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Resumen

Este trabajo se centra en el estudio de los procesos fundamentales del desgaste en materiales base aluminio,
enfatizando la importancia del disefio experimental en la caracterizacidn triboldgica. Ademas, se emplean
otras técnicas de caracterizacion, como son: la microscopia 6ptica y el Microscopio Electronico de Barrido
(SEM), junto con ensayos de microindentacidn instrumentada. Una parte significativa del trabajo se dedica a
lainfluencia de las particulas de TiB, y los tratamientos térmicos sobre los mecanismos de desgaste, la dureza
y microestructura de las aleaciones generadas. La incorporacion de las particulas es una forma secundaria o
adicional de poder endurecer al material, planteando que en el futuro se pueda mejorar su resistencia (no
sélo al desgaste) sino también a solicitaciones de carga y en alglin punto sustituir a materiales ferrosos, con
la ventaja de tener menor densidad.

Esta investigacion aborda, sin profundizar demasiado, la compleja relaciéon entre dureza del material y
microestructura, empleando técnicas avanzadas para proporcionar una mejor comprensiéon del
comportamiento de los materiales.

Si bien la caracterizacion triboldgica no corresponde de forma directa a la caracterizacion fundamental de los
materiales en el disefio de componentes mecdanicos, esta tesis pretende explorar conceptos triboldgicos de
materiales compuestos que no se conocian hasta el momento, aprovechando al maximo los equipos de
ensayos con los que cuenta la facultad.



Pagina |11

1 Introduccion

Predecir si dos elementos metalicos podran o no ser compatibles tribolégicamente es un tema relevante en
el dmbito industrial, ya que en muchas ocasiones se presentan materiales con propiedades poco aptas para
operar bajo condiciones de contacto deslizante debido a la incompatibilidad tribolégica que existe entre los
elementos que lo constituyen; por esta razén la presente tesis plantea un estudio que relaciona composicién
y caracteristicas microestructurales con la compatibilidad triboldgica que se da en aleaciones base aluminio
reforzadas con particulas, esto cuando son puestos en contacto deslizante contra esferas de acero con
contenido de cromo AISI 52100 y esferas de SizsNa.

El trabajo realizado por Rabinobicz [1]nos muestra que existe una relacién entre la compatibilidad metalurgica
y la energia de superficie. Sin embargo, hasta la fecha no se ha investigado si también existe una relacion entre
la compatibilidad tribolégica y la energia de superficie. Cmo se enlaza la energia de superficie y el trabajo de
adhesién fue abordado especialmente por Drupré [2].

En el dmbito del contacto entre dos metales, es crucial notar que determinadas mezclas de aleaciones,
denominadas tribopares, experimentan un desgaste adhesivo. Este proceso implica la eliminacidon de material
de una superficie debido a la interaccidn con otra, formando enlaces fuertes que impiden el deslizamiento y
causan deformacidn plastica por la acumulacién de dislocaciones en la zona de contacto. Esta deformacion
resulta en la formacidn y propagacion de grietas; una vez que estas alcanzan la interfaz de contacto, se genera
una particula, finalizando asi el ciclo del desgaste por adhesién [3]. En contraste, se puede presentar otra
situacion en la que ciertas combinaciones no experimentan adhesiéon y muestran deslizamiento con una
friccion baja, dando lugar simplemente a un pulimento ligero de las superficies en contacto. A este tipo de
tribopar se le denomina "compatible". Es fundamental recordar que la compatibilidad triboldgica, el
coeficiente de friccidn y la resistencia al desgaste no son propiedades intrinsecas de un material, sino que
pertenecen a la combinacidn especifica de dos materiales y dependen de las condiciones de contacto en el
sistema [1], [4], [5].

La relevancia de la microestructura en el comportamiento tribolégico de materiales se formalizé después de
introducir microscopia dptica combinada con algunas técnicas metalogréficas [6].En el ambito de la ingenieria
y la ciencia de materiales, la interseccion entre la tribologia y la microestructura se revela como un terreno
fascinante y esencial para comprender y mejorar el rendimiento de componentes mecanicos.

Uno de los pilares fundamentales en este trabajo son los materiales metalicos reforzados con particulas
ceramicas, una clase de materiales compuestos que ha ganado relevancia en aplicaciones tribolégicas. La
incorporacion de particulas ceramicas en matrices metalicas no solo modifica las propiedades mecanicas, sino
que también desempefia un papel critico en la resistencia al desgaste y la friccion de estos materiales [7]. A
medida que se analizan los aspectos triboldgicos, se considerara especificamente el impacto de las particulas
ceramicas en la microestructura, contribuyendo asi a una comprension mas integra de la relacion entre los
materiales reforzados y su comportamiento triboldgico.

Los tratamientos térmicos son otra forma modificar las propiedades, mecdanicas y triboldgicas, de los
materiales. El tratamiento de solucidn sélida y envejecimiento son pasos clave para mejorar las propiedades
mecanicas de aleaciones de aluminio [8]. La solucion sélida implica disolver el soluto calentando y luego
enfriar rapidamente. El envejecimiento se logra manteniendo la aleacidén a temperatura ambiente o elevarla
después de la solucion sélida. La precipitaciéon de particulas coherentes contribuye al endurecimiento,
obstaculizando el movimiento de las dislocaciones en la matriz metalica. La formacidon de precipitados Guinier-



Preston-Bagaryatsky por efecto del envejecimiento artificial ofrece distintos cambios en las propiedades
mecanicas y triboldgicas de aleaciones Al-Cu-Mg-Si [9].

1.1 Objetivos

Determinar la importancia de la composicidn y tratamientos térmicos que inciden en los fenémenos de
friccion y adhesion en una aleacién de aluminio reforzada con particulas ceramicas.

Para poder llevar a cabo el objetivo general de la tesis se han planteado los siguientes objetivos especificos:

e Establecer una metodologia para obtener una aleacidon base aluminio reforzada con particulas
ceramicas generadas durante un proceso in-situ.

e Determinar el rol que juega la generacidn de particulas ceramicas de TiB2 en la compatibilidad
triboldgica, dureza y microestructura de la aleacidén Al-Cu-Mg-Sn al aplicar distintos tratamientos
térmicos. Investigando ademas si se presenta un efecto combinado entre las particulas y los
tratamientos térmicos.

e Determinar como se modifican los parametros tribolégicos de la aleacidn Al-Cu-Mg-Sn dependiendo
del material de la contraparte (AISI 52100 y SisNa).

1.2 Hipotesis

e Es posible generar particulas de TiB2 en una aleacién Al-Cu-Mg-Sn durante el proceso de fundicion.

e la generacion de particulas de TiBz, en la aleacién Al-Cu-Mg-Sn, y los tratamientos térmicos
modifican el desempefio triboldgico, la dureza y la microestructura del material.

e Laincorporacion de particulas ceramicas y aplicacion de tratamientos térmicos, en conjunto inducen
cambios en el desempefio mecanico y tribolégico del material.

e Eltipo de material seleccionado como contraparte triboldgica (esferas de AISI 52100 y SisN4), afecta
el desempeno bajo condiciones de contacto.

1.3 Esquema general

Este trabajo se desarrollé en 5 capitulos, los cuales resumen a continuacién:

El primer capitulo corresponde a la introduccidn, la cual se presenta en tres secciones clave. En primer lugar,
se da un breve contexto al tema de investigacion. En segundo lugar, se detallan los objetivos que guiaran la
investigacion, seguidos por la formulacion de hipdtesis que orientaran el analisis y las conclusiones.
Finalmente, se establece un esquema general que brinda una visidn panoramica del documento.

El segundo capitulo es el marco tedrico y aborda varios aspectos esenciales relacionados con la determinacion
de la compatibilidad entre metales. Incluye un analisis detallado del método experimental de Rabinowicz para
obtener coeficientes de friccidn, la comparacion entre la compatibilidad metaldrgica y la compatibilidad
tribolégica, ademas de algunos conceptos clave; rugosidad, contacto entre superficies sélidas, friccion,
mecanismos de desgaste, metodologias para datos cuantificables y técnicas de caracterizacion.

El tercer capitulo corresponde a la metodologia, la cual se divide en dos subsecciones principales: el disefio
experimental, que comprende pruebas de desgaste, dureza y observaciones microscdpicas; y la descripcion
detallada de las muestras experimentales, que incluye la obtencién de muestras, la generacién de particulas
a partir de reacciones in situ y metalografias.
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Para el cuarto capitulo se presentan y analizan los resultados obtenidos. Incluye imagenes de microscopia
electrdnica de barrido y éptica, mediciones de dureza utilizando diferentes métodos, el tamafio promedio de
grano, y la modificacion de superficies desgastadas. Ademas, se detallan las curvas de friccidn, didametros de
pista y mediciones de rugosidad.

Finalmente, el quinto capitulo presenta las conclusiones, en donde se resumen los hallazgos clave derivados
del andlisis de los resultados. Se destacan las implicaciones de estos hallazgos y se proporcionan sugerencias
para investigaciones futuras. Se presenta la bibliografia que respalda y fundamenta la investigacion,
abarcando desde métodos experimentales hasta teorias de friccion y desgaste, brindando asi un sélido
respaldo tedrico y empirico a todo el documento.



2 Marco teodrico

A continuacién, se muestran algunos antecedentes necesarios para caracterizar la composicion y desempefio
tribolégico de materiales base aluminio reforzados con particulas generadas durante una reaccion “in situ”,
ademads de ilustrar como estas caracteristicas se relacionan con la compatibilidad triboldgica.

2.1 Determinacion de la compatibilidad entre metales mediante una prueba de
friccion estatica

Rabinowicz [1] realizé un trabajo crucial sobre la relacion entre la compatibilidad metaldrgica y la friccién en
superficies metalicas no lubricadas. Definié metales 'metaltrgicamente compatibles' como aquellos con alta
solubilidad sdlida, y encontré una relacion inversa entre compatibilidad metaldrgica y el coeficiente de
friccion. Utilizé 20 metales en sus pruebas, excluyendo algunos por su rapida oxidacion o falta de informacion
metalurgica. Midié coeficientes de friccion estdtica con un dispositivo de plano inclinado y relaciond los
resultados con la compatibilidad metaldrgica. La comparacién mostré que metales blandos generaban mas
friccion, y la tendencia a disminuir la friccidon se observo al pasar de combinaciones similares a compatibles e
incompatibles. Ademas, se establecié una relacion entre el coeficiente de friccidn, la energia de adhesidn y la
dureza de los metales.

2.2 Rugosidad

En rugosidad referirnos a los parametros fundamentales de una manera mas concreta.

El estudio de la rugosidad es esencial en la tribologia, ya que las imperfecciones superficiales afectan el area
real de contacto, friccidn, desgaste y lubricacidn de los materiales.

Ademas del estudio triboldgico, las propiedades de la superficie son importantes en otras ramas como en el
rendimiento dptico, eléctrico y térmico o incluso estético. Las superficies sdlidas independientemente de su
método de conformado contienen irregularidades o desviaciones sobre la geometria que se deberia tener
idealmente. Estas irregularidades siempre estan presentes por lo que se dice que es una propiedad intrinseca
del proceso de conformado del cual provenga el material[10].

El comportamiento mecanico de las superficies estd influenciado por la cantidad y profundidad de
deformacion que poseen las irregularidades existentes. Muchas de las superficies son quimicamente
reactivas. Con la excepcion de los metales nobles, todos los metales y aleaciones forman capas superficiales
de dxido provocadas por el aire, y en otros entornos es probable que formen otras capas (por ejemplo,
nitruros, sulfuros o cloruros). Ademas de la zona provocada por la corrosidn, también se pueden presentar
zonas grasosas o aceitosas derivadas del medio ambiente. Muchas veces, algunas capas se desgastan
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facilmente y no presentan mayor problema. Sin embargo, otras se mantienen y afectan de manera
considerable la interaccion entre 2 superficies puestas en contacto[10].

2.2.1 Anadlisis de asperezas
La textura de una superficie es el conjunto de desviaciones repetitivas o aleatorias de la superficie nominal

que forma su topografia tridimensional. La textura de la superficie incluye:

Asperezas (nano y micro-rugosidad).
Ondulacion (macro-rugosidad).
“Lay”(acabado superficial).

i

Defectos.

En la Figura 2.1 se muestra de forma esquematica las 4 componentes mencionadas anteriormente que se
analizan en las irregularidades superficiales, en este caso las irregularidades van Unicamente en una direccidn.

Defecto

Direccién del
acabado superficial

‘\\; /_J N

Longitud de_ me_d'\cid -——
!
I

N
\

Espaciamiento
entre ondulaciones

Altura de las
ondulaciones

/

Rugosidad
promedio Ra

f pullpe e
Intervalo de
/ muestreo
Valles Espaciamie?lo
entre rugosidades
l&—  Longitud de muestreo de rugosidad

Figura 2.1 Representacion de las irregularidades presentes en una superficie solida (anénimo 1985), imagen modificada y
replanteada por Bhushan [10].

Linea central

La nano-rugosidad (longitud de onda entre 1 y 100 nm) y micro-rugosidad (longitud de onda entre 1 y 100
um) se forman por fluctuaciones en la superficie, caracterizadas por asperezas (maximos locales) y valles
(minimos locales) de amplitudes y espaciamientos variables. Estos son grandes en comparacion con las
dimensiones moleculares. Las asperezas se denominan picos en un perfil (dos dimensiones) y cumbres en un
mapa de superficie (tres dimensiones). La ondulacion es la irregularidad de la superficie de longitudes de onda



ma3s largas y se denomina macro-rugosidad. La ondulacién puede resultar de factores tales como deflexiones
de la maquina o de la pieza de trabajo, vibracidn, tratamiento térmico o deformaciones. La ondulacion incluye
todas las irregularidades cuyo espaciado es mayor que la longitud de muestreo de rugosidad. “Lay” es la
direccion del patrdon de superficie predominante, normalmente determinada por el método de produccion.
Los defectos son interrupciones inesperadas y no deseadas en la textura [10].

Ademas, la superficie puede contener grandes desviaciones de la forma nominal con una longitud de onda
muy larga, lo que se conoce como errores de forma. Normalmente no se consideran parte de la textura
superficial.

La Tabla 2.1 muestra cdmo puede ser caracterizada una superficie. Las texturas superficiales que son
deterministas pueden estudiarse mediante métodos analiticos y empiricos simples. Sin embargo, las texturas
de la mayoria de las superficies de ingenieria son aleatorias, isotropicas o anisotrépicas, gaussianas o no
gaussianas. Si la distribuciéon de la altura de la superficie es isétropa o anisotropa y gaussiana o no gaussiana
depende de la naturaleza del método de procesamiento. Las superficies que estan formadas por procesos
acumulativos (como granallado, electropulido y lapeado), en las que la forma final de cada region es el
resultado acumulativo de un gran nimero de eventos locales discretos aleatorios e independientemente de
la distribucion que gobierna cada evento individual, producen un efecto acumulativo que se rige por la forma
gaussiana. Los procesos de un solo punto (como torneado y conformado) y los procesos de valor extremo
(como esmerilado y fresado) generalmente conducen a superficies anisotrdpicas y no gaussianas. La
distribucion gaussiana (normal) se ha convertido en uno de los pilares de la clasificacion de superficies [10].

Tabla 2.1 Caracterizacion de una superficie dependiendo su método de procesamiento [10].

| Superficie sélida I

No homogénea Homogénea

I Isotrépico I I Anisotrépico I

La rugosidad se puede definir mediante tres distintos métodos: rugosidad promedio, andlisis estadisticos y
caracterizacion fractal. Se pone énfasis en superficies isotrépicas aleatorias que siguen la distribucion
gaussiana considerando Unicamente la rugosidad promedio y métodos estadisticos.

