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1 OBIJETIVOS

El objeto del presente proyecto se basa en la determinacién del comportamiento de los
recubrimientos mediante la técnica PVD en entornos con temperaturas elevadas. Para ello se
pretende comparar el uso de estos recubrimientos en diversos rangos de temperatura para
evaluar su degradacién. El proyecto también se basa en la aplicacién de técnicas PVD para
materiales funcionales, mas alld de la aplicacién para otros sectores como es la maquina
herramienta.

Las actividades van encaminadas a desarrollar aplicaciones que nos permitan generar el
conocimiento suficiente de la técnica de deposicidn para distintos ambitos de aplicacidn, entre
ellas para campos donde se requiere una temperatura superior a la ambiental, comprobando
también la funcionalidad de estos en productos.

Una vez desarrolladas las muestras se realizan actividades de caracterizacion que se basan en
estudios triboldgicos con gradientes altos de temperatura donde la pelicula depositada puede
sufrir modificaciones por el efecto del calor, y mediciones de rallado para recubrimientos de
capa fina.

1.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS DE LA ACTIVIDAD DEL PROYECTO.

Como objetivos especificos durante el desarrollo del proyecto se pretende obtener la base
para la caracterizacidén de recubrimientos a alta temperatura ya sea mediante PVD u otras
técnicas superficiales. Es por ello que fruto de este proyecto se obtienen los siguientes
resultados especificos.

- Sustentar las bases de una caracterizacién avanzada donde podamos estudiar los
recubrimientos con el efecto de la temperatura.

- Disponer de un procedimiento de evaluacion de recubrimientos de capa fina para este
tipo de ambientes.

- Estudiar la fenomenologia que presentan estos recubrimientos frente a la temperatura
y como son afectados por el propio comportamiento del metal base.
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2 RESUMEN DE LA ACTIVIDAD DEL PROYECTO.

A continuacidn se enumeran distintas actividades realizadas durante toda la ejecucion del
proyecto:

- Durante las tareas de investigacidn se han llevado a cabo acciones enfocadas a la consulta
bibliografica de los propios recubrimientos, consulta bibliografica de los métodos de
caracterizacion ideales para este tipo de recubrimientos.

- Se han llevado a cabo estudios de medida de espesor y morfoldgicos del recubrimiento
previos a la caracterizacion.

- Implementacidon de un horno para alcanzar cierta temperatura en un tribémetro para
acondicionar los ensayos a ambientes con distintos gradientes térmicos.

- Se han realizado estudios triboldgicos a altas temperaturas. Mediante técnicas de desgaste
“ball on disk” donde se ha medido tanto el coeficiente de rozamiento dindmico y su
respuesta del desgaste sufrido, en diversos escenarios de rangos de temperatura.

- Estudios de rayado de superficies tratadas mediante PVD, para la evaluacién de la propia
adherencia de los recubrimientos.

- Estudio morfolégicos y de microanalisis quimico mediante técnicas de microscopia dptica y
electrénica donde podemos evaluar el grado de ductilidad del material empleado
mediante PVD.

3 DESARROLLO DEL TRABAIJO

3.1 MODIFICACION DEL SISTEMA DE ENSAYO “BALL ON DISC” CON LA
IMPLEMENTACION DE AMBIENTE A ALTA TEMPERATURA.

Para la realizacion de los estudios de caracterizacion en base al comportamiento triboldgico
mediante la técnica ball on disc con gradiente de temperatura, se ha empleado la técnica de
medicion llamada "ball-on-disk", consistente en un brazo en donde en su extremo va montado
una bola, en nuestro caso una bola de acero inoxidable de calidad AISI316. Junto con un
accesorio giratorio y con un diametro establecido, y donde se mide mediante extensometria la
fuerza de rozamiento a través de un sistema de control. Durante el desarrollo de los ensayos
se establecen unas cargas en posicidn vertical que son las encargadas de asignar una fuerza
normal a la superficie. A la vez mediante un motor eléctrico se alcanzan las revoluciones
requeridas mientras se registran todos los datos en el software correspondiente. La medida
del desgaste y del coeficiente de friccion en diversas condiciones dan como resultado la
evolucidn del comportamiento del recubrimiento en ambientes agresivos que nos sirve de
base para establecer mejoras funcionales en estos.
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Para el estudio se requiere del uso un horno de resistencia que es implementado en la zona
rotatoria del sistema, el cual afecta a la temperatura de las muestras, a la vez que afectamos a
la temperatura de la bola, en este caso de acero inoxidable. Por lo tanto, se presentan distintas
zonas en donde pueden haber diferencias de temperatura, el producido por la propia friccion
de los materiales, que no ha alcanzado mas allda de los 702C en ningln ensayo, ya que los
estudio se establecen sin el uso de lubricantes, junto con el gradiente ambiental que afecta la
muestra a ensayar.

