través del mismo. La anterior
aseveracion esta apoyada tanto por los propios resultados de vida a la fatiga y fatiga-
corrosion discutidos anteriormente con relacion a las Figs. 125-126, como por el analisis de
las secciones transversales a las superficies de fractura que se presentaron en las Figs. 122a
y 123.

La literatura concerniente con el fendémeno de fatiga sefiala que una cierta fraccion
de la vida a la fatiga de un material est4d determinada por la etapa de nucleacion de la grieta,
mientras que la fraccion remanente corresponderia a la etapa de propagacion de la misma.
El elevado incremento que se observa en la vida a la fatiga y fatiga-corrosion, de los
materiales recubiertos en el presente trabajo, lo cual es consistente con una serie de trabajos
que se han reportado en la literatura sobre este tema, particularmente bajo condiciones de
alto ciclaje [Murakami et al. (1992); Herr et al. (1993); Hotta et al. (1994); Hotta et al.
(1995); Ferreira et al. (1997); Su et al. (1998a, 1998b, 1998c, 1999a, 1999b], indica que la
grieta dominante responsable del proceso de fractura afronta serias dificultades para
alcanzar el substrato y propagarse a través de este.

En caso contrario, si dicha grieta pudiese alcanzar rdpidamente el metal base, su
propagacion a través de este ocurriria tan rapidamente que la presencia del recubrimiento

no daria lugar a incremento alguno en la vida a la fatiga y se encontraria, en el mejor de los
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casos, que las curvas S-N de los materiales recubiertos serian muy similares a la del
substrato sin recubrir. En el peor de los casos, la presencia del recubrimiento induce una
severa reduccion de la vida a la fatiga tal como sucede con los recubrimientos de cromo
duro y Ni-P autocatalitico depositados sobre aceros de alta resistencia mecanica, del tipo
NiCrMo [Guzman et al. (2001), Ortiz-Mancilla et al. (2002)]. Particularmente, en el caso
de los recubrimientos de Cr duro [Ortiz-Mancilla et al. (2002)], se ha comprobado
mediante el andlisis de secciones transversales empleando técnicas de MEB, que las grietas
de fatiga efectivamente nuclean en la intercara substrato-recubrimiento y se propagan hacia
el deposito antes de iniciar su propagacion hacia el metal base.

En el presente trabajo, la mayor probabilidad que la grieta dominante de fatiga
afronte serios obstaculos para alcanzar el substrato se obtiene cuando esta se forma en la
periferia exterior de la muestra recubierta, debido fundamentalmente tanto a la elevada
resistencia mecénica de las peliculas de TiN, y ZrN, como a la presencia de esfuerzos
residuales compresivos en el plano de estas, factores que son extremadamente adversos a
los procesos de nucleacion y crecimiento de grietas de fatiga.

Si por el contrario, la grieta de fatiga dominante se nucleara en la intercara
substrato-recubrimiento o en el substrato adyacente a dicha intercara, esta tenderia a
propagarse inmediatamente hacia el substrato en lugar de desplazarse hacia el
recubrimiento ya que este ultimo proceso requeriria una mayor inversion de energia
mecanica para la creacion de una nueva superficie, a través del crecimiento de la grieta en
un medio donde las fuerzas cohesivas son muy superiores (resistencia mecdnica del orden
de 20-30 GPa) y donde existen esfuerzos residuales compresivos de elevada magnitud (1,5-
5,7 GPa) que se superponen a los esfuerzos de traccion que dan lugar al desplazamiento de

la grieta. Dado que el substrato carece de tales esfuerzos residuales compresivos y posee
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una resistencia mecanica muy inferior (0,5 GPa), seria mucho maés factible desde el punto
de vista energético la propagacion de la grieta en este ultimo.