2.2.2 Parametros de rugosidad

La rugosidad se refiere a las variaciones en la altura de la superficie con respecto a un plano de referencia.
Esta se mide a lo largo de un perfil de una sola linea. Por lo general, se caracteriza por uno de los dos
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descriptores estadisticos de altura recomendados por el Instituto Nacional Estadounidense de Estandares
(AISI) y la Organizacién Internacional de Normalizacion (1SO). Estos son:

» Ra, también conocido como CLA (linea central promedio), o AA (promedio aritmético)
» Ladesviacion o varianza estandar o, Rq o rugosidad media cuadratica (RMS).

z

Perfil z(x)

Aspereza (Pico)

Linea media

X
Linea de referencia

Valle

Figura 2.2 Esquema de un perfil superficial Z(x) [10]
Otros dos descriptores estadisticos de altura que son usados raramente son:

» la asimetria Sk.
> lacurtosis K.

Considerando el perfil superficial mostrado en la Figura 2.2 se define una linea central o linea media la cual
cumple con que el area entre el perfil superior y la linea media es igual al drea que estd por debajo de esta.

Ra, que es la media aritmética de los valores absolutos de la desviacion vertical de la linea media a través del
perfil, se define matematicamente como:

1 L
R, =CLA=A4A= ZJ |z — m|dx (2.1)
0
Y m se define como:
1 L
m= —J zdx (2.2)
LJ,

Donde L es la longitud de la muestra.

La varianza esta dada por:

L
o? = %fo (z —m)?dx (2.3)

0% =Ri—m? (2.4)



Donde o es la desviacién estandar y Rqes la raiz cuadrada de la media aritmética del cuadrado de la desviacidn
vertical de una linea de referencia, o de forma matematica:

1 L
Rz = RMS? = Zf (z*)dx (2.5)
0
Para el caso especial donde m es igual a cero:

Ry=0 (2.6)

El valor Ra es adoptado internacionalmente como el estdndar oficial mientras que la desviacién estdndar es
usada comunmente para analisis estadisticos. Es posible, para superficies de perfiles muy diferentes con

diferentes frecuencias y diferentes formas, obtener los mismos valores de Ra o 6 como se muestra en la Figura
2.3.

(@) /\/\
el m
) /\/\/\/\/\/\
) _/—_\_/__\_[_\_/_

Figura 2.3 Distintos perfiles de rugosidad con el mismo valor Ra[10].

La asimetria y la curtosis se definen como:

1 L
S, = ﬁj@ (z —m)3dx (2.7)
Y
1 L
K= fo (z — m)*dx (2.8)

Otro descriptor de la rugosidad es la distancia entre el pico mas alto y el valle mas bajo, denotada por:

» Ry, Ry, Rmax0 simplemente distancia P-V.

En muchas aplicaciones triboldgicas, la altura de las asperezas mas altas por encima de la linea media es un
parametro importante porque las pocas asperezas presentes en una de las dos superficies pueden dafiar la
interfaz; por otro lado, los valles pueden afectar la retenciéon y el flujo de lubricacién[10].
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2.3 Friccion

La fuerza de friccion se puede definir como la resistencia que ejerce un cuerpo a ser desplazado sobre otro.
Esta definicion envuelve dos tipos de movimiento relativo: deslizamiento y rodamiento. En ambos
movimientos es necesaria una fuerza tangencial F para mover un objeto sobre otro que este estatico, como
se muestra en la Figura 2.4. El cociente entre la fuerza de friccion (F) y la fuerza normal (W) es conocido
como coeficiente de friccion y normalmente se denota por (j):

w=F/W (2.9)

El coeficiente de friccion se describe, por lo general, conociendo previamente la fuerza de friccién normal y

tangencial[11].
w

(@)

Figura 2.4 Siempre es necesaria una fuerza F para iniciar el movimiento y esté presente la friccion dindmica. a)
rodamiento, b) plano [11].

2.3.1 Teorias de friccion

Bajo algunas condiciones de deslizamiento, i puede permanecer casi constante dados un par de materiales y
condiciones de lubricacion fijas (o sin lubricacion) a medida que la carga normal y el area aparente de contacto
varien. Estas observaciones dieron lugar a la formulacion de dos teorias empiricas de la friccidn por
deslizamiento, establecidas por Guillaume Amontons en 1699. Leonardo da Vinci, sin embargo, habia sido el
primero en estudiarlas y describirlas unos 200 afios antes.

Las teorias de friccion son las siguientes:

1. Lafuerza de friccion es proporcional a la carga normal y
2. Lafuerza de friccidn es independiente del area aparente de contacto.

A estas teorias usualmente se agrega una tercera ley, atribuida a Coulomb (1785):
3. Lafuerza de friccidn es independiente de la velocidad de deslizamiento.

La primera teoria, normalmente obedece al deslizamiento en materiales metalicos no lubricados. Aunque la
mayoria de los metales y algunos otros materiales obedecen bien la primera teoria, los polimeros y otros
materiales con médulo elastico muy bajo no lo hacen.

La segunda teoria no ha sido tan bien descrita y explorada como la primera, sin embargo, ha sido confirmada
con la mayoria de los materiales, exceptuando de nuevo a los polimeros. La Figura 2.5 muestra el coeficiente
de friccién de madera deslizandose sobre acero libre de lubricacidn. En la misma figura, la carga se mantuvo



constante mientras que el drea de contacto aparente varid alrededor de un 250%; se observa que p varia muy

poco [11].
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Figura 2.5 Variacion del coeficiente de friccion, al variar el drea aparente de contacto, para el deslizamiento entre
madera y una superficie de acero sin lubricacion [12].

La tercera teoria esta menos fundamentada que las dos primeras. Es necesario observar algunos experimentos
para darse cuenta de que la fuerza de friccidon necesaria para iniciar el deslizamiento suele ser mayor que la
necesaria para mantenerlo, y por tanto el coeficiente de friccion estatico (ls) es mayor al coeficiente de
friccion dinamico (pq). Una vez establecido el deslizamiento, se encuentra que g para muchos sistemas es
casi independiente de la velocidad de deslizamiento en un rango bastante amplio de velocidades. Para
velocidades superiores a los cientos de metros por segundo, [lq empieza a caer al aumentar la velocidad.

2.3.2 Modelo clasico de friccion por deslizamiento

El modelo casico de friccion por deslizamiento en metales surge a partir de un importante trabajo de Bowden
y Tabor [13], realizado entre las décadas de 1930 y 1970. El modelo de Bowden y Tabor para la friccién por
deslizamiento en su forma mas simple asume que la fuerza de fricciéon surge de dos fuentes: la fuerza de
adhesion generada en el area de contacto real entre las superficies (uniones de asperezas) y una fuerza de
deformacion necesaria para que las asperezas del material mas duro logren atravesar el material mas blando.
Hoy en dia se sabe que estas dos fuerzas no pueden ser tratadas independientemente y es asi como la fuerza
de friccion resulta de sumar la fuerza de adhesion f,, y la de deformacion fg.r [11].

El término de adhesidn surge de las fuerzas de atraccion que estdn presentes alrededor de las asperezas en
contacto. De primera impresion parece no ser real que exista una fuerza de adhesion, ya que, en ocasiones al
presionar dos superficies metalicas, estas no se adhieren. Sin embargo, si las superficies estan realmente
limpias, libres de éxidos y otras particulas superficiales, entonces la adhesidn se puede observar de manera
significativa. Bajo condiciones de vacio P < 1078Pa se pueden presentar fuerzas de adhesién realmente
fuertes para metales como el cobre o el oro. Para materiales menos ductiles, por ejemplo, materiales con
estructura cristalina hexagonal y pocos sistemas de deslizamiento, o en ceramicos, la fuerza de adhesion es
mas débil [11].

En materiales muy blandos como el plomo y el indio se puede observar facilmente adherencia bajo
condiciones ambientales normales. Si el extremo de una varilla redondeada de acero se desengrasa y se lija
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para eliminar impurezas sobre la superficie, y después se presiona sobre una superficie lijada de Indio como
se muestra en la Figura 2.6, entonces ocurrira la adhesion. Ademas, cuando la varilla se desprende quedan
fragmentos de Indio, mostrando que las fuerzas de adherencia alrededor de las asperezas son mas fuertes
incluso que las fuerzas de cohesivas del propio Indio.

Acero

Indio

(a) (b) (c)

Figura 2.6 Experimento que ilustra la adhesion entre dos metales. En (a) y (b) una varilla de acero es presionada sobre una
superficie de Indio. En (c) se observa que al retirar la varilla el Indio se ha adherido a ella [11].

2.3.3 Friccion para materiales ceramicos

Los materiales ceramicos de mayor interés son los cominmente denominados cerdmicos ingenieriles, que
combinan una baja densidad con excelentes propiedades mecanicas. Ejemplos tipicos de estos ceramicos son
el nitruro de silicio (SisN,), carburo de silicio (SiC), alumina Al,05 y zirconia Zr0,. Las principales diferencias
de comportamiento mecanico entre ceramicos y metales se derivan de las fuerzas interatdmicas: idnicas o
covalentes. El enlace idnico, en cerdmicos como el MgO o el Al, 05 da lugar a estructuras cristalinas con muy
pocos sistemas de deslizamiento disponibles para el movimiento de dislocaciones. Los enlaces covalentes,
como en el SiC, TiC o el diamante, implican la comparticion de electrones entre dtomos, lo que da como
resultado una red tridimensional sélidamente unida de dtomos enlazados. Esta fuerte unién covalente hace
que los atomos sean menos propensos a moverse en respuesta a esfuerzos mecanicos y, por lo tanto, hace
que la formacion y el deslizamiento de dislocaciones sean poco probables en estos materiales[11].

Asi pues, los materiales ceramicos muestran una deformacion pldstica limitada a temperatura ambiente y, en
consecuencia, mucha menos ductilidad que los metales. En los ceramicos no se presentan las grandes
deformaciones plasticas que se ven en los metales.

2.4 Mecanismos de desgaste

El desgaste es un dafio que se presenta al poner en contacto una superficie con otra y desplazarlas. Esto
resulta en la formacion de fragmentos (o escombros) que suelen salir del sistema triboldgico. El desgaste
puede causar una falla directa, reducir las tolerancias y el acabado de la superficie, o inducir un dafio en la
superficie que sea responsable de una falla posterior del componente (causado en la mayoria de las veces en
conjunto con la fatiga del material).

Algunos ejemplos se muestran en la Figura 2.7. Si los cuerpos se deslizan uno sobre otro, el proceso de
desgaste resultante se denomina desgaste por deslizamiento. Si ruedan uno sobre el otro, el proceso
resultante es desgaste por rodamiento [14]. Cuando uno de los 2 cuerpos consiste en varias particulas duras



que impactan y desgastan una superficie mas blanda, el desgaste se denomina erosion y se muestra en la
Figura 2.7d.

(a) Fx (b) Ex

(c)
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.

Figura 2.7 Ejemplos de desgaste entre superficies. Las figuras (a) y (c) muestran desgaste por deslizamiento. La figura (b)
muestra desgaste por rodamiento y la figura (d) muestra el proceso de erosion [14].

A pesar de la gran cantidad de procesos de desgaste que se encuentran en la practica, se ha determinado que
existen cuatro procesos fundamentales y que ademas cada proceso esta determinado por la accién de un
mecanismo predominante de estos [15]:

desgaste adhesivo
desgaste abrasivo
desgaste por corrosion

W

desgaste por fatiga

La comprensidn de los cuatro mecanismos de desgaste es crucial para controlar adecuadamente cada proceso.
Este control se puede realizar en la etapa de disefio, cuando es posible reconocer de antemano el mecanismo
de desgaste que se va a presentar. O también, se puede realizar posterior al disefio, cuando existe la necesidad
de replantear un sistema triboldgico después de una falla inducida por desgaste, para lograr esta tarea se
requiere de un analisis de falla adecuado.

2.4.1 Observaciones de daios durante el desgaste por deslizamiento en metales

Durante el desgaste de los metales por efecto del deslizamiento, el dafio es evidente de muchas maneras:

1. Hay cambios microestructurales en el material debajo de la superficie desgastada asociados con la
deformacion y la disipacidén de energia debida a la friccidn.

2. A menudo se forma una capa de material, que difiere quimicamente del resto, sobre la superficie
desgastada.

3. El material fragmentado se desprende y se coloca sobre |a superficie.

Las microestructuras de la subsuperficie, la superficie desgastada y el material removido son cominmente
examinados mediante microscopia éptica, SEM y TEM. Una amplia gama de técnicas de analisis como la
indentacion instrumentada, difraccidn de rayos X, difraccion de electrones retrodispersados (EBSD), pueden
proveer informacién de propiedades mecanicas, estructural y de composicién.
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Un examen de la superficie permite generar informacidn util acerca de los mecanismos de desgaste. Aunque,
nunca es facil distinguir entre todos los mecanismos que pudieron estar operando en un caso particular ya
que, como lo menciona Hutchings [11], las superficies mostraran fragmentos desprendidos en todas las etapas
de su ciclo de vida y, por lo tanto, no siempre es facil identificar el proceso de desgaste presente. De igual
forma, es importante preguntarse si los fragmentos recogidos de una prueba de desgaste estan en el mismo
estado en el que fueron separados de la superficie o, si su apariencia pudo haber cambiado posteriormente.

2.4.1.1 Cambios microestructurales por debajo de la superficie desgastada, tribocapas

Debajo de las capas superficiales, se observan a menudo cambios significativos en la microestructura, lo cual
a veces se le conoce como zona de transformacidn triboldgica (por sus siglas en inglés, TTZ) [11]. Se han
sugerido que esta capa, también llamada tribocapa, es responsable tanto de la modificacion de la tasa de
desgaste como del coeficiente de deslizamiento en seco entre materiales [16], [17].

En algunos casos, ocurre deformacion plastica severa a una distancia considerable debajo de la superficie y,
en otros casos, esta restringida a una distancia menos profunda. La Figura 2.8 ilustra esquematicamente las
diferentes zonas de la modificacion microestructural usando una nomenclatura comin que ha sido
desarrollada por algunos investigadores [16]. En la zona 1, el grano permanece sin deformaciones. La zona 2
contiene el material deformado plasticamente, dicha deformacion va aumentando hacia la superficie. Puede
encontrarse una reorientacidn de granos y un refinamiento hacia el limite entre la zona 2 y 3. El material cerca
de la parte superior de la zona 2 usualmente tiene una microestructura similar a la que puede observar en los
metales sometidos a un esfuerzo cortante severo [11].
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Figura 2.8 Esquema que muestra las regiones de la zona de transformacion tribolégica (TTZ), adaptacion de ASME [16]

2.4.1.2 Naturaleza de los fragmentos desprendidos

Los fragmentos que son desprendidos durante el desgaste generalmente pueden estar de dos formas. En
primer lugar, los escombros son formados de particulas finas (tipicamente 0.01-1 um de tamafio) que son
predominantemente dxidos metalicos, aunque estos pueden unirse para formar aglomerados mas grandes
como parte del proceso de desgaste. En segundo lugar, los fragmentos pueden estar compuestos de particulas



metdélicas mucho mas largas, por ejemplo 20-200 pum, los cuales pueden incluso ser visibles individualmente,
estos fragmentos siempre tienden a ser como una placa delgada.

En la Figura 2.9 se presenta un ejemplo de los cambios en la naturaleza de los escombros por deslizamiento
de una aleacién de aluminio contra un elemento de acero, en ella se observa el cambio en un rango
relativamente pequefio de velocidad de deslizamiento. En la velocidad mas baja los desechos son finos y
consisten en dxidos asociados con el aluminio y el acero. Por el contrario, a la velocidad de deslizamiento mas
alta, los residuos se presentan como placas metdlicas mucho mas grandes, formadas Unicamente a partir de
la aleacion de aluminio [18],[19].

Figura 2.9 Morfologia de los fragmentos desprendidos resultado del deslizamiento entre una aleacion de aluminio y un
elemento de acero a distintas velocidades: a) 0.8 ms™, b) 1.2 msyc) 1.4 ms™* [18].