El proceso de fijacion de la muestra al plato se puede observar detalladamente en las figuras
inferiores donde se aprecia el montaje del sistema completo con el que se trabaja
habitualmente y el sistema montado con horno. La posicidon de la bola nos permite el uso de
didmetros diferentes para las distintas muestras. Durante cada serie de ensayos debemos
establecer un tiempo adecuado para que el sistema alcance la temperatura requerida en los
puntos citados anteriormente, por lo que los tiempo de ensayo pasan a ser mds largos de lo
normal hasta la estabilizacidn. Por todo ello se establecen distintos sensores de temperatura
dispuesto en distintas zonas del ensayo y equipo, en la propia punta, en este caso la bola y en
la zona ambiental cercana a la muestra, siempre aislada para retener el calor mediante una
tapa en la zona superior.

Un conjunto de pesos seran los encargados de ejercer la presion al sistema en el sentido
normal con lo que la conjuncién de este y la medida de resistencia del brazo del tribdmetro
podremos obtener el coeficiente de friccién y posteriormente la tasa de desgaste de los
sistemas mediante pesada. Para la proteccién de la zona de trabajo y del propio equipo se
establece un acondicionamiento de aire comprimido en el interior del equipo que sea capaz,
junto con el aislante adecuado en la parte superior, de proteger todas aquellas zonas de
circuitos susceptibles a ser afectados por las altas temperaturas, en el caso de este estudio se
han alcanzado hasta los 4002C, pudiendo haber comprobado que el sistema puede tener una
buena repetitividad a temperatura superiores de 6002C.
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Figura 1. Montaje del sistema de ensayos realizados durante la ejecucion del proyecto.

3.2 ESTUDIOS TRIBOLOGICOS A ALTA TEMPERATURA.

La presencia de un ambiente a alta temperatura puede suponer el afiadido de otros factores
no presentes en los estudios tribolégicos convencionales, siendo un fendmeno presente en
distintos dmbitos de la industria. El factor de la fatiga térmica o la aceleracidn de los procesos
de oxidacion son los factores predeterminantes en este tipo de sistemas, ya que el efecto de
estos puede modificar las condiciones del desgaste. Este tipo de estudios no estan
extendidamente presentes en la bibliografia por lo que no se presentan muchos datos
contrastados de los obtenidos en el proyecto, y es por ello que se pretende adentrar en este
campo para poder caracterizar distintos sistemas de recubrimientos que puede dar a la
industria informacidn sobre el uso o aplicacion de los distintos recubrimientos.

Durante las actividades presentes en el desarrollo de la investigacion se han llevado a cabo los
propios ensayos de tribologia en sistemas de recubrimientos mediante PVD para sistemas de
combinacidn de recubrimientos tipo Cu+Ni+Cr+TiN(PVD) , y para sistemas de CrN PVD. Se ha
llevado a cabo andlisis combinando la accién de las cargas normales del propio ensayo vy las
temperaturas ambientales, alcanzando un maximo de 400°C.
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De las actividades realizadas podemos destacar los siguientes resultados fruto de la
experimentacion.
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Figura 2.Curvas de desgaste producidas a distintos gradiente de temperatura para el sistema Cu+Ni+Cr+TiN(PVD).

Como se puede ver en las graficas superiores tenemos un comportamiento del coeficiente de
friccidon que oscila entre los rangos de 0.2 y 0.25 para temperaturas de hasta 2002C. En ellas se
aprecia un incremento de las cargas una vez superado las cotas del propio recubrimiento.
Vemos la evolucion en ambiente cercanos a los 2002C presenta resultados similares incluso
menores en cuanto a la friccidn, pero una vez superada esta temperatura vemos como
evoluciona el recubrimiento hacia un mayor coeficiente a parte de la propia inestabilidad que
viene derivada de una posible aparicién de 6xidos superficiales. Este comportamiento también
esta presente en el sistema de CrN pero con coeficiente de friccibn mayor, aunque como
podemos ver en las graficas anteriores la influencia del propio recubrimiento a la temperatura
es menor. Este factor también puede ser debido al propio material base, ya que partimos de
una aleacion zinc aluminio y otra de un material base de acero al carbono.
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Figura 3. Datos obtenidos de un recubrimiento PVD del sistema Cu+Ni+Cr+TiN(PVD) a distintos grados de
temperatura y carga.
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Figura 4. Distintas muestras ensayadas durante el proyecto.
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Figura 5. Datos obtenidos de un recubrimiento PVD del sistema PVD CrN a distintos grados de temperaturay
carga.