Este mecanismo también permitiria explicar la influencia positiva antes demostrada
del espesor del recubrimiento en la vida a la fatiga y fatiga-corrosion. A medida que el
espesor del recubrimiento aumenta, incrementa la vida a la fatiga ya que la grieta una vez
nucleada en la superficie exterior de la muestra, tendria que recorrer un espacio mayor de
un medio de las caracteristicas mecanicas antes sefialadas. De nuevo, si la grieta nucleara
en la intercara o en el substrato adyacente a este, el espesor del recubrimiento, en el mejor
de los casos, no tendria influencia alguna en la vida a la fatiga.

Por otra parte, este mecanismo es enteramente consistente con previos analisis tanto
de caracter tedrico como experimental sobre el comportamiento a la fatiga de materiales
recubiertos. Por ejemplo, de acuerdo con los estudios realizados por Sugimura et al. [1995],
Kim et al. [1997] y Suresh [1998], basados en la aplicacién de técnicas de elemento finito
para el analisis de la distribucion de esfuerzos en grietas que se transfieren de un medio
isotrépico a otro, de diferentes propiedades elasticas y plésticas, a través de una intercara de
alta adhesividad, tal como en el presente caso, indican que cuando la grieta intenta pasar de
un medio mas débil a uno mas fuerte desde el punto de vista de su resistencia mecanica, la
zona plastica en la punta de la grieta tiende a continuar propagandose dentro del material de
menor resistencia mecanica, dando lugar a un fenomeno de “escudo protector” (shielding)
delante de la intercara, en lugar de propagarse hacia el material de mayor resistencia
mecanica, mientras que cuando la grieta se propaga de un medio de mayor resistencia
mecanica hacia uno de menor resistencia, se amplifica la tasa de liberacion de energia

elastica en la punta de la grieta, lo que conduce a la propagacion de la zona pléstica hacia el
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material de menor resistencia, induciendo la subsiguiente propagacion de la grieta en este
ultimo.

Asimismo, el mecanismo propuesto es totalmente consistente con los hallazgos de
Ferreira et al. [1997] cuyo modelo de nucleacion y propagacion de grietas de fatiga en
materiales recubiertos con peliculas de WN, WTi y WTiN depositadas por PVD se presentd
en la Figura 15. De acuerdo a dicho modelo, las grietas de fatiga se forman en la superficie
de los recubrimientos duros y pueden proseguir hacia el substrato mediante un mecanismo
como el explicado anteriormente, o pueden desviarse en la intercara hasta interceptarse con
otra grieta, desprender parte del recubrimiento y proseguir su propagacion hacia el
substrato. Esto es precisamente lo que se puede observar en la Fig. 122a la cual ilustra dos
grietas en la seccion transversal de distinto grado de desarrollo.

La grieta central ha consumido el recubrimiento completamente y se ha comenzado
a propagar hacia el substrato, bifurcandose a lo largo de la intercara hacia la derecha de la
fotomicrografia. La grieta situada mas hacia la izquierda apenas ha fracturado el
recubrimiento, ha comenzado su propagacion a lo largo de la intercara también hacia la
derecha y ha comenzado apenas a propagarse hacia el substrato, siguiendo el modelo
postulado por Sugimura et al. [1995], Kim et al. [1997] y Suresh [1998].

De igual modo, las fotomicrografias de la Fig. 123 correspondientes al ensayo en
fatiga-corrosion de una muestra recubierta con ZrNgg ilustran tres grietas que se han
formado en la superficie del recubrimiento y comienzan a propagarse hacia el substrato,
aspecto que fue corroborado durante las observaciones en MEB. Particularmente la grieta
central de la Fig. 123b pareciese partir desde el substrato y no haber consumido el espesor
del recubrimiento en su totalidad. Sin embargo, dicha apreciacion es solo aparente y se

atribuye a la falta de contraste en la fotomicrografia ya que un leve cambio en la
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orientacion de la muestra permitiria demostrar que el recubrimiento se encuentra totalmente
agrietado en ese punto, tal como se ilustra en la fotomicrografia de la Figura 129 la cual
representa exactamente la misma seccion de la Figura 123b, pero con una leve inclinacion y

rotacion.

presentada en la Figura 123b. La muestra fue
levemente inclinada y rotada en el microscopio
para demostrar que todas las grietas progresan
desde el recubrimiento hacia el substrato.