2.4.2 Desgaste adhesivo

El desgaste adhesivo se produce cuando las asperezas microscépicas de dos superficies entran en contacto y
se adhieren entre si debido a fuerzas de atraccion intermoleculares. Cuando las superficies se deslizan o se
mueven, estas fuerzas de adhesidn pueden superar las fuerzas de cohesion dentro del material, resultando
en la transferencia de particulas de un material a otro [20].Histéricamente, este mecanismo estaba descrito
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por la teoria de Archard, aunque actualmente dicha interpretacion ha evolucionado gracias a la observacion
de las superficies desgastadas y de las particulas producto del desgaste (debris) [11].

Durante el proceso de desgaste adhesivo, pequefias particulas de material se desprenden de una superficie y
se adhieren a la otra. Este fendmeno puede llevar a la formacidn de peliculas delgadas en la superficie de
contacto, lo que afecta negativamente la eficiencia y la vida util de los componentes mecdnicos.

La adhesion y transferencia de material en el desgaste adhesivo pueden estar influenciadas por varios
factores, como la dureza de los materiales en contacto, la rugosidad de las superficies, la temperatura y la
velocidad de deslizamiento. Superficies mas blandas tienden a ser mas propensas al desgaste adhesivo [10].

2.4.3 Desgaste por corrosion

El desgaste por corrosion se debe principalmente a la interaccion de las superficies con un ambiente que
promueve la corrosion. Por lo tanto, este desgaste es una combinacidn de las acciones electroquimicas y
mecanicas que se llevan a cabo a nivel de asperezas. En general, va acompafado de la formacién de una capa
superficial de 6xido, la cual evita contacto metal con metal en las asperezas y puede actuar como una especie
de lubricante sdlido, reduciendo asi la friccion y el desgaste [21].

Las capas pasivas son peliculas delgadas de o¢xidos, hidroxidos u otros compuestos que se forman
naturalmente en la superficie de algunos metales y aleaciones cuando estan expuestos al ambiente. Estas
capas pueden tener un impacto significativo en la resistencia a la corrosion de los materiales metalicos. Sin
embargo, en algunos casos, las capas pasivas pueden ser vulnerables y afectar el desgaste corrosivo de manera
negativa.

Las capas pasivas a menudo actian como una barrera que protege la superficie del metal contra la corrosion.
Estas capas pueden formarse en metales como el aluminio, acero inoxidable, titanio y otros, proporcionando
una mayor resistencia a la oxidacion y la corrosidon. Aunque las capas pasivas pueden ser beneficiosas, son
susceptibles a dafios mecanicos y abrasivos. Si la capa pasiva se dafia, por ejemplo, debido a la abrasién o al
desgaste mecanico, puede exponer el metal subyacente a un mayor riesgo de corrosién. Las particulas
abrasivas pueden romper o eliminar la capa pasiva, comprometiendo la proteccion contra la corrosién[22].

En entornos corrosivos, donde hay sustancias quimicas agresivas presentes, el desgaste corrosivo puede ser
un problema. Si las capas pasivas son robustas y resistentes, pueden ayudar a mitigar el desgaste corrosivo al
proteger la superficie metalica. Sin embargo, si estas capas son débiles o se dafian facilmente, el metal
subyacente puede volverse mas susceptible al desgaste corrosivo [23].

2.4.4 Desgaste abrasivo

El desgaste abrasivo se refiere al proceso de pérdida de material de una superficie debido a la accién de
particulas abrasivas en movimiento. Estas particulas abrasivas suelen ser sélidas y tienden a desgastar la
superficie de contacto a medida que se deslizan, ruedan o impactan contra ella. Este tipo de desgaste es
comun en una variedad de entornos industriales.

Algunos puntos clave sobre el desgaste abrasivo incluyen:

Mecanismo de Desgaste: El desgaste abrasivo implica la remocién gradual de material de la superficie debido
a la friccidn entre las particulas abrasivas y la superficie de contacto. Estas particulas pueden ser mas duras
que el material de la superficie que estan desgastando [24] .



Factores Influyentes: La severidad del desgaste abrasivo depende de varios factores, como la dureza y forma
de las particulas abrasivas, la presién de contacto, la velocidad de deslizamiento, y las propiedades del
material de la superficie [25].

Tipos de Desgaste: El desgaste abrasivo puede clasificarse en diferentes tipos segun el mecanismo
predominante. Algunos de estos incluyen la abrasidn por deslizamiento y la abrasidn por impacto.

Prevencién y Mitigacion: Para minimizar el desgaste abrasivo, se pueden aplicar varias estrategias, como la
seleccion de materiales mas resistentes, el uso de recubrimientos protectores, la lubricaciéon adecuada vy el
disefio de componentes para reducir la friccion [11].

El desgaste abrasivo es un fendmeno comdn en muchas industrias, como la mineria, la manufactura, la
construccidn, y la industria del petrdleo y gas. Componentes como engranajes, rodamientos, tuberias y
herramientas estan susceptibles a este tipo de desgaste [26],[27].

2.4.5 Desgaste por fatiga

El desgaste por fatiga es un fendémeno mecanico que ocurre cuando un material experimenta fracturas o dafio
progresivo debido a la aplicacidn repetida de cargas o tensiones ciclicas a lo largo del tiempo. A diferencia del
desgaste por abrasidn, que resulta de cargas Unicas o eventos puntuales, el desgaste por fatiga se desarrolla
gradualmente a medida que el material es sometido a ciclos de carga y descarga [28].

Este tipo de desgaste es comun en estructuras o componentes que estan sujetos a fluctuaciones constantes
de carga, como partes de maquinaria, puentes, aviones y otras estructuras sometidas a tensiones repetidas.
La fatiga puede ocurrir incluso cuando las tensiones aplicadas son mucho menores que la resistencia maxima
del material, ya que la acumulacién de tensiones ciclicas puede eventualmente superar la capacidad de
resistencia del material, llevando a la fractura [29].

El desgaste por fatiga es un fendmeno crucial en la ingenieria de materiales y estructuras, y su comprensiéon
es esencial para disefiar componentes que puedan resistir la fatiga durante su vida util prevista. Se emplean
técnicas como el andlisis de fatiga, la modelizacién matematica y la ingenieria de materiales avanzada para
mitigar los efectos de la fatiga y garantizar la seguridad y durabilidad de las estructuras y dispositivos
sometidos a cargas ciclicas.

2.5 Metodologias para datos cuantificables y el diseiio experimentos

En esta parte se aborda todo lo relacionado con conceptos bdasicos del disefio experimental, con lo cual se
engloba la teoria estadistica y conceptual detrds de un experimento, ademas de distintos métodos que se
emplearan para el analisis de datos.

La experimentacion juega un rol muy importante en la comercializacién tecnoldgica, la cual consiste en la
formulacidn y disefio de mejores productos [30].

Para realmente analizar qué pasa a lo largo de un proceso no basta con observarlo, también se deben poder
cambiar ciertos factores a lo largo del éste para poder ver cdmo se afecta el producto final. El objetivo de lo
anterior es justamente ver las relaciones existentes entre las causas y los efectos. Las causas vendrian siendo
las entradas de un sistema, mientras que los efectos observados sobre el sistema serian las salidas, las cuales
se modifican al variar ciertos factores, que pueden ser controlables o incontrolables. Lo ideal seria reducir el
efecto de los factores incontrolables y poder controlar las salidas observables al 100%, lo cual es imposible.
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La Figura 2.10 muestra las variables que estan involucradas a lo largo de un proceso y que deben ser
consideradas para un buen disefio experimental.

Factores controlables
x1 X X

2 P
Entradas Salidas
Proceso
Yy
Z.] 22 Zq

Factores incontrolables

Figura 2.10 Esquema de las variables involucradas en un experimento.

Como menciona Douglas [30], las observaciones de un sistema o proceso pueden generar teorias o hipotesis
acerca de cémo el sistema se estd comportando, pero los experimentos del tipo descriptivo sirven para
demostrar si esas teorias son correctas.

El disefio de experimentos es fundamental para obtener y analizar datos de forma correcta. Antes de iniciar
con cualquier experimento se deben tener fundamentos estadisticos y computacionales con el fin de no hacer
experimentos en vano.

Uno de los principales objetivos de un buen disefio es no tener falta ni exceso de datos a analizar, asi como
lograr sacar la mayor cantidad de informacidn sin necesidad de realizar una cantidad inmensurable de
experimentos [31].

Algo que se desea conocer a partir de la experimentacidn es saber cudles variables de entrada son las
principales responsables de los cambios observados, y a partir de esto; desarrollar un modelo que haga uso
de dichas variables para asi poder hacer predicciones y tomar decisiones del sistema o proceso analizado.

De acuerdo con Douglas [25], y Denis [27] las definiciones basicas para un disefio experimental son las
siguientes:

» Experimento: Prueba o serie de pruebas en la cual se deben realizar intencionalmente cambios a los
factores de entrada de un proceso o sistema para que se pueda identificar las principales razones
que producen distintas salidas [30].

» Disefio estadistico de experimentos: Se refiere al proceso de planeacion experimental de tal forma
que los datos sean recolectados y analizados mediante métodos estadisticos, resultando en
conclusiones validas y objetivas [32].

Siguiendo con Douglas [30] los principios basicos con los que debe contar todo disefio experimental son los
siguientes:

1. Aleatoriedad: Nos indica que la asignacion del material experimental, asi como el orden de ejecucidn
de cada corrida experimental se deben elegir al azar. El realizar la experimentacion de forma aleatoria
ayuda a “promediar” los efectos de factores extrafios (no controlables) que pudiesen estar presentes.



Se pretende que al realizar cada experimento no existan sesgos sistematicos, ya que esto perjudica
los resultados al grado de poder invalidarlos.

2. Replica: Hace referencia a poder reproducir varias veces un experimento independientemente de los
factores utilizados, esto permite obtener una estimacion del error experimental, obteniendo por
ejemplo la varianza de una muestra.

3. Bloqueo: Un bloque es un conjunto de condiciones experimentales relativamente homogéneas. Es
decir que el bloqueo es una técnica en la que el universo de datos se separa para eliminar la
variabilidad por factores que no nos interesan, los cuales pueden influir en la respuesta.

2.5.1 Elementos para la inferencia estadistica

Un concepto clave para la inferencia estadistica es el poder muestrear correctamente nuestro dominio
completo. Para ello se requieren de los siguientes conceptos:

» Poblacion o universo: Es una coleccion o totalidad de posibles individuos, especimenes, objetos o
medidas de interés sobre los que se realizé el estudio. Estas poblaciones pueden ser finitas o infinitas.
[33].

» Muestra representativa: Es un subconjunto de la poblacién que generalmente se obtiene debido a
que dicha poblacién es infinita o demasiado grande, de tal forma que resulta imposible e incosteable
medir a todos los individuos. Las caracteristicas medidas en la muestra se definen como estadisticos
[33].

En este trabajo no se presenta sélo una poblacidn a analizar. De la poblacion inicial (lingote de fundicién) se
obtendran distintas muestras las cuales fungiran como subpoblaciones debido a que cada una fue obtenida
bajo distintos tratamientos térmicos. Dentro de cada material se eligen zonas completamente aleatorias en
donde se aplican las pruebas de desgaste, medicion de dureza, observaciones en el SEM y en el microscopio
optico. La Figura 2.11 ejemplifica cada material analizado, mientras que el muestreo representa la seleccidn
aleatoria de cada material para poder hacer pruebas y medir propiedades.

Poblacion
Aleatoriament
e

T Muestra

PARAMETROS
(siempre desconocidos)

ESTADISTICOS
(conocidos)

Inferencia

Figura 2.11 Ejemplo de los estadisticos de una muestra y parametros de una poblacion [33].

Como lo menciona Gutiérrez y de la Vara [33], el objetivo de la inferencia estadistica es hacer afirmaciones
validas a cerca de la poblacién o proceso con base en la informacidon contenida en la muestra. Dichas
afirmaciones tienen como objetivo caracterizar mejor a la poblacién y poder ayudar a la toma de decisiones
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sobre la misma. Como se mencioné en los objetivos de la tesis, se pretende poder caracterizar las aleaciones
A205 modificadas “in situ” con el fin de poder tomar decisiones respecto a sus aplicaciones triboldgicas.

2.5.2 Pruebas de hipotesis

De acuerdo con Sampieri [34], las hipdtesis son las guias de una investigacion. Estas se definen como
explicaciones tentativas de lo que tratamos de probar. Las hipdtesis se derivan de la teoria existente y deben
formularse a manera de proposiciones. No en todas las investigaciones cuantitativas se plantean hipotesis, el
hecho de que las formulemos o no depende de un factor esencial: el alcance inicial de nuestro estudio.

Las investigaciones cuantitativas que formulan hipdtesis son aquellas cuyo planteamiento define su alcance
como correlacionar, explicativo o descriptivo y que intentan pronosticar alguna cifra o algun hecho.

Existen diversas formas de clasificar las hipotesis, de manera general existen los siguientes tipos:

1. Hipotesis de investigacion
2. Hipdtesis nulas
3. Hipdtesis alternativas

2.5.2.1 Hipétesis de investigacion

Sampieri [34] nos define las hipdtesis de investigacién como proposiciones tentativas acerca de las posibles
relaciones entre dos o mas variables. Se suelen simbolizar como H; o H,, H,, H;, etc. (cuando son varias), y
también se les denomina “hipdtesis de trabajo”.

Las hipotesis de investigacion pueden ser de varios tipos:

a) Descriptivas de un valor o dato pronosticado
b) Correlacionales

c) De diferencia de grupos

d) Causales

2.5.2.2 Hipétesis nula

Las hipdtesis nulas, como menciona Sampieri [34], son el reverso de las hipdtesis de investigacién. También
constituyen proposiciones acerca de la relacién entre variables, que sirven para refutar o negar lo que afirman
las hipdtesis de investigacion. Debido a que este tipo de hipdtesis resulta ser la contraparte de la hipdtesis de
investigacidn, hay practicamente tantos tipos de hipdtesis nulas como hipdtesis de investigacion:

a) Hipdtesis nulas descriptivas de un valor o dato pronosticado

b) Hipodtesis que niegan la relacion entre 2 o mas variables

c) Hipdtesis que niegan que haya diferencia entre grupos que se comparan
d) Hipdtesis que niega la relacidn de causalidad entre 2 o mas variables

Las hipdtesis nulas se simbolizan como H,,.
2.5.2.3 Hipétesis alternativas

Estas, como su nombre lo indica, son posibilidades alternas a las hipétesis de investigacién y nulas: ofrecen
una descripciéon o explicacién distinta de las que proporcionan éstas. A manera de ejemplo, si la hipdtesis de
investigacidn establece: “esta silla es roja”, la nula afirmara: “esta silla no es roja” y podran formularse una o



mas hipdtesis alternativas: “esta silla es azul”, “esta silla es verde”, “esta silla es amarilla”, etc. Cada una
constituye una descripcion distinta de las que proporcionan las hipétesis de investigacion y nula.

Las hipdtesis alternativas se simbolizan como H, y sélo pueden formularse cuando efectivamente hay otras
posibilidades, ademas de la investigacion y la nula. De no ser asi, no deben establecerse.

Sampieri [34] explica que las pruebas de hipdtesis consisten en someter a pruebas empiricas las hipdtesis para
determinar si son apoyadas o refutadas, de acuerdo con lo que el investigador observa. En realidad, no se
puede probar que una hipdtesis sea verdadera o falsa, sino argumentar que fue apoyada o no de acuerdo con
ciertos datos obtenidos en una investigacion particular. Desde el punto de vista técnico, no se acepta una
hipdtesis por medio de un estudio, sino que se afiade evidencia a favor o en contra. A medida que tengamos
mds investigaciones que apoyen una hipdtesis, mds credibilidad tendrd. Las hipdtesis, en el enfoque
cuantitativo, se someten a prueba en la “realidad” cuando se implementa un disefio de investigacion, se
recolectan datos con uno o varios instrumentos de medicidn, y se analizan e interpretan.