Como se puede apreciar en las distintas graficas presentadas, se observa una tendencia clara
en cuanto a los fenédmenos que ocurren cuando los sistemas estan trabajando a temperatura
de 200 grados a como lo hacen a 400. Esto puede ser debido al efecto relacionado con la
aceleracién del desgaste del sistema que conlleva un mayor grado de oxidacidon que puede
actuar como propagador del desgaste. Esto queda reflejado en los distintos sistemas como una
tendencia, por lo que se pretende estudiar estas casuisticas a temperatura mayores para
contrastarlo.

También se pueden apreciar tendencias del coeficiente de friccion debido a la accion de la
temperatura, pero esto también puede estar relacionado con al sustrato que estamos
manejando y si mientras en el sustrato mas blando como pudiera ser el del material cinc
aluminio, este efecto queda mds acentuado que en materiales de acero carbonitrurado como
es el segundo caso.

A los desgastes producidos le siguieron distintas caracterizaciones basadas en la observacién
tanto macroscopica como microscdpica, por el cual se presentan aquellos resultados mas
influentes de la investigacion.
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Figura 6. Imagenes obtenidas de los distintos analisis mediante microscopia electrénica de la muestra
Cu+Ni+Cr+TiN(PVD).

Se puede ver el efecto de las pistas de desgaste en cada uno de los recubrimientos en los
distintos grados de empleado en los ensayos. A la vez se aprecia la propia caracterizacién del
espesor de uno de los sistemas empleados en el presente proyecto donde se pueden apreciar
las distintas capas previas al PVD.
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Figura 7. Imagenes obtenidas de los distintos analisis mediante microscopia electrénica de la muestra
Cu+Ni+Cr+TiN(PVD) a 25 y a 400 grados con una menor presion.
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En las imagenes superiores se aprecian las pistas de desgaste propias del ensayo triboldgico
junto con el microanalisis. Se pueden ver las composiciones de los materiales ensayados y la
morfologia del desgaste en donde apreciamos dos mecanismos diferentes, uno adhesivo por la
propia presién de contacto y la temperatura que causa microsoldaduras que posteriormente
afectan comportamiento al desgaste. En cambio en otras zonas de los ensayos realizados a
temperaturas elevadas observamos los dos mecanismo mas suave en donde ocurren
deformaciones plasticas y los correspondientes a erosivo-abrasivo mas severo, pero no de
tanto grado como los vistos en los ensayos a temperatura ambiente. Esto nos esta indicando
que el sistema de recubrimiento previo al PVD tiene cierta influencia cuando es sometido a
alta temperatura.

3.3 ENSAYOS PVD SCRATCH

También se realizaron ensayos de rayado con incrementos de carga. Mediante un indentador
de diamante se realiza una penetracién de con incremento de desplazamiento monitorizado
mientras que se registras las fuerzas tangenciales que se llevan a cabo durante el rayado del
mismo.

Figura 8. Imagen donde se detectan las grietas aparecidas tras el ensayo. ASTM C1624.

A través de estos ensayos obtenemos las cargas criticas de los recubrimientos, halldndose en
valores de 0.9N para recubrimientos de CrN, mientras que en los resultados que obtenemos de
los recubrimientos PVD sobre sustrato cinc aluminio la respuesta es predominantemente
plastica a pesar de tener un recubrimiento superficial de TiN, debido al comportamiento del
propio material. A continuacién se presentan las curvas mds representativas de las obtenidas
durante la ejecucion del proyecto.
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Figura 9. Imagenes obtenidas de los distintos andlisis mediante Scrath test.

4 Resultados obtenidos

A continuacion se enumeran las conclusiones mas destacas del estudio:

- Se ha demostrado la alta influencia a la temperatura de estos recubrimientos, no solo en la perdida
de resistencia de estos sino a la influencia del propio material base a las altas temperaturas.

- Los recubrimientos empleados presentan una disminucion de resistencia cuando el incremento es
superior a los 200°C. Esto es debido a la pérdida de propiedades mecanicas correspondiente al
propio material y al propio efecto de la oxidacién del sistema completo.

- La mejora en las prestaciones de los recubrimientos pasa por la disminucién de éxidos fruto del
proceso térmico y por lo tanto del empleo de materiales metdlicos de caracter cerdmico donde la
capa de oxido ya este presente previamente. Se plantean por lo tanto los pasos previos al estudio
de nuevos sistemas funcionales de friccidon capaces de resistir grandes incrementos de temperatura.

- A medida que se aumentan las condiciones térmicas de los ensayos nos encontramos con una
posible formacién de dxidos y compuestos que pueden alterar los resultados y la morfologia de las

pistas de desgaste.

- Temperaturas superiores a los 2002C marcan los cambios mds significativos.
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