De acuerdo al analisis realizado por Sugimura et al. [1995], Kim et al. [1997] y
Suresh [1998], si los puntos oscuros situados en el substrato fuesen el origen de las grietas
de fatiga, la zona plastica en la punta de la grieta tenderia a propagarse dentro del substrato
mismo formando lo que estos investigadores caracterizan como un escudo de proteccidon
que impediria el paso de la grieta hacia el material de mayor resistencia mecanica. Por lo
tanto, tales puntos no constituyen el origen de grietas de fatiga sino, por el contrario,
representan la propagacion de la grieta que se viene desarrollando desde el recubrimiento,

mecanismo que de acuerdo a estos investigadores comienza por la formacion de una
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extensa zona plastica mas alla de la intercara, como consecuencia de una mayor tasa de
liberacion de energia elastica en el material de menor resistencia mecanica. Por lo tanto, es
nuestro pleno convencimiento que las grietas de fatiga se forman en la superficie del
recubrimiento y de alli siguen su curso de propagacion hacia el substrato.

Por supuesto, un aspecto de fundamental importancia que quedaria por dilucidar es
el mecanismo que conlleva a la nucleacion de las grietas de fatiga en la superficie del
recubrimiento, siendo este un material de mayor resistencia mecanica y encontrandose bajo
la accion de esfuerzos residuales compresivos. De acuerdo a la literatura especializada
sobre el fenomeno de fatiga, [Suresh, 1998], tanto los carburos como los nitruros se
consideran soélidos altamente fragiles, lo cual puede observarse claramente en las
fotomicrografias que se ilustran en las Figs. 44 y 45.

En la fotomicrografia 44 se aprecia que tan solo una carga del orden de 10 g genera
en el TiNpgo diagonales de huella de aproximadamente 3,3-3,9 um y por ende una
penetracion de una magnitud de 0,47-0,56 um, lo cual da lugar a una deformacion plastica
extremadamente pequeia en el material que constituye el recubrimiento. Asimismo, en el
caso del ZrNy 70, Fig. 45, la profundidad de la penetracion capaz de producir grietas es de
aproximadamente 0,43 um, lo que corrobora que la cantidad de deformacién plastica que
estos recubrimientos pueden soportar antes de la fractura es relativamente pequena.

Por lo tanto, mientras que en los metales y aleaciones ductiles tanto la ocurrencia de
la deformacion ciclica como la falla por fractura estan claramente identificadas con el
movimiento de dislocaciones en un sentido y otro, tanto en el material mismo como en la
vecindad de la punta de la grieta, en los materiales fragiles la situacion es bastante mas
compleja. En dichos materiales no es posible identificar con claridad cual es el efecto de la

aplicacion de una carga ciclica ya que las fluctuaciones en esta pudiesen tener una
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influencia importante tanto en la curva esfuerzo-deformacion ciclica como en el
proceso de nucleacion y crecimiento de la grieta.

En los materiales fragiles en los cuales la movilidad de los defectos
puntuales y dislocaciones es muy limitada no existen diferencia notables entre las
condiciones de carga estatica y ciclica, al menos en lo que respecta a los mecanismos de
deformacion microscépica o formacion de microgrietas. En este sentido, existen diversas
posibilidades de introducir microgrietas durante la sintesis o fabricacion de un solido fragil,
las cuales han sido ampliamente resefiadas en la literatura.

Una de estas posibilidades es la poblacion intrinseca de microgrietas
contenidas en esta clase de materiales conocidas como “Grietas de Griffith”, cuya presencia
da lugar a una marcada reduccidn en la resistencia a la fractura de estos solidos. Por otra
parte, es bien conocido que las superficies libres son invariablemente rugosas a nivel
atomico, ya que estas generalmente contienen distintos tipos defectos topograficos que
resultan del crecimiento cristalino y muy particularmente del bombardeo i6nico, tal como
en el presente caso. Tales defectos topograficos pudiesen servir como concentradores
locales de esfuerzo que darian lugar a la ruptura de los enlaces atomicos.