2.5.3 Pruebas para validar o refutar una hipoétesis

Existen distintas pruebas para comprobar la veracidad de una hipdtesis. Sin embargo, para la mayoria de los
datos que se obtuvieron en esta investigacidn, se pueden aceptar o refutar hipdtesis simplemente con
comparar las medias poblacionales y hacer un analisis de varianzas.

2.5.3.1 Pruebat para comparar medias

De acuerdo con Denis [32], la prueba t se utiliza para varias cuestiones y no Unicamente comparar medias
poblacionales. Esta prueba también es util para comparar la significancia estadistica de los coeficientes de
regresion o algunos otros estadisticos dependiendo el contexto de estos.

Una aplicacién de la prueba t sobre una muestra es saber qué tanto la media muestral obtenida coincida de
forma razonable con la media poblacional ya conocida [32].

Para saber cuando aplicar la prueba t en lugar de una prueba z se recurre a la varianza poblacional. Si se
conoce la varianza poblacional, lo mas apropiado es usar la prueba z. Sin embargo, cuando se desconoce la
varianza y ésta debe estimarse a partir de los datos muestrales, la prueba t es mds adecuada. Cuando se
cuenta con una muestra relativamente grande (>100), la diferencia entre realizar la prueba t y la z suele ser
minima, por lo que no implicaria errores al rechazar alguna hipodtesis. La razén es que, a medida que aumentan
los grados de libertad la distribucion t se aproxima a la distribucion normal [32].

Cuando no se conoce a priori la media poblacional y ésta se quiere inferir para poder comparar muestras,
ademads de que se desean comparar varias medias poblacionales, se debe hacer un anélisis de varianza como
se muestra a continuacion.

2.5.3.2 Prueba ANOVAy el diseiio completamente aleatorio

Suponiendo que se desea evaluar la hipdtesis nula hecha a partir de k tratamientos:

Hotply =y = Uz == I = |

Contra su hipdtesis alternativa:
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Hy: W # W paraalguni = j

Se podria pensar que una forma de probar la hipdtesis nula anteriormente descrita es mediante pruebas T de
Student aplicadas a todos los posibles pares de medias, sin embargo, esta manera de proceder incrementaria
de manera considerable el error tipo | (Rechazar H, siendo verdadera). Por ejemplo, partiendo de que se
desea probar la igualdad de 4 medias a través de pruebas T de Student. En este caso se tienen seis posibles
pares de medias, y si la probabilidad de aceptar la hipétesis nula para cada prueba individual es de 1-a=0.95,
entonces la probabilidad de aceptar las seis hipdtesis nulas es de 0.95%=0.73 lo cual representa un aumento
considerable en el error tipo | [32].

Como alternativa existe un método capaz de probar la hipétesis de igualdad de las k medias con solo una
prueba estadistica, este es el denominado andlisis de varianza (ANOVA), misma que generalmente va
acompafada de la prueba de Tukey.

2.6 Técnicas de caracterizacion

En esta seccidn se presentaran algunas técnicas ocupadas para caracterizar los materiales generados. Estas
técnicas han permitido estudiar las propiedades morfoldgicas de los materiales para asi poder medir el grado
de fiabilidad en sus posibles aplicaciones y son un proceso fundamental en el campo de la ciencia e ingenieria
de materiales ya que nos ayudan a entender la naturaleza de estos.

Dado que todas las técnicas de caracterizacion ayudan comprender las propiedades fisicas de los materiales,
cada una se basa en distintos principios y procesos fisicos. La mayoria de las técnicas de caracterizacidn
implican el uso de luz, por lo que la informacidn sobre los procesos relacionados como la reflexion, la
refraccion, la absorcidn, la transmitancia, la difraccién, la interferencia y la dispersién son muy relevante [35].

2.6.1 Perfilometria

La perfilometria dptica es una extensidén del microscopio dptico, ésta usa cualquier interferencia que provoque
un cambio o desenfoque en la luz emitida, para extraer informacion topografica. Cuando se trata de producir
interferencia proveniente de un perfilbmetro 6ptico, se usa cualquier fuente de luz monocromatica,
obteniendo como resultado una combinacidn de la superficie con un patrén de interferencias.

Es un método para determinar la superficie de un objeto, obteniendo mediciones de alturas con la cual se
puede medir curvatura e incluso el espesor de peliculas delgadas. Este método no requiere contacto directo
con la muestra.

2.6.2 Microindentacion instrumentada

El ensayo de microindentacidon instrumentada se realiza con cargas muy pequefias (por debajo de 2N),
permitiendo obtener valores de dureza y otros parametros mediante la curva carga-profundidad mostrada en
la Figura 2.12. Shuman y colaboradores [36] sefialan que la curva de descarga se utiliza cominmente para
calcular el médulo eléstico, destacando las técnicas de Doener-Nix [37] y Oliver-Pharr [38].
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Figura 2.12 Diagrama tipico (carga-profundidad) para materiales elastopldsticos descrito por Oliver-Pharr [38].

El Método de Doener-Nix se enfoca en calcular el médulo de Young al extraer el desplazamiento eldstico de
la curva carga-profundidad. Por otro lado, el Método de Oliver-Pharr, utilizando un indentador Berkovich,
evita suponer que la curva de descarga es lineal y presenta una técnica adecuada para su analisis [37], [38].

La necesidad de estudiar propiedades mecanicas de capas delgadas ha revitalizado el interés en la
microdureza y dispositivos de indentacion. Los instrumentos de deteccién de profundidad son esenciales para
mediciones precisas [38] . Aunque el ensayo de dureza por indentacién se ha usado por décadas, los
instrumentos de deteccién de alta resolucion son recientes, construidos por investigadores [39]-[41]. Sin
embargo, aulin se estan definiendo métodos estandarizados para interpretar curvas de carga/profundidad.

El método de Doener-Nix se utiliza para calcular el médulo de Young. Se registra la penetracion total del
indentador, y la curva carga-profundidad se utiliza para calcular la dureza y el médulo elastico [37]. Se define
la profundidad plastica para obtener la dureza bajo carga, considerando la geometria del indentador [42].

El método de Oliver-Pharr utiliza un indentador Berkovich y ofrece un andlisis de datos mas preciso [38]. Se
establece una técnica para analizar la curva de descarga, obteniendo dureza y médulo eldstico con un error
maximo del 5%. Se basa en la teoria potencial y analisis de contacto elastico [43]-[45].

Estudios diversos han contribuido a correlacionar la micro y macrodureza, ademas de considerar el efecto de
la temperatura en ensayos de indentacion [46], [47]. Se destaca la importancia de analisis experimentales y
computacionales para comprender la influencia de la plasticidad en las mediciones de dureza [36], [48],
incluso algunas ecuaciones especificas se relacionan con andlisis por elementos finitos [49]-[52].

Algunos algoritmos mas complejos, como el modelo de Dao, encuentran valores Unicos para el exponente de
endurecimiento por deformacion en un rango especifico [53].

2.6.2.1 Obtencion de la dureza a partir de la curva carga-profundidad

En esta seccion se definira detalladamente como es que se obtiene la dureza a partir de la curva Carga-
Profundidad obtenida de un ensayo de indentacion instrumentado.

Acorde a la norma ISO 14577-1 [54] la dureza se definia de forma clasica como: “ la resistencia de un material
a ser penetrado de forma permanente por otro material.” [54]. Bajo esta definicién, los resultados de dureza
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determinados a partir de los ensayos Rockwell, Vickers y Brinell se miden una vez se haya dejado de aplicar la
fuerza de indentacidn, lo cual significa que no se mide la penetracion total del indentador, sino que existe una
recuperacion eldstica justo antes de medir las diagonales.

Con base en la norma ISO 14577-1 [54], la dureza del material debe considerarse justo antes de comenzar a
aplicar la descarga del indentador, ya que el indentador logra abrirse paso hasta ese punto. Ademas, para el
calculo de la dureza se requiere medir el area de contacto. La cual se calcula con ayuda de la profundidad h,,
la cual, a diferencia de h,,4,, Unicamente considera la zona en que el indentador estéd en contacto real con la
muestra.

Mencionado lo anterior la Figura 2.13 nos muestra cada uno de los puntos clave, necesarios para poder
determinar la dureza obtenida bajo el contacto real del indentador. Siendo:

a. Indentador.
Superficie del material ensayado una vez retirado el indentador, lo cual es una “respuesta
completamente plastica”.

c. Superficie de la muestra ensayada en a la carga y profundidad maxima.

a b

N

|
|
|
/ /77/’7\7“/>‘,\;J,4/‘7//
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Figura 2.13 Puntos clave en la indentacion instrumentada justo en el momento de mdxima penetracion [54].
Para un indentador Vickers la dureza a partir del ensayo de indentacion instrumentada es:
Hypo = Fnix__ 4p2r0mq (2.10)
) C .
Ap(h,)
Donde:
A,(h) = 24.50 - h? para indentadores Vickers
h.: profundidad de contacto real del indentador respecto a la muestra, calculada como:
he = hipsx — €(m) - (hpsx — hy) (2-11)

hnsx Y By se definen como:
h sy profundidad méaxima

h,: es la interseccidn entre el eje de desplazamiento y la tangente a la curva carga-profundidad evaluada en
Fméx-
Nota: Hr o se toma en [MPa] ya que F,s, estd en [N] y el drea en [mm?]

Para el calculo de h, se pueden usar dos distintos métodos:



1. Método de extrapolacion lineal: Se asume que la primera porciéon de la curva de descarga es lineal, y
extrapolando esa porcidn hasta el punto de interseccién con el eje de desplazamiento se encuentra
h,.

Este método sdlo se recomienda para materiales altamente plasticos, donde la profundidad de la
recuperacion elastica es inferior al 10% de h,,;4-

Nota: Normalmente el rango entre el 80% y el 98% de la F,,4, se utiliza para hacer la regresion lineal.

2. Método de potencia: Reconoce el hecho de que la primera porcién de la curva de descarga no es
lineal, pero puede ser descrita por la siguiente relacion:

F=B-(h—h,)" (2.12)
Donde:
B: es una constante
m: es un exponente que depende de la geometria del indentador y de la plasticidad de los materiales.
h,: Profundidad de indentacién permanente después de descargar el indentador.
By m se pueden determinar al adecuar la curva de descarga con la relacién de potencia.

Normalmente el rango de valores para encontrar la expresién de potencia es entre el 20% y 80% de
los datos de la curva de descarga, dependiendo de la “calidad” de la curva. La tangente se obtiene
derivando la expresidn de potencia y evaludndola en F,;,. La interseccidn con el eje de
desplazamiento es h,..

€(m) es una variable dentro del rango 0.6 < € < 0.8, el cual depende de la geometria del indentador y en
cierto grado del comportamiento plastico del material, se puede calcular con las siguientes ecuaciones:

(hma'x - hc) 1 r (%)
m)=m-— ——=m- |l - = om—1)
4 TC
max r (Zm — 2) (213)
0.08158 0.61679 1.26386

(2.14)

e(m) =

~ Vm—0.94 ~ (m — 0.94)002 + (m — 0.94)0001

En la segunda no es necesaria la funcion Gamma, sin embargo, se le afiade un 0.5% de error para valores de
m dentro del rango de 1.05 < m < 5. Se ha determinado que para indentadores Vickers el valor de épsilon
es 3/4.

Designacion de la dureza de indentacion, H,

Cuando se publica o quiere entregar un documento con los valores de dureza obtenidos mediante indentacién
instrumentada se hace bajo la siguiente designacion:

Ejemplo:
H;70.5/10/20/30 = 11,300GPa (2.15)

0.5: indica la fuerza del ensayo [N]
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10: Tiempo de aplicacién de carga [s]

20: Tiempo de estancamiento en la profundidad y fuerza maxima aplicada [s]
30: Tiempo de descarga [s]

11,300GPa: Valor de dureza

Correlacidn entre la dureza (H;7) y la dureza Vickers:
Para poder obtener los datos de dureza en formato Vickers se usa la siguiente relacién:

HV = 92.44H,; (2.16)

2.7 Ensayos tribologicos

Existen distintos métodos experimentales que han sido usados para estudiar el desgaste entre dos elementos
sujetos a contacto deslizante. Las investigaciones que se producen en laboratorio cominmente tienen dos
objetivos: examinar los mecanismos por los cuales se produce el desgaste o para disefiar y simular materiales
utiles que tengan buenos indices de desgaste [11].

En los ensayos de desgaste bajo condiciones de contacto deslizante, los principales aspectos que deben ser
considerados son:

1. Los materiales con los que se constituye cada uno de los cuerpos del par tribolégico y en algunos
casos el método de preparacion superficial.

La geometria del ensayo en donde se incluya la forma y las dimensiones de las muestras.

La carga aplicada y la presion de contacto.

La velocidad de deslizamiento

vk W

El ambiente (la naturaleza del ambiente alrededor del ensayo, incluyendo su temperatura).

En la Figura 2.14 se muestran los arreglos geométricos de los aparatos mds comunes utilizados para realizar
el ensayo de desgaste bajo contacto deslizante sobre superficies libres de lubricacion.

Los equipos de prueba mas comunes emplean un perno presionado contra un disco, ya sea en la cara plana
(Figura 2.14a) o en el borde (Figura 2.14b), un perno cargado contra una muestra plana con movimiento
reciprocante (Figura 2.14c) , o dos discos giratorios, ya sea cargados en el borde o en la cara (que producen
un deslizamiento relativo en todos los casos donde w; # w,) (Figura 2.14d y e). En la mayoria de las
geometrias usadas para los ensayos de desgaste bajo contacto deslizante, el contacto es asimétrico, lo cual
quiere decir que los dos cuerpos puestos en contacto van a experimentar distintas condiciones de
deslizamiento. La asimetria se da principalmente porque mientras un cuerpo experimenta ciertas areas de
contacto de forma constante (como es el caso del perno en las figuras a, b y c de la Figura 2.14, el otro cuerpo
cambia el area de contacto, es decir la superficie de contacto se vuelve algo intermitente (como es el caso de
los discos de la figuraay b, o la placa horizontal en la figura c de la Figura 2.14. Esta asimetria provoca muchas
diferencias como pueden ser:

Variacion en el nimero de interacciones por aspereza en ambas superficies

Variacion en el perfil térmico generado por efecto del deslizamiento

Variacion en la manera en que las especies quimicas son creadas por la interaccion con el medio
ambiente y eliminadas como escombros por interaccién mecanica.



Salvo la figura “e” de la Figura 2.14, todos los ensayos se consideran asimétricos, por lo tanto, los dos cuerpos
ensayados (incluso tratandose del mismo material) es casi seguro que experimentaran diferentes tasas de
desgaste. La figura “e” ilustra la geometria de un anillo sobre otro donde se observa que todos los puntos de
las superficies en contacto permanecen en contacto a lo largo de todo el ensayo.

Tanto en la figura “@” como en la figura “e” de la Figura 2.14 se puede observar que la velocidad de contacto
va a variar dependiendo de la distancia que se tome desde el eje de rotacion de los discos hasta el punto de
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Figura 2.14 Geometrias mds comunes empleadas en las pruebas de desgaste por contacto deslizante; (a) perno sobre disco;
(b) placa alrededor de disco; (c) perno sobre placa reciprocante; (d) discos iguales; (e) anillo sobre anillo [15].

contacto.

En la prueba perno sobre disco mostrado en la Figura 2.14a el disco puede ser lo suficientemente grande
como para realizar varias pruebas de desgaste en el mismo disco a diferentes radios. Sin embargo, las
condiciones en estas pruebas no fueron las mismas, incluso si la velocidad de rotacién y el nimero de
revoluciones se ajustan para asegurar que la velocidad de deslizamiento y la distancia total recorrida
permanezca constante. Esto se debe principalmente porque para un punto sobre el disco (el cual se encuentra
en contacto intermitente) va a pasar determinado tiempo para que el perno vuelva a pasar sobre él. Para
distintos radios el tiempo entre los pasos del perno sera diferente, lo que provocara que se modifique el rastro
térmico, asi como el nimero de veces que el disco interactua con el perno [11].