Las Figs. 44 y 45 ilustran claramente, en las zonas externas a las huellas de dureza,
que la estructura superficial de los recubrimientos de TiN, y ZrN, no es homogénea sino
por el contrario altamente heterogénea, con una morfologia conocida en la literatura como
tipo “coliflor” pronunciadamente direccional (especialmente en los recubrimientos de
TiN,), con la presencia de zanjas (“grooves”) marcadamente visibles entre las filas de
“macroparticulas” aparentemente compactas de tamafio diverso que dan lugar a este tipo de

morfologia.
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Quizéas la diferencia en morfologia que se observa entre la estructura de los
compuestos de TiN, y ZrN,, en el sentido de la percepcién de una estructura mas
homogénea en estos ultimos, también podria ayudar a explicar la inversion en las curvas de
incremento en la vida a la fatiga-corrosion en el caso de los compuestos de TiNges y
TiN 75, Fig. 127, ya que las zanjas existentes entre las filas de macroparticulas seguramente
pudiesen facilitar la accion del medio corrosivo durante la realizacion de estos ensayos.

En lo que respecta a los esfuerzos residuales y su efecto en la nucleacion y
propagacion de grietas de fatiga, es evidente que la deposicion por bombardeo idnico da
lugar a un gradiente en la magnitud de los mismos, lo que hace que estos disminuyan hacia
la superficie e incrementen hacia la intercara substrato-recubrimiento, posicion en la cual se
anulan. Esta variacion ha sido demostrada claramente por Gruss et al. [1998] quienes
determinaron esfuerzos residuales compresivos del orden de 2,69-4,06 GPa, para
recubrimientos de ZrN de 58,41 y 41,59% atémico, depositados por evaporacion de arco
catodico en substratos de Incoloy 825, Hastelloy C22 y Titanio grado 12.

Los resultados de estos investigadores demuestran la presencia de una curvatura
negativa apreciable en los graficos de deformacion versus sen”¥, de cuya pendiente se
calculan los esfuerzos residuales presentes en el plano de la pelicula. Tal curvatura indica
que para angulos de inclinacion de + 55°, es decir cerca de la superficie del recubrimiento,
dicha pendiente es menor que para un angulo de 0°, el cual representa la posicion de la
intercara.

Por lo tanto, se concluye que tanto desde el punto de vista de la microestructura de
los recubrimientos como de la variacion de los esfuerzos residuales compresivos que se

generan en el plano de estos como consecuencia de la diferencia en los coeficientes de
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expansion térmica entre el recubrimiento y el substrato, es posible explicar la nucleacion de
las grietas de fatiga en la superficie de dichas peliculas duras, base de un modelo
consistente que a su vez explica racionalmente el incremento significativo de la vida a la
fatiga y fatiga-corrosion de los especimenes recubiertos, en comparacion con el substrato

sin recubrir.
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CONCLUSIONES

Los incrementos en la vida a la fatiga al aire entre 414 - 1648 % y vida a la fatiga en
un medio corrosivo al 3 % en peso de NaCl entre 182 - 601 % a 460 MPa, asi como en el
limite de fatiga entre 27 - 44 MPa cuando el acero inoxidable 316L es recubierto con
depositos de TiNgss, TiNges y TiNg 75 (TiNy), y ZrNoso, ZrNogso Y ZtNo 70 (ZrN,) pueden
estar asociados a las mejores propiedades de estos recubrimientos con respecto a las del
substrato, esfuerzos residuales de compresion en los recubrimientos y a la aparente buena

adhesion de los recubrimientos al substrato.

Los recubrimientos de TiN,, ZrNyso y ZrN 6o son susceptibles a la accion corrosiva
de un medio al 3 % en peso de NaCl, ya que los resultados de fatiga-corrosion al ser
comparados con los obtenidos de fatiga al aire para los mismos conjuntos, se obtuvieron
disminuciones de 19 y 27 % en la vida a la fatiga a esfuerzos de 460 y 490 MPa,

respectivamente.