En arreglos asimétricos, un componente del tribo-par (generalmente el perno) se trata como espécimen y
corresponde al componente para el cual se medira la tasa de desgaste, mientras que el otro (a menudo el
disco, plano o anillo) se le suele denominar contracara.

Para poder comparar el cambio en el desgaste de un material sometido a distintos procesos mecanicos o
térmicos, lo mas recomendable es que el material de la contracara se mantenga constante, ya que es dificil
predecir el efecto triboldgico sobre un material si ambos materiales del tribopar modifican sus propiedades
[11].
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Por otra parte, dependiendo de la forma geométrica en la cual se presente el contracto del tribopar, se puede
clasificar como contacto nominal (contacto conforme; definido asi al tener la misma forma superficial tanto
del perno como de la contraparte) o contacto concentrado (contacto contraformal; definido asi por tener
formas superficiales opuestas) [14]. El contacto nominal ocurre inicialmente cuando el drea de contacto tanto
del espécimen como el de su contracara son semejantes; por ejemplo, un perno liso sobre una plataforma
oscilante plana (figura a de la Figura 2.15) o un perno concavo sobre un disco giratorio (figura b de la Figura
2.15). El contacto concentrado ocurre inicialmente sobre un punto o linea; por ejemplo, un perno con punta
curva sobre una plataforma oscilante plana (figura c de la Figura 2.15) o un perno plano sobre un disco
giratorio (figura d de la Figura 2.15).

4 =

(a) (b)

- /=

Figura 2.15 (a,b) contacto no concentrado; (c,d) contacto concentrado [11]

(c)

El contacto concentrado tiene la desventaja de presentar altas presiones al inicio de la prueba debido a que
se tiene muy poca area de contacto. Sin embargo, entrega resultados con mayor repetibilidad en comparacion
con el contacto nominal. Lo anterior se debe principalmente a que es muy dificil poner de forma paralela el
par triboldgico, ya que siempre se presenta cierta desorientacion entre planos como se muestra en Figura
2.16. Esta desorientacion provoca que el espécimen se desgaste de una manera irregular, ademas al no tener
control del angulo de contacto es muy dificil repetir los resultados. Por lo anterior en los ensayos con
tribdmetros de perno sobre disco y perno sobre placa reciprocante son abordados con un
contactoconcentrado.



Figura 2.16 Desalineacion frecuente que se presenta en una configuracion de contacto conforme [11].

Existe un tipo de tribdmetro el cual consiste en hacer girar un perno sobre un punto fijo. A éste se le conoce
como tribdmetro coaxial. Esta configuracién fue propuesta inicialmente por Stolyarov [55] y por Fox-
Rabinovich [56], y posteriormente fue abordada por Figueroa [6], [57]-[59] para distintos estudios donde el
objetivo principal era ver cémo se desgastaban algunas muestras después de aplicarles ciertos tratamientos
térmicos y haber deformado plasticamente con ayuda de una laminadora [57]-[60], [12]-[16], el hecho de
aplicar dichos tratamientos proporciona una combinacién éptima de resistencia y ductilidad [61].Para estos
estudios se tiene un contacto concentrado en el cual el perno es de acero y tiene una forma cdncava. Esta
misma configuracion fue abordada por Wang [62], mostrando una gran ventaja contra otro tipo de
tribometros al tener ambas superficies bajo contacto deslizante a lo largo de toda la prueba (Esta situacion no
se presenta en el ensayo perno sobre disco ni en perno reciprocante).

2.8 Materiales y tratamientos térmicos

El aluminio y sus aleaciones se pueden dividir en dos grandes grupos; las aleaciones de fundicion y las
aleaciones deformadas pldsticamente. Dependiendo de la aplicacidn que se le quiera dar al material, existen
distintos métodos de fundicién como lo muestra Nath Jagan [63].

2.8.1 Designacion de las aleaciones

Como menciona Vargel [8], el aluminio puede estar acompafiado de algun elemento aleante para formar la
matriz metalica principal. Los principales sistemas base aluminio son:

e Aluminio-Silicio

e  Aluminio-Cobre

e  Aluminio-Magnesio
e Aluminio-Zinc

Dependiendo de cudl sea el principal elemento aleante se tendran las designaciones que se muestran en la
,esto para aleaciones de colada.
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Tabla 2.2 Designaciones mds usadas para las aleaciones de aluminio [8], [64]

PRINCIPAL ELEMENTO ALEANTE DESIGNACION
AA
Aluminio no aleado >99% de pureza 1XX.X
Cobre 2XX.X
Manganeso 3XX.X
Silicio AXX.X
Magnesio 5XX.X
Magnesio + Silicio 6XX.X
Zinc 7XX.X
Litio + Otros 8XX.X

Tanto las aleaciones de Aluminio-Silicio-Magnesio como las aleaciones de Aluminio-Cobre pueden presentar
endurecimiento por precipitacidon como se describira mdas adelante [8]. La designacion estandar para los
tratamientos térmicos principales son los que muestran en la Tabla 2.3. En dicha tabla se define el tratamiento
térmico T6 como tratamiento de solucidn sélida y envejecimiento artificial completo. Dependiendo de cuanto
tiempo se deje envejecer dentro del horno se pondra la designaciéon T6-16 para aquellos que envejezcan
durante 16 horas y T6-20 para los que envejezcan durante 20 horas.

Tabla 2.3 Designacion de tratamientos térmicos estdndar para aleaciones de fundicion [8]

DESIGNACION SimsoLo
De fundicidn F
Recocido 0o
Enfriamiento controlado de fundicién y envejecimiento natural T1
Tratamiento de solucidn sélida y envejecimiento natural T4
Enfriamiento controlado de fundicion y envejecimiento artificial o sobre T5

- envejecimiento

Tratamiento de solucidn sélida y envejecimiento artificial completo T6
Tratamiento de solucion sdlida y envejecimiento débil (under-aged) T64
Tratamiento de solucién sélida y sobreenvejecimiento (estabilizado) T7

Se presentaran distintos caminos por los cuales se puede endurecer el material dependiendo de la aleacion
de aluminio. En la siguiente tabla se puede observar que las series 2xx.x, 6xX.X y 7xx.Xx son capaces de
endurecer aplicando el tratamiento de envejecimiento, mientras que las series 1xx.x, 3xx.x, 5xX.x y 8xx.x se
pueden endurecer mediante deformacién pldstica. Es importante sefialar que el endurecimiento por
deformacidn incrementa la resistencia mecanica y la dureza, pero en ocasiones penaliza la ductilidad.



Cualquier material metdlico puede ser endurecido por deformacidn plastica, sin embargo, el endurecimiento
por precipitacion sélo se logra cuando la solubilidad, en estado sélido, varia de forma drastica con la
temperatura.

Tabla 2.4 Aleaciones de aluminio que endurecen por deformacion y series que endurecen por tratamientos térmicos [67].

METopo DE  SERIES Elemento Aleante RANGO DE CONTENIDO ADITIVOS ESFUERZO DE TENSION
ENDURECIMIENTO (%wT) (MPa)
Endurecimiento 1IXX.X Ninguno Cu 50-160
por deformacién 5 Manganeso 0.5-1.5 Mg, Cu 100-240
5xx.x Magnesio 0.5-5 Mn, Cr 100-340
8xx.X Hierro y Silicio Si: 0.3-1 130-190
Fe: 0.6-2
Endurecimiento 6XX.X MAGNESIO Y SILICIO Ma: 0.5-1.5 Cu, CrR 200-300
por $1:0.5-1.5
envejecimiento
2XX.X COBRE 2-6 SI-Ma 300-480
XXX ZINCY MAGNESIO ZN:5-7 Cu SIN Cu: 320-350
Ma: 1-2 Con Cu: 430-600

2.8.2 Tratamiento de solucion sélida.

Un requisito previo al endurecimiento por precipitacidn es la capacidad de calentar la aleacidn hasta un rango
de temperatura en el que se disuelva todo el soluto, de modo que se alcance una estructura monofasica. Esto
se muestra de forma esquematica en la Figura 2.17 para una aleacion 10% B en un sistema hipotético A-B. Si
se calienta por encima de la temperatura T,, que representa el limite de solubilidad, para esta aleacién, y se
mantiene en el rango a durante el tiempo suficiente para alcanzar el equilibrio estable, se formara inicamente
la fase a [65].

Posteriormente, esta estructura se lleva a temperatura ambiente mediante un enfriamiento rapido (por
ejemplo, enfriamiento con agua) desde el rango a para evitar la formacion de precipitados. La estructura
estard sobresaturada con respecto al soluto y, por tanto, es una estructura metaestable.
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Figura 2.17 Diagrama de fase hipotético A-B. La solubilidad decreciente de B en alfa al disminuir la temperatura permite
que una aleacion que contenga 10% de B sea monofdsica a alta temperatura (por encima de T2) pero bifdsica a baja
temperaturas (T1) [65].

En la Figura 2.18 se presenta un diagrama de fases en donde se tiene del lado izquierdo 100% de Aluminio y
del lado derecho Magnesio y Silicio. Para poder realizar el tratamiento de solucidn sdlida se debe llevar el
material a una temperatura por encima de la linea de solvus (aproximadamente mayor a 400°C), con el fin de
solubilizar el elemento Mg,Si [8], para después enfriarlo subitamente hasta la temperatura ambiente
sumergiéndolo en agua o aceite. Dependiendo de las cantidades del elemento aleante se tendran distintas
propiedades mecdnicas. En la Figura 2.18 se presentan las temperaturas mas comunes empleadas para llevar
a cabo el tratamiento térmico solucidon sdlida en aluminio, asi como un eventual tratamiento de
envejecimiento.

Temperatura
(°C)
700 A
658 liquidus
600 - Soliglyg

Tratamiento de
solucién solida 5

o
400 -
300
Envejecimiento
artificial I
200 A

Enfriamiento  — . v r : T T T
stbito (temple) o 1 2 3 4 5 6 7
Mg,Si (%)

Figura 2.18 Esquema de un diagrama de fases que presenta solucion solida con el Aluminio, al cual se le pueden aplicar
tratamientos de envejecimiento [8].

2.8.3 Aleaciones que se pueden tratar mediante envejecimiento

El envejecimiento se presenta en las aleaciones de Aluminio 2xx.x, 6xx.x y 7xx.x debido a que con los
elementos aleantes correspondientes se puede presentar solucién sélida.



Como menciona Vargel [8], el tratamiento de solucidn sélida se usa para maximizar algunas propiedades
mecanicas como pueden ser la resistencia mecanica e incluso la dureza del material. Para obtener un material
tratado térmicamente mediante envejecimiento se requieren de los siguientes pasos:

» Llevar a una temperatura elevada (la cual depende de cada aleacidn) con la finalidad de solubilizar el
elemento aleante contenido en el aluminio. Dicho de otra manera, llevar a solucion solida la aleacién.

» Enfriar rapidamente a temperatura ambiente. El efecto que produce el enfriamiento répido es poder
mantener los elementos aleantes y los aditivos en solucidn solida super —saturada dentro de la matriz
metadlica de aluminio.

» Se pueden presentar dos distintos pasos para el envejecimiento:

1. Mantener a temperatura ambiente el material, alrededor de 20°C. Lo cual se denomina
envejecimiento natural.

2. Mantener el material a una temperatura elevada, entre 100°Cy 200°C. Lo cual se denomina
envejecimiento artificial. El envejecimiento permite la formacidn de precipitados a partir
de la solucidén solida super - saturada. La naturaleza, el tamafo y las fracciones volumétricas
de estos precipitados determinan las propiedades mecdnicas del material.

2.8.4 Tratamiento de envejecimiento (Precipitacion en aleaciones de Aluminio)

Normalmente al disefiar aleaciones que buscan mejorar la resistencia mecanica se adopta un método en el
cual se generan precipitados que impiden el movimiento de las dislocaciones dispersas dentro de la matriz.
Entre mas dispersos estén los precipitados, el material serd mas resistente. Esta dispersién puede obtenerse
eligiendo una aleacion que, a temperatura elevada, sea monofasica, pero que al enfriarse precipite otra fase
dentro de la matriz. Si el endurecimiento se produce a partir de estos pasos, el proceso se denomina
endurecimiento por precipitacion o endurecimiento por envejecimiento [66], [67].

El mecanismo de endurecimiento por precipitacion implica la formacion de agrupaciones coherentes de
atomos de soluto (es decir, los dtomos de soluto se reldnen, pero siguen teniendo la misma estructura
cristalina que la fase solvente) a los cuales cominmente se les denomina “clusters”. Estos provocan una gran
tension debido al desajuste de tamafio entre los dtomos del disolvente y del soluto. Cuando las dislocaciones
estan ancladas o atrapadas por grupos coherentes de soluto, la aleacién se refuerza y endurece
considerablemente. Sin embargo, si los precipitados son semicoherentes (comparten la intercara que
contiene dislocaciones con la matriz), incoherentes (comparten una intercara desordenada, parecida a un
limite de grano de angulo elevado, con la matriz), o son incapaces de reducir el comportamiento de la
deformacion porque son demasiado grandes, entonces una dislocacion puede evadir dichas particulas
solamente doblandose de forma semicircular entre ellas bajo la aplicacion de algun esfuerzo cortante [65].

Por lo tanto, la presencia de las particulas precipitadas, y aln mas importante, los campos de deformacién en
la matriz que rodea a las particulas coherentes proporcionan una mayor resistencia al obstruir y retardar el
movimiento de las dislocaciones. La caracteristica que determina si una fase precipitada es coherente o no,
es el espacio atémico que existen entre la red de la matriz y la del precipitado.

2.8.4.1 Proceso de precipitacion

Después del enfriamiento desde la regidn a de la Figura 2.17, |la precipitacidn se logra recalentando la aleacion
por debajo de la linea solvus (T2 en la Figura 2.17) a una temperatura adecuada durante determinado tiempo.
Durante este tiempo, en regiones localizadas (generalmente limites de grano), los precipitados nuclean.
Debido a que estos precipitados tienen un contenido de soluto mas alto que la matriz, la regién de la matriz
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que los rodea tiene un contenido de soluto reducido. Esto forma un gradiente de concentracion tal que los
atomos de soluto difunden desde la matriz adyacente hacia las particulas, lo que permite que los precipitados
continuen creciendo.

La tasa de crecimiento esta controlada por difusidon y se puede definir con un uso adecuado de la ley de Fick.
El proceso de precipitacion se representa esquematicamente en la Figura 2.19.

atomos de
solvente

dtomos de
soluto

N CRERNR 2
":CO:)CLVUCQS’?J"\%
zonas de GP2

Figura 2.19 Proceso de precipitacion, los dtomos de soluto comienzan a juntarse hasta formar precipitados coherentes [68]

Las zonas de Guinier-Preston 1y 2 son muy comunes en aleaciones Al-Cu, sin embargo, al agregar Mgy tener
una combinacion Al-Cu-Mg se genera otra serie de precipitados los cuales se comenzaron a estudiar en la
década de los 50’s por Bagaryatsky, razén por la cual llevan el nombre Guinier-Preston- Bagaryatsky (GPB).

Para darle validez a la existencia de las zonas de GPB ha habido una gran cantidad de publicaciones [69]-[72],
en todas ellas se hace mencidn a la secuencia que se sigue para generar los precipitados S. La secuencia en la
que Wang [69] y Zhongwei [71] se basan es en la siguinete:

SSS — zonade GPB - S""/GPB2 - §' —> S (2.17)

Donde SSS hace referencia a la solucidn solida sobresaturada, la zona de GPB consiste en un pequefio
ordenamiento de 4tomos de Cu y Mg. La naturaleza de S"' /GPB2 no es tan clara pues se ha observado que la
estructura pudiese variar entre ser ortorrombica, cubica, tetragonal o monoclinica [69], gracias a técnicas de
microscopia de transmision electrdnica (TEM) se ha confirmado que si se presenta la fase S" [9]. La fase S
cuya composicién es Al,CuM g tiene una estructura ortorrdmbica C mcm bien definida con pardmetros de
red ag = 0.400 nm, bg = 0.923 nm, cg =0.714nm. La fase S’ se considera como una estructura
semicoherente. Sin embargo, es muy similar a la fase S en cuanto a su estructura cristalina teniendo ligeras
variaciones en sus parametros de red 0.404 nm, bs = 0.925 nm, ¢ = 0.718 nm [71].

Ha habido evidencia de que el endurecimiento comienza a partir de la generacién de agrupaciones generadas
entre el Cuy Mg [73], [74]. Proponiendo asi la siguiente secuencia de endurecimiento para las aleaciones de
Al-Cu-Mg:

S§§S - Cu — Mg agrupaciones — zona de GPB = S (2.18)



Donde las agrupaciones de Cu-Mg son las responsables del endurecimiento inicial, la zona de GPB es donde
predominan los precipitados en el pico de endurecimiento y la fase S se da cuando el material tiene un sobre-
envejecimiento y comienza a perder dureza.

2.9 Generacion de particulas e intermetalicos a partir reacciones in situ

El reforzamiento con particulas de compuestos de matriz metalica base aluminio (AMMC-por sus siglas en
inglés) ha sido ampliamente usado en el campo aeroespacial y en la industria automotriz por sus propiedades
mecanicas favorables incluyendo un elevado mddulo de elasticidad, buena resistencia mecanica y baja
densidad.

Las particulas ceramicas tienen un gran impacto sobre la microestructura y las propiedades mecanicas de los
compuestos reforzados base aluminio y se han reportado en distintos articulos [75]-[77]. Actualmente se
reconoce que es fundamental analizar cdmo se da la distribucién de las particulas sobre todo el material
debido a que dicha distribucion activa en mayor o menor medida los mecanismos de endurecimiento como
puede ser el mecanismo de Orowan o el mecanismo de Hall-Petch [7].

Hongy Li y colaboradores [7] ademas de la generacion de la matriz metdlica con particulas, estudian los efectos
en la microestructura y en las propiedades mecanicas que se obtiene a partir de ellas. Los resultados que
obtuvieron muestran que las particulas de TiB, tienen un efecto significativo en el tamafio de grano y mejora
algunas propiedades mecanicas de la aleacion Al — 4.5Cu obtenida de fundicion. Con el aumento de las
cantidades de particulas de TiB,, se observé una mejora en el limite de fluencia y la resistencia maxima a la
traccion. Sin embargo, se redujo la ductilidad.

Otra forma de reforzar compuestos de matriz metdlica base aluminio es incorporando las particulas sin la
necesidad de una reaccion quimica in situ como es el caso de Lakshmipathy y colaboradores [78], quienes
incorporan SiC y Al,0; a la matriz metdlica base aluminio. Para este estudio utilizaron como matrices
aleaciones Al 7075-T6 y Al 6061-T6.



Pagina |45

3 Metodologia

3.1 Disefio experimental

En esta seccion se hara una descripcion detallada de cada una de las pruebas que se llevaron a cabo para este
trabajo. Se definira cada pardmetro con el fin de que todos los ensayos sean reproducibles, ademas se indicara
el tipo de datos que se obtendra de cada experimento con la finalidad de plasmarlos y analizarlos en la seccién
de resultados.

3.1.1 Pruebas de desgaste (ensayos de contacto deslizante y medicion de rugosidad)

Disefio con preprueba-posprueba y grupo de control: Este es un disefio experimental comparativo realizado
con la finalidad de medir la diferencia en la tasa de desgaste (mediciones de rugosidad) entre los materiales
con y sin particulas puestos en contacto deslizante contra esferas de Acero AISI 52100 y SisNa. Posterior a esta
prueba se realizaron pruebas similares a los materiales sometidos a los tratamientos térmicos T4, T6-16 y T6-
20, esto con la finalidad de observar si se notan cambios significativos en sus respectivas tasas de desgaste
(mediciones de rugosidad).

Los ensayos de desgaste se aplicaron a ambos materiales y los parametros de cada ensayo son los siguientes:

Para los ensayos de desgaste reciprocante (Figura 3.1) se tienen los siguientes parametros:

A\

Velocidad de aproximacion a la muestra: 0.2 [mm/min]
Carga al contacto: 30 [mN]

Material del perno esférico: Acero AISI 52100 y SiaN4
Tipo de carga durante la prueba: Constante

Carga aplicada: 2 [N]

Longitud de rayado: 5 [mm]

Velocidad de rayado: 31.4159 [mm/min]

Tipo de ensayo: Desgaste reciprocante

Numero de ciclos por prueba: 10 ciclos

YV V VYV VY VYVYYVYYVY

Datos obtenidos: posicion, fuerza normal, fuerza de friccion, coeficiente de friccion, penetracion y
tiempo

Sensor de profundidad y celda
de carga normal

I Perno

\ Muestra,__—— \ \

|
Mesa reciprocante

Celda de carga
tangencial

Figura 3.1 Esquema representativo del ensayo de desgaste con perno reciprocante. La mesa reciprocante se mueve de
izquierda a derecha generando asi una huella de desgaste lineal. Del lado izquierdo se tiene la celda de carga que mide la
fuerza tangencial. Encima del perno se tiene otra celda de carga que mide la fuerza normal. Ambas celdas ayudan a obtener
los valores de coeficientes de friccion.



Para los ensayos de desgaste rotacional (Figura 3.2) se tomaron los siguientes parametros:

» Velocidad de aproximacion a la muestra: 0.2 [mm/min]
Carga al contacto: 30 [mN]

Material del perno esférico: Acero AlSI 52100 y SisNa
Carga aplicada: 2 [N]

Radio de giro: 2[mm)]

Velocidad del disco: 2.5 [RPM]

Duracion del ensayo: 1 hr. 4 min.

VV VYV V VY

Datos obtenidos: posicidn, fuerza normal, penetracién, tiempo

Sensor de profundidad y celda
de carga normal

; I Perno

— Mesa rotacional

Eje de rotacion

Figura 3.2 Esquema representativo del ensayo de desgaste perno sobre mesa rotacional. La mesa gira sobre su eje de
rotacion generando asi una huella de desgaste circular. Encima del perno se tiene la celda de carga que mide la fuerza
normal y profundidad de penetracion.

Posterior a los ensayos de desgaste, se midié la rugosidad en ambas superficies del par triboldgico (muestras
y esferas), para la medicion de rugosidad en las esferas se programa lo siguiente:

A\

En el caso de las esferas se mide el perfil en un area total de 4mm?
Tipo de pluma: 300 pum Pen [0]

Frecuencia de medicién: 300 [Hz]

Datos promediados: 1

Direccién de escaneo: X

Tipo de escaneo: Area

Longitud en x: 2[mm]

Tamafo de paso en x: 5 [um]

VVVYVYYVYVVYYVY

Longitud en y: 2 [mm]

A\

Tamafo de paso eny: 5 [um]
Para las pruebas de medicion de rugosidad en las muestras se programo lo siguiente:

> En cada ensayo rotacional se mide el perfil en un area total de 5mm?
Tipo de pluma: 300 um Pen [0]

Frecuencia de medicién: 1000 [Hz]

Datos promediados: 1

Direccién de escaneo: X

Tipo de escaneo: Area

YV VV VYV

Longitud en x: 5 [mm]



Pagina |47

» Tamafio de paso en x: 12.5 [um]
» Longitud eny: 5 [mm]
» Tamafio de paso eny: 12.5 [um]

Con base en lo anterior se realiza el siguiente disefio experimental:

RG, 0, X 0,
RGZ 03 - 04_

RG: Grupo experimental, material base aluminio al cual se le agregaron particulas ceramicas de TiBa.

04(Preprueba del grupo experimental): Medicién de la rugosidad del material con particulas con ayuda del
perfilbmetro dptico en una zona no desgastada.

X (Ensayo de desgaste): Someter al desgaste el material con particulas de TiB..

0, (Posprueba del grupo experimental): Medicién de la rugosidad del material desgastado con particulas con
ayuda del perfildbmetro dptico.

RG,: Grupo control, material base aluminio sin particulas de TiB..

03(Preprueba del grupo control): Medicidon de la rugosidad del material sin particulas con ayuda del
perfilbmetro dptico en una zona no desgastada.

— (Ensayo de desgaste): Someter al desgaste el material sin particulas ceramicas.

04(posprueba del grupo control): Medicidn de la rugosidad del material desgastado sin particulas con ayuda
del perfildémetro dptico.

Con base en el disefio experimental anterior se plantean las siguientes hipédtesis:
Hy: No hay diferencia estadisticamente significativa entre la tasa del desgaste medida en ambos materiales.
H ,: Hay diferencia estadisticamente significativa entre la tasa del desgaste medida en ambos materiales.

Debido a que se desconocen las varianzas y las medias poblacionales de los materiales se aplicé la prueba
ANOVA para ver el grado de similitud que presentan los materiales desgastados.

Considerando los tratamientos térmicos T4, T6-16h, T6-20h como factores que pueden modificar la resistencia
al desgaste se plantea un disefio experimental mas general:

RG, 0, X, 0,
RG, 0, Y, 0,
RG; 0s X, 0,
RG, 0, Y, O0g
RGs 05 X3 O
RGs 013 Y3 0y
RG, 0,5 X— 0y
RGy 0,5 Y— 0y

En este caso todas las prepruebas y pospruebas consisten en medir la rugosidad de cada material, las nones
corresponden a la rugosidad antes de cada prueba de desgaste mientras que las pares corresponden a la
rugosidad posterior a ser desgastadas.

X:Someter a desgaste el material con particulas cerdmicas al que ademas se le aplicé un tratamiento térmico
T4.



X,:Someter a desgaste el material con particulas cerdmicas al que ademas se le aplicé un tratamiento térmico
T6-16h.

X;: Someter a desgaste el material con particulas cerdmicas al que ademas de le aplicé un tratamiento térmico
T6-20h.

X —: Someter a desgaste el material con particulas ceramicas sin tratamiento térmico
Y,: Someter a desgaste el material sin particulas ceramicas que ademas sufrié un tratamiento térmico T4.

Y,: Someter a desgaste el material sin particulas ceramicas que ademas sufrié un tratamiento térmico T6-
16h.

Y3: Someter a desgaste el material sin particulas ceramicas que ademas sufrié un tratamiento térmico T6-
20h.

Y —: Someter al desgaste el material sin particulas cerdmicas sin tratamiento térmico

Los grupos corresponden a las variables antes mencionadas respectivamente, siendo RG; y RGg los grupos
de control, ya que estos no se les aplicd tratamiento térmico.

V.Dependiente (salida observable): Tasa de desgaste al medir la rugosidad.

V.Modificadas: Tratamiento térmico aplicado a cada material con y sin particulas ceramicas.
3.1.2 Pruebas de dureza

Diseiio con posprueba y grupo de control: Este fue un disefio experimental comparativo. Con la finalidad de
medir la diferencia de dureza entre el material modificado (material con particulas de TiBz) y el no modificado
(material sin particulas). Posterior a esta prueba se realizaron pruebas similares a los materiales sometidos a
los tratamientos térmicos T4, T6-16h y T6-20h con la finalidad de observar si se nota diferencias significativas
en sus respectivas durezas.

Las pruebas de dureza (Figura 3.3) requieren de los siguientes parametros para cada ensayo:

» Tipo de indentador: Vickers

Carga normal: 0.5N, 1N, 2N

Cantidad de indentaciones: 8-12 por carga
Espacio entre indentaciones: 2mm

YV V V V

Velocidad de carga: 1 [N/min]
» Velocidad de descarga: 2[N/min]

La Figura 3.3 no representa el ensayo a escala, por lo cual las indentaciones aparentan estar mas cerca una de
la otra de lo que deberian.
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Sensor de profundidad

Celda de carga normal )
(Perfilometro)

Muestra

Figura 3.3 Esquema representativo de las pruebas de dureza. La pieza se mueve de izquierda a derecha y hacia enfrente
de tal forma que va generando una matriz de 4 x 3 o de 4 x 2 indentaciones. Encima del indentador se tiene una celda de
carga que mide la fuerza normal y a lado el sensor de profundidad; con ambos sensores se determinan las curvas carga-
profundidad.

Para observar los resultados se emplearon dos distintos métodos:

» Medicion de las diagonales en el microscopio éptico (método convencional)
» Caracterizacion de la curva carga-profundidad. Para este método se debe usar la pluma previamente
descrita en los ensayos de rugosidad a una frecuencia de 1000 [Hz] promediando cada 100 datos.

Con base en lo anterior se realiza el siguiente disefio experimental:

RG, X 0,
RGZ - 02

RG: Grupo experimental, material base aluminio con particulas cerdmicas de TiBa.
X (Ensayo de indentacidn): Someter a indentaciones Vickers el material con particulas ceramicas.

0, (Posprueba del grupo experimental): Medicién de la dureza del material con particulas con ayuda del
microscopio éptico y la caracterizacién de las curvas P-h.

RG,: Grupo control, material base aluminio sin particulas ceramicas de TiB.
— (Ensayo de indentacion): Someter a indentaciones Vickers el material sin particulas ceramicas.

0, (Posprueba del grupo control): Medicidn de la dureza del material sin particulas con ayuda del microscopio
Optico y la caracterizacidon de las curvas P-h.

Con base en el disefio experimental anterior se plantean las siguientes hipédtesis:
H,: No hay diferencia estadisticamente significativa entre la dureza medida en ambos materiales.
H ,: Hay diferencia estadisticamente significativa entre la dureza en ambos materiales.

Debido a que se desconocen las varianzas y las medias poblacionales de los materiales se aplicé la prueba
ANOVA para ver el grado de similitud que presentan los materiales desgastados.

Considerando los tratamientos térmicos T4, T6-16h y T6-20h como factores que pueden modificar la dureza
de los materiales se plantea un disefio experimental mas general:



RG, X, 0,

RG, Y, 0,
RG; X, 0,
RG, Y, 0,
RGs X, O
RG, Y, 0,
RG, X— 0,
RGg Y — 04

Aqui todas las pospruebas consisten en medir la dureza de cada material.

X: Someter a indentaciones el material con particulas ceramicas que ademas sufrié un tratamiento térmico
TA.

X,: Someter a indentaciones el material con particulas ceramicas que ademas sufrié un tratamiento térmico
T6-16h.

X5: Someter a indentaciones el material con particulas ceramicas que ademads sufrié un tratamiento térmico
T6-20h.

X —: Someter a indentaciones el material con particulas ceramicas sin tratamiento térmico

Y,: Someter a indentaciones el material sin particulas cerdmicas que ademas sufrié un tratamiento térmico
T4.

Y,: Someter a indentaciones el material sin particulas cerdmicas que ademas sufrié un tratamiento térmico
T6-16h.

Y3: Someter a indentaciones el material sin particulas cerdmicas que ademas sufrié un tratamiento térmico
T6-20h.

Y —: Someter a indentaciones el material sin particulas ceramicas sin tratamiento térmico

Los grupos corresponden a las variables antes mencionadas respectivamente, siendo RG, y RGg los grupos
de control, ya que a estos no se les aplico tratamiento térmico.

V.Dependiente (salida observable): Dureza de los materiales.

V.Modificadas: Tratamiento térmico aplicado a cada material con y sin particulas ceramicas.

3.1.3 Observaciones en el microscopio 6ptico y en el SEM

Disefio con posprueba y grupo de control: Este fue un disefio experimental descriptivo. Con la finalidad de
describir las diferencias, a nivel microestructural entre el material modificado (material con particulas de
TiB,,) y el no modificado (Material sin particulas). Posterior a esta prueba se realizaron pruebas similares a
los materiales sometidos a los tratamientos térmicos T4, T6-16h y T6-20h para observar (en ambos
microscopios) diferencias en el tamafio y tipo de grano.

Para las imagenes opticas se tienen las siguientes condiciones de uso:

» Tipo de lente: Normal y polarizado
» Aumentos: 50x, 100x, 200x, 400x, 1000x

Para las imagenes en el SEM se tienen las siguientes condiciones de uso:
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» Voltaje de aceleracién: 10eVy 15 eV

» Tamafio de Spot: 4

» Modos de operacion: electrones secundarios y retrodispersados

» Imagenes obtenidas: diferencia en alturas y diferencia en densidades

» Aumentos para la obtencién de imagenes: 100x, 200x, 500x, 1000x, 2000x

» Andlisis obtenido: Analisis quimico, analisis microestructural, analisis superficial

Con base en lo anterior se realiza el siguiente disefio experimental:

RG, X, 0,
RG, Y, 0,
RG, X, 0,
RG, Y, 0,
RGs X5 O
RG, Y, 0,
RG, X— 0,
RGy Y — 04

Es un disefio experimental muy parecido al de la comparacion de durezas con dos grandes diferencias, en este
caso es un disefio experimental que tiende a ser mas descriptivo. Ademas de que no se planea comparar
cuantitativamente ninguna caracteristica en un inicio. Posiblemente un andlisis mas profundo de las imagenes
convierta este disefio en cuantitativo. Las salidas observables en este caso es el andlisis de las imagenes
obtenidas de ambos microscopios para las mismas muestras mencionadas en el disefio de rugosidad y de
dureza.

3.2 Muestras experimentales

En esta seccidon se muestra como y por qué es que se seleccionaron los materiales empleados para esta
investigacion, lo cual incluye todo el proceso desde que se fundid la aleacidn seleccionada hasta que se
vertieron, sobre la lingotera, los materiales finales con las sales que se encargaron de formar las particulas de
TiB, generadas “in situ”. Finalmente se indica cdmo se prepararon las metalografias de cada muestra para su
posterior caracterizacion.

El incremento en resistencia del aluminio y sus aleaciones mediante el uso de técnicas de deformacién
pldstica, mediante tratamientos térmicos y con la incorporacién de particulas, puede expandir su uso en la
industria. Todas estas técnicas se emplean para obtener la microestructura deseada, buenas propiedades
mecanicas, fisicas y quimicas.

3.2.1 Obtencion de las muestras

Para el desarrollo de este trabajo se han seleccionado dos distintos materiales: Al — 4.5Cu — 0.5Mg — 15n
con adicién de Sn(1% en peso) y de Mg (0.5 % en peso), y otro material que posee las mismas cantidades de
Al, Cu, Sny Mg sélo que ademads se le agregaron sales para generar particulas de TiB, para ver el cambio de
comportamiento en resistencia, dureza y desgaste. En esta seccion se define detalladamente la forma en
como se generd el material con la finalidad de que sea reproducible y posteriormente poder hacer mas
material. También para posteriormente modificar la cantidad de sales o de elementos aleantes y comprender
mejor la fisica y quimica que esta detras de este tipo de aleaciones.



3.2.1.1 Cantidades de los elementos previo a la fundicién

Se decidio que el elemento principal de la aleacion fuera el aluminio ya que por si solo posee muy buenas
caracteristicas como la resistencia a la corrosién, buena capacidad de ser deformado pldsticamente y baja
densidad con respecto a aleaciones ferrosas. El siguiente elemento con mayor cantidad de masa fue el cobre,
esto debido a que el cobre a bajas cantidades permite obtener solucion solida con el aluminio. Los siguientes
dos elementos fuero Sny Mg.

La masa total de cada componente se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 3.1 Porcentaje en peso de los elementos aleantes del material sin particulas de TiB,.

Al Cu Sn Mg Total
Porcentajes 94 % 45% 1% 0.5% 100 %
Peso 564 g 278 6g 3g 600 g

Para la obtencién de cada cantidad se utilizd una bascula digital con la capacidad de medir hasta decimas de
gramos. Los elementos se cortaron con ayuda de un disco de corte para aluminio o materiales base aluminio.

3.2.2 Generacion de particulas a partir de una reaccion in-situ

Para el presente trabajo se incorporaron sales para generar 5% en volumen de particulas de TiB,. La
metodologia de generacidn de particulas mediante una reaccién quimica es conocida como generacién de
particulas in situ, la cual se ha descrito detalladamente en los trabajos dirigidos por Li [7] y Egizabal [79].
También se ha estudiado el efecto que tienen estas particulas sobre la corrosion como lo muestra Jafari et
al[80].

Siguiendo la metodologia mostrada por Li [7], las sales que se incorporan son K, TiF, (hexafluorotitanato de
potasio) y KBF, (tetrafluoroborato de potasio), ambas se afiaden a la matriz metdlica para generar las
particulas de TiB, a partir de las siguientes reacciones:

K,TiF, + Al = TiAl; + KAIF, + K;AlF, (3.1)
KBF, + Al = AlB, + KAIF, (3.2)
AlB, + TiAl; = TiB, (3.3)

De las ecuaciones anteriores se pueden predecir las cantidades de sales necesarias para un porcentaje de
particulas igual al 5% en volumen.
Debido a que se conoce el peso total de material sin particulas el cual es m = 600[g], y ademas se conoce la

densidad de la aleacion. pyc, = 2.8 [C“#] Entonces se puede obtener el volumen total del lingote:

m
V= (3.4)
Paicu
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600[g]
=—g7 35
28|-L; (3:5)

cm
V = 214.2857143[cm?] (3.6)

Puesto que se quiere agregar el 5% en volumen de las particulas de TiB, se encuentra la equivalencia respecto
al volumen total con la siguiente expresién:

Ve TiB, = (214.2857143[cm3])(0.05) = 10.71428[cm?] (3.7)

Para encontrar la masa del TiB, se vuelve a hacer uso de la definicién de densidad pr;p, = 4.52 [ 93]:

cm
Mmyig, = (VsooTiB2)(Pris,) (3.8)
; g
myis, = (10.71428[cm?]) (452 |—]) = 48.428545[g] (3.9)

Los pesos moleculares de las particulas de TiB,, las sales K, TiFs;, KBF, y el AICu son los siguientes:

TiB, = 69.49 [%] (3.10)
K,TiF, = 240 [ﬁ] (3.11)
KBF, = 126 [%] (3.12)
AlCu = 26.98 [%] (3.13)

Para saber la cantidad de sales que se deben utilizar, primero se debe hacer un balance de ecuaciones:
La ecuacion (3.1) se balancea como sigue:
3K,TiFg + 13Al = 3TiAl; + 3KAILF, + K;AlFg (3.14)
La ecuacion (3.2) se balancea como sigue:
2KBF, + 3Al = AlB, + 2KAIF, (3.15)

De las dos ecuaciones anteriores y de la ecuaciéon (3.3) se puede observar que la relacidon del
hexafluorotitanato de potasio (K,TiF) con TiAl; es una relacién 3:3 6 1:1. Mientras que la relacién del



tetrafluoroborato de potasio (KBF,) con AlB, es una relacién 2:1 por lo cual se necesita el doble de moles
de esta sal para tener la masa deseada.

Los moles deseados de las particulas son:

Mrip, 48.428545(g]

MolTiB, = -
* " Pesorp, 6949 [%]

~ 0.697 mol (3.16)

Los moles del hexafluorotitanato de potasio (K,TiFy) debido a que tiene una relacién 1:1 con las particulas
que se desean generar son:

MolK,TiFs = 1% 0.697 mol = 0.697mol (3.17)

Los moles del tetrafluoroborato de potasio (KBF,) debido a que tiene una relacion 2:1 con las particulas que
se desean generar son:

MolKBF, = 2 X 0.697mol = 1.394 mol (3.18)

Finalmente, para encontrar las masas necesarias de las sales se multiplica la cantidad de moles por el peso
molecular de cada una de ellas:

My, rir, = 0.697mol X 240 [%] =167.28 g (3.19)

Mygr, = 1.394mol x 126 [%] = 175.647 g (3.20)

Con estas masas se tiene la siguiente tabla, la cual nos indica los pesos y sus respectivos porcentajes del
material con particulas hechas in situ:

Tabla 3.2 Porcentajes de los elementos de la aleacion principal junto con el porcentaje de las particulas hechas in situ.

Al Cu Sn Mg TiB, Total
Porcentajes 86.98 % 4.16 % 0.92% 0.46 % 7.47% 100 %
Peso 564 g 27g 6g 3g 48.4285¢g 648.4285¢g

De la tabla anterior se puede observar que después de agregar el 5% en volumen de particulas de TiB2 del
lingote inicial, las particulas hechas “in situ” terminan con un volumen del 7.47% del lingote final.

3.2.2.1 Fundicidn

Las curvas de enfriamiento nos muestran la tasa con la cual se va solidificando el material, es decir que nos
indica como va variando la temperatura respecto al tiempo.

En particular, las particulas ceramicas de TiB, son insolubles en aluminio y no reaccionan quimicamente con
él, pero se ha observado que algunas caracteristicas de solidificacidn se ven afectadas por la adicion de estas:
los eventos de solidificacion comienzan antes debido al menor subenfriamiento necesario ya que las particulas
actian como puntos de nucleacidn y se reduce el tiempo de solidificacién.
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Esos fendmenos de solidificacion también se han observado en otros tipos de sistemas del tipo compuestos
de matriz metalica (MMC), como son los compuestos de SiC. Youssef y colaboradores [81] observaron una
reduccidn tanto en el calor latente asi como en el tiempo de solidificacion de los MMC con particulas de TiB,.

De los trabajos de Youssef y Egizabal [81],[79] se resaltan los siguientes puntos:

>

Las particulas de TiB, acortan los tiempos de solidificaciéon hasta en un 30% para las aleaciones de
Al — Cu, ya que participan en la de nucleacion de los granos de aluminio y en la precipitacion de las
fases intermetalicas.

Los eventos de solidificacion comienzan antes y a mayor temperatura. Este efecto esta relacionado
con el menor subenfriamiento necesario debido a la presencia de las particulas.

En cuanto a las caracteristicas microestructurales, lo que se ha observado en ambas investigaciones [81], [79]

es lo siguiente:

>

>

>

Los tamafios de grano de las aleaciones Al — Cu disminuyen debido al efecto de las particulas de
TiB,, donde se han obtenido valores inferiores a 200 um.

Las particulas de TiB, desempefian un papel importante en la seleccién y la forma de las fases
precipitadas. Esto es particularmente importante con las fases Al, Cu.

La presencia de las particulas de TiB, conduce a la generacién de pequefios precipitados de Al,Cu
en la aleacién que se unen al TiB,.

Para llevar a cabo la fundicion se requirieron varios equipos operando al mismo tiempo los cuales se enlistan

a continuacion:

>
>
>

Horno de fundicion
Tanque de Argdn
Mezclador (motorizado), de fabricacion propia.

Ademas, se utilizaron distintos objetos necesarios para llevar a cabo la fundicion:

>
>
>
>
>
>
>
>
>

>

Lingotera

Crisol

Carbon diluido

Cuchara cubierta de carbdn

Guantes

Batas

Lentes protectores

Vasos de precipitado

Pinzas (tanto para crisol como para los vasos de precipitado)
Tabiques

Los pasos que se llevaron a cabo para realizar la fundicion fueron los siguientes:

1.

Precalentar los hornos a una temperatura de 900°C para la fundicién y a 300°C para precalentar las
sales.

Ingresar al horno de 300°C el K2TiF6 (Fluorotitanato de potasio) y el KBF4 (fluoroborato de potasio);
ambos en un mismo vaso de precipitado. Aprox 60 mins.

Ingresar al horno de 900°C el Al, Cuy Mg con el fin de fundir dichos elementos; todo dentro del crisol.
Aprox 60 mins.



4. Mientras los elementos se encontraban fundiéndose se colocaron los termopares dentro de la
lingotera. Se bafid el mezclador y la punta del tanque de Argdn con el carbdn diluido y se calentaron
un poco para que solidificara.

5. Una vez fundido el material se sacé del horno, se le agregd Sn y se inyectd Argdn durante un tiempo
aproximado de 15 s.

6. A la fundicidn en la cual se pretendié generar las particulas de TiB, se le agregaron las sales
previamente calentadas, se agitd para homogeneizar la mezcla y se regresé al horno durante un lapso
de 1 hora aproximadamente. A la fundicion sin particulas Unicamente se agitd para homogeneizar la
mezcla, asi como evitar el crecimiento dendritico y se regresé al horno durante aproximadamente 1
hora.

7. Alterminar el proceso del horno se sacé cada material, se le quitd la escoria que pudo haber quedado
con ayuda de la cuchara cubierta de carbdn y se vertid sobre la lingotera, se grabo todo el proceso
con la cdmara termografica. Durante la fundicién se tomaron las curvas de enfriamiento tanto en la
parte central, asi como en las esquinas de los lingotes.

3.2.2.2 Tratamientos térmicos posteriores a la fundicion

Una de las principales razones por las que se hizo la seleccion de materiales, fue debido a que la combinacién
de todos ellos se presta para aplicar distintos tratamientos térmicos muy bien estudiados en la literatura.
Debido al proceso de precipitacién mencionado en el marco tedrico, en el presente trabajo se seleccioné una
aleacion la cual tuviera como componente principal aluminio y un porcentaje significativo de cobre debido a
que después de algunos tratamientos térmicos se pueden mejorar significativamente propiedades como son:
el esfuerzo de fluencia, la dureza e incluso la resistencia al desgaste. Esto debido a que se pueden formar
precipitados, los cuales funcional como obstaculos para el libre movimiento de dislocaciones.

Posterior a las fundiciones hubo 3 distintos tratamientos térmicos, un tratamiento T4, otro tratamiento T6
con un periodo de envejecimiento artificial de 16 horas (T6-16) y otro tratamiento T6 con un periodo de
envejecimiento artificial de 20 horas (T6-20).

Para obtener cada material al cual se le aplicaron distintos tratamientos térmicos se seleccionaron y cortaron
pequeiias muestras de ambos lingotes provenientes del lingote de fundicidn.

A continuacion, se enlistan los pasos que se llevaron a cabo para los tratamientos térmicos T4, T6-16 horas y
T6-20 horas:

Precalentar el horno a una temperatura de 500°C.
Colocar las tres muestras durante un periodo de 120 minutos.
Sacar las muestras e inmediatamente enfriarlas en agua, de tal manera que sufran un cambio subito
en la temperatura.

4. Hasta ese momento el material ha sido sujeto a un tratamiento térmico T4, por lo cual se retira una
de las probetas.

5. Posteriormente se lleva el horno a una temperatura de 150°C.
Se colocan ambas muestras a las cuales se les aplicara el tratamiento térmico T6.

7. La muestra que sufrird un envejecimiento artificial T6-16 se saca del horno a 150°C después de 16
horas mientras que la T6-20 se saca después de 20 horas. Ambas se dejan enfriar en aire a
temperatura ambiente.
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3.2.3 Metalografias

3.2.3.1 Obtencién de las muestras metalograficas
Una vez concluido con los tratamientos térmicos se separé cada material dependiendo de las distintas
condiciones térmicas a las cuales fueron sometidas, ademas de si contenia o no particulas cerdmicas.

En la siguiente tabla se muestra las distintas condiciones que se tiene para cada material, asi como la
nomenclatura que se le aplicé para su caracterizacion:

Sin Tratamiento Con Tratamiento Con Tratamiento Térmico Con Tratamiento
Térmico Térmico T4 T6-16 TérmicoT6-20
Con P-STT P-T4 P-T6-16 P-T6-20
particulas
Sin SP-STT SP-T4 SP-T6-16 SP-T6-20
particulas

Material usado para el montaje metalografico:

1. Serequieren lijas con particulas de carburo de silicio grado 240, 360, 600, 1000, 1200, 1500 y 2500.
Se utiliza ademas una pulidora MetaServ® 250, y agua corriente.
Desmoldante para la superficie interior de un molde para resina.
Mezcla de 4 partes de resina epoxica Buehler® con una parte de endurecedor.
Suspension de diamante de 3um y 1 um, ademas de liquido lubricante y silica de 0.3um.

Pasos para la preparacién metalografica:

Se prepard el montaje de las muestras colocando desmoldante sobre los porta-muestras.
Se colocaron las muestras al fondo de cada porta-muestras.
Las 8 muestras fueron montadas en resina epdxica preparada previamente, la cual solidifica en un
periodo aproximado de 6 horas.

4. Después de solidificar se desmontd cada una de las muestras y se marcé con la nomenclatura
previamente descrita.

5. Se comenzaron a lijar comenzando desde la lija convencional mas gruesa (#120) hasta una la mas fina
(#1200), aplicando en cada uno de los pasos suficiente agua.

6. Después de las lijas convencionales se empezaron a aplicar lijas propias de metalografia pasando de
la mas gruesa (#800/#1200) a las mas fina (#1200/#2400).

7. El ultimo paso metalografico fue pulir las muestras pasando por pafios con suspension de diamante
de 3um, 1um y silica coloidal de 0.3 pm.

8. Posterior al pulido se lavd cada muestra con abundante agua y jabdn utilizando pafiuelos con el fin
de eliminar cualquier residuo que se hubiera adherido.



4 Resultados y su analisis

A continuacién, se da la descripcion de algunas caracteristicas relevantes en las metalografias y se hace un
analisis del tamafio de grano. Ademas, se realiza el analisis de dureza y se presenta el comportamiento
triboldgico, lo que incluye graficos de friccion, mediciones de huella de desgaste y mediciones de rugosidad.

4.1 Imagenes de microscopia electrénica de barrido y optica

Para poder observar los cambios microestructurales que se fueron dando por efecto de aplicar los
tratamientos térmicos se muestran algunas metalografias representativas. En las imagenes de la Figura 4.1,
obtenidas en el SEM, el inciso “a” y el inciso “b” muestran la estructura caracteristica de materiales
provenientes de fundicion (conocida como estructura dendritica), observando las imagenes es claro que los

granos no son homogéneos y es dificil percibir entre las dendritas.

a) Metalografia del material SP-STT a 50x (BSE) b) Metalografia del material SP-STT a 100x (BSE)

. Y 3 \_— - *
oy | | T W \. ¥ i
. _Ac%:: 5 OT‘Main',.'De} WDH.—-NT"ﬂ
* 15.0v B0 100 BSE+ 205
4 w’s .a)", . ;;‘ L3

¢) Metalografia del material SP-T6-16 a 50x (BSE) d) Metalografia del material SP-T6-16 a 100x
(BSE)

~ - ."
“Acg V¢ ‘Spot Magn
. 150kv:6.0 100x.-

o

Figura 4.1 Microestructura de: a) material sin particulas cerdmicas proveniente de fundicion observado mediante SEM con
electrones retrodispersados a 50x, b) material de fundicion sin particulas observado con electrones retrodispersados a
100x, c) material sin particulas y sujeto al tratamiento térmico T6-16 observado con electrones retrodispersados a 50x y d)
material sin particulas sujeto al tratamiento T6-16 observado a 100x con electrones retrodispersados.
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Los incisos “c” y “d” de la Figura 4.1 muestran una estructura mas homogénea por efecto del tratamiento
térmico T6-16 que se le aplicd al material sin particulas. Los limites de grano no estan completamente
definidos, sin embargo, es mas facil visualizar cada grano. La estructura del material sin particulas es mas
uniforme después del tratamiento térmico.

Un cambio radical ocurre en la microestructura del material por efecto de las particulas ceramicas, en la Figura
4.2 el inciso “a” muestra la metalografia obtenida en el SEM mediante electrones secundarios, que son
sensibles a las variaciones topograficas, en la cual se resaltan (aunque no de manera tan evidente) los limites
de grano. En el inciso “b” se observa una metalografia donde resaltan mas los limites de grano, esto se debe
principalmente a que se obtuvo la imagen con electrones retrodispersados, los cuales no son tan sensibles a
la topografia sino mas bien a la composicién y densidad de cada elemento que se tiene en el material. Las
zonas blancas en el inciso “b” nos indica que los elementos con mayor densidad, dentro de la aleacion,
segregaron hacia los limites de grano. Puesto que el principal elemento aleante fue el cobre y ademas es casi
tres veces superior, en densidad, al aluminio, se esperaria que la mayor cantidad de cobre se encuentre en
esta zona. El titanio y el estafio también son elementos mas densos que el aluminio por lo que también se

esperaria que segreguen a los limites de grano.

a) Metalografia del material P-STT a 100x SE b) Metalografia del material P-STT a 100x BSE

Acc.V.. Spot Magn: ™
A 28BkV 8.0 100x:

Figura 4.2 Microestructura del material con particulas y sin tratamiento térmico, la imagen de “a” se obtuvo con electrones
secundarios a 100x y la imagen “b” se obtuvo con electrones retrodispersados a los mismos aumentos.

De las ecuaciones (3.1,(3.2 y (3.3) se observa que previo a la generacidn de las particulas cerdmicas TiB,, se
deben generar dos intermetalicos, AlB, y TiAl;. El intermetalico TiAl; se presenta desde la fundicién y es
posible observarlo en las metalografias del SEM para los materiales: P-STT inciso “a” de la Figura 4.3, P-T4
inciso “b”, P-T6-16 inciso “c” y P-T6-20 inciso “d”.



a) Metalografia: P-STT (SE) b) Metalografia: P-T4 (SE)

L 100pm 1

¢) Metalografia: P-T616 (SE) d) Metalografia: P-T620 (SE)

%

f 100pm 1

Figura 4.3 Microestructura de los materiales con particulas con las condiciones: inciso “a” directo de fundicion, “b” con
tratamiento térmico T4, “c” con tratamiento térmico T6-16 y “d”con tratamiento térmico T6-20. En todas las muestras se
observa el intermetdlico TiAl; con un tamafio significativo.

Es posible observar el mismo intermetélico (TiAl3) con microscopia 6ptica como se muestra en la Figura 4.4.
Se muestra el material P-T6-20 a 500x.
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Figura 4.4 Metalografias que muestran la presencia de los precipitados TiAl; generados en el material con particulas. Las
imdgenes corresponden al material sujeto al tratamiento térmico T6-20.

Resultado de la reaccién quimica entre AlB, y TiAl;, se generaron las particulas ceramicas TiB,, las cuales,
por su tamafio y dispersién, son capaces de activar el mecanismo de Orowan y endurecer el material. Las
particulas poseen tamafios menores a 2um como se observa en la Figura 4.5 y no tiene formas alargadas como
en el caso de los intermetalicos. Se observo que las particulas segregan cerca de los limites de grano, haciendo
que los mecanismos de endurecimiento no se presenten de manera homogénea a lo largo de toda la matriz.

BAccV SpotM@A Det WD F————— 2um
16.0kV 3.0 10000x, SE 4.2 AICuMgSn-pCast

Figura 4.5 Particulas cerdmicas de TiB, tomada en el SEM. Debido a su tamafio se debid hacer una magnificacion de
10000x, La imagen se tomd con electrones secundarios (SE).

4.2 Mediciones de dureza

En esta seccidon se muestran los valores de dureza obtenidos a partir de dos distintas metodologias, la
obtencion de las durezas a partir de las curvas caracteristicas P-h de la micro-indentacion instrumentada y la
obtencion de durezas mediante la medicidn de las diagonales de las huellas.



4.2.1 Durezas obtenidas a partir de la curva P-h

Para una mayor claridad en la ejecucion del ensayo de indentacién se llevaron a cabo pruebas con tres
diferentes niveles de carga: 0.5 N, 1 Ny 2 N. La eleccidn de estos valores se basé en que eran idéneas para el
rango de micro-indentacion.

En la Tabla 4.1 se presentan los datos de las durezas obtenidas mediante las curvas P-h, el método de
obtencion y caracterizacién de dicha curva se describié en el apartado de antecedentes, por lo que en esta
seccion solo se presentan los resultados. Se realizaron 6 mediciones de dureza por cada muestra.

Tabla 4.1 Acomodo de datos de dureza obtenidos mediante la caracterizacion de la curva P-h. Se acomodaron de esa forma
los datos para realizar la prueba ANOVA y ver si existia diferencia significativa en los datos, por efecto de la carga de
indentacion, del tratamiento completo que sufrié cada material y de la combinacion de ambos factores.

SP-STT P-STT SP-T4 P-T4 SP-T6-16 P-T6-16 SP-T6-20 P-T6-20

05N 4893+8.90 72.23+15.19 41.04+8.15 71.27+13.69 69.95+22.62 172.94+32.93 66.40£13.09 212.73+52.81
1N 36.98+8.99  59.32+11.74 44.76+2.63  91.51+7.08 65.77+19.69 249.30 £53.25 67.15+9.58 163.32+27.37

2N 31.20+4.82 63.71+5.24 36.17+3.12 77.42+5.49  52.82+5.33 227.87+41.50 62.85+10.83 211.73+32.51

Una forma de visualizar cdmo varian las durezas obtenidas dependiendo de la carga aplicada es con ayuda de
graficas de desviaciones estandar, como se muestra en la Figura 4.6. En la grafica “a” se muestran las durezas
de los materiales que no poseen particulas, con sus respectivos tratamientos térmicos. En la grafica “b” se
muestran las durezas de los materiales que si poseen particulas, con sus respectivos tratamientos térmicos.
Normalmente cuando los valores medios estan tan distantes que las desviaciones estandar no se logran
empalmar, al realizar pruebas estadisticas, dichos valores rechazan las hipdtesis nulas.

a) Durezas obtenidas en los materiales sin b) Durezas obtenidas en los materiales con
particulas particulas
%0 - 05N 300 —a— 05N
- 1N —e= 1N
80 —e— 2N 250 - 2N
0
z 2 200
-]
a - 2 150
40 100
30
50
Si'l' TI4 TE-IlG TE-IEU SI'I' TI4 TE-I16 TE-IEO
Tratamiento térmico Tatamiento térmico

Figura 4.6 Comparacion grdfica de cémo varian las durezas dependiendo de la carga de indentacion.

Para realizar las pruebas ANOVA, se presentan tres hipdtesis nulas. La primera considera que, para cada
material, el valor medio de sus durezas es el mismo independientemente de la carga con que fue obtenido.

Ho1: Hosn = Han = Han (4.1)

Mientras que la hipdtesis alternativa considera que puede darse al menos una de las siguientes condiciones:
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Hgyiposn # Man (4.2)
Hg:posn # Han (4.3)
Ho: N # Hon (4.4)

La segunda hipdtesis nula considera que la dureza del material no va a cambiar por efecto del tratamiento
térmico o si se le incorporaron particulas a lo largo de todo el proceso. Esta se puede denotar por:

Hoo! Wp_str = Mp—14 = Wp_T6-16 = Hp-T6-20 = Hsp—st7 = Hsp—T4 = Wsp_T6-16 (4.5)
= Usp-T6-20
Incumplir cualquiera de las igualdades anteriores refutaria la hipdtesis nula, obteniendo que se presentan
diferencias significativas por efecto de todos los procesos que se les dio a los materiales. Finalmente, la ultima
hipdtesis nula considera que no se presentan diferencias significativas por la combinacion de los dos factores
(por las cargas aplicadas y por el tratamiento al que se sometioé el material).

En la Tabla 4.2 se muestran los resultados de aplicar la prueba ANOVA. Los valores de F critico (Valor de Fisher
critico), valor P (Probabilidad de que los eventos sean los mismos, con P>0.05) y valor F (Valor de Fisher) son
los valores mads relevantes del anélisis de varianza. El valor “df" que es igual a (N — k) nos indica la cantidad
de experimentos (N = 6 X 3 X 8 = 144) menos los grados de libertad (k = 6 X 3 = 24, 3 puesto que se
estaran comparando las cargas 1N, 2N y 3N y 6 debido a que se tienen 6 experimentos por cada carga). El
valor de confianza «, generalmente se considera 0.05 en el ANOVA.

Tabla 4.2 Prueba ANOVA para comprobar si existe diferencia significativa en las durezas (obtenidas mediante la curva P-
h) dependiendo la carga de indentacion.

ANOVA

Fuente de Variacion SS df MS F Valor-P F critico
Carga de indentacién 196.6096134 2 98.30480668 0.189105468 0.827945386 3.071779405
Tipo de tratamiento 613875.043 7 87696.43471 168.6985195 5.59929E-59 2.086770278
Interaccion 32021.78497 14 2287.270355 4.399940817 2.71391E-06 1.775030638
Error experimental 62380.93966 120 519.8411638
Total 708474.3772 143

Como resultado de aplicar la prueba ANOVA a cada material para ver cudles eran las fuentes de variacién que
influia en los resultados se observd lo siguiente: En general, la carga de indentacidn (al tener F < F critico)
no esta provocando diferencia significativa en el resultado de los datos. El tipo de tratamiento que poseen
los materiales (Si poseen o no particulas y el tratamiento térmico) si estan afectando de forma significativa el
resultado de los valores de dureza y la combinacién entre ambas también esta afectando de forma
significativa. También se puede observar que cuando P es mayor a a = 0.05 no hay diferencia significativa y

viceversa.



Lo anterior nos reduce el analisis debido a que los datos que satisfacen la hipdtesis nula se pueden conjuntar,
sin embargo, a aquellos materiales que no cumplen con la hipétesis nula se les aplica la prueba de Tukey para
buscar cuales cargas estan afectando de forma significativa a los datos y extraerlas del andlisis.

La prueba de Tukey se da a partir de la siguiente ecuacion:

CME
r

Donde:

q: Es un valor que se obtiene de tablas con ayuda de los grados de libertad k (3 para este caso) y “df”.
CME:" Error medio cuadratico

r: Es el nimero de experimentos que se tienen en cada uno de los grupos r=6.

Finalmente se calcula el valor absoluto de las diferencias entre las medias, si dicha diferencia es mayor al valor
T, entonces se tiene que esos experimentos presentan diferencia significativa, en el caso de que la diferencia
sea menor a T nos indica que los experimentos no poseen una diferencia significativa.

En la Tabla 4.3 se muestran los valores de la prueba de Tukey obtenidos para la diferencia de todas las medias.
En esta tabla se puede observar en color verde aquellas medias que no poseen diferencias significativas y en
rojo aquellos que si poseen diferencias significativas.

Tabla 4.3 Valores obtenidos en la prueba de Tukey para ver qué condiciones de carga representaban diferencia significativa

posterior al andlisis ANOVA. Los valores en rojo son aquellos que no se satisface la hipotesis nula. Los valores que estdn en
verde nos indica que si satisfacen la hipdtesis nula, ya que la diferencia de sus medias es menor al valor T.

SP-STT P-STT SP-T4 P-T4 SP-T6-16 P-T6-16 SP-T6-20 P-T6-20
[Mosy — Man|  11.9447 12,9117 3.7276 20.2438 4.1843 76.3574 0.75 49.4079
[Mosy — Moyl 17.7273 8.5144 4.8696 6.1554 17.134 54.9251 3.5427 0.9978
[y — Mz 5.7827 4.3973 8.5972 14,0884 12.9497 21.4324 4.2927 48.4102

Para proceder al siguiente andlisis donde se compara cémo varia la dureza respecto al tipo de material, se
optd por tomar aquellos pares de cargas que tengan la menor diferencia entre sus medias y, por tanto, no
invalidan la hipdtesis nula. Es decir, para el material P — T6 — 16 se tomaron las muestras de 1N y 2N, y para
el material P — T6 — 20 se tomaron las muestras de 0.5N y 1N. De cada material se tomd un total de 12
mediciones y en la Tabla 4.4 se muestra su media y desviacidn estandar. Se realizo la segunda