Entre las diferentes estequiometrias de los recubrimientos de TiN, no se producen
modificaciones significativas en el comportamiento a la fatiga al aire y a la fatiga-corrosion
en los conjuntos substrato recubierto con TiN,. En este sentido, la mayor variacion que se
obtuvo fue de 43 % en la vida a 490 MPa entre los recubrimientos de TiNgss y TiNg7s. Por
otro lado, para los recubrimientos de ZrN, se obtuvo una variacion del 51 % en la vida a la
fatiga a 460 MPa entre los recubrimientos de ZrN so y ZrNy o, 1o cual puede estar asociado
a las diferencias tanto en estequiometrias como también en el espesor, ya que los mismos

tienen ~ 1,3 y 2,6 um de espesor, respectivamente.
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Los recubrimientos de TiN, y ZrN, tienen mejores propiedades estaticas que el
substrato, ya que los principales resultados de esfuerzo de fluencia y resistencia a la
traccion a carga maxima obtenidos para los materiales recubiertos reflejan un incremento
con respecto al substrato de entre ~ 49y 15 MPa, para estas propiedades respectivamente.
En este sentido, los mayores incrementos de esfuerzo de fluencia y resistencia a la traccion

corresponde a los conjuntos substrato + recubrimiento de TiN ss y ZrNg 6o.

Las grietas de fatiga en los materiales recubiertos tienen generalmente una unica
zona de origen en la superficie de los recubrimientos, ya que se observo mediante el estudio
fractografico que la misma tuvo su inicio en la superficie del recubrimiento y que se
transfirié al substrato. Por otro lado, la adhesion de los recubrimientos al substrato es
satisfactoria, ya que también se pudo observar en algunas de las probetas ensayadas a
traccion que el recubrimiento permanece adherido al substrato, y en otras probetas que
fallaron por fatiga al aire y fatiga-corrosion, que el recubrimiento solo se desprende del

substrato como resultado de la propagacion de la grieta o decohesion del mismo.

La dureza absoluta de los recubrimientos pudo ser evaluada a partir de mediciones
de dureza realizadas en el material recubierto, empleando cargas diferentes y aplicando

modelos existentes en la literatura.
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RECOMENDACIONES

Realizar un estudio del efecto del espesor en uno de los recubrimiento de ZrN,
depositado por bombardeo i6nico PVD en un substrato de acero inoxidable 316L, sobre el
comportamiento a la fatiga, con el fin de correlacionar lo resultados obtenidos con los de

otros trabajos y, principalmente, tratar de encontrar el espesor éptimo.

Realizar estudios cuantitativos de composicion quimica y de esfuerzos residuales en
los recubrimientos de TiN, y ZrN, obtenidos en este trabajo, con el fin de caracterizar mas
detalladamente estos recubrimientos.

Realizar un estudio de biocompatibilidad de los conjuntos substrato 316L +
recubrimientos de TiN, y ZrN,, con el fin de que los mismos puedan ser utilizados como
implantes ortopédicos, dado que se han obtenido incrementos en el comportamiento a la
fatiga al aire y fatiga corrosion; es decir, que dichos implantes se puedan redisenar las
secciones transversales o colocarlos para vida infinita a la fatiga.

Realizar ensayos de fatiga a esfuerzos comprendidos en la region de resistencia a la
fatiga, a un 50 % de vida a la fatiga y estudiar mediante microscopia electroénica de barrido,
secciones longitudinales de las probetas, con el fin de aportar otro tipo de informacion
sobre el inicio de la grieta de fatiga para estos recubrimientos de TiN, y ZrN, depositados
en un acero inoxidable 316L.

Realizar un estudio detallada de caracter analitico en la intercara recubrimiento-
substrato, que permita determinar la posible existencia de compuestos formados durante la
deposicion, que pudieran jugar un papel importante en la propagacion de la grieta de fatiga

que dan lugar a la fractura de las muestras recubiertas.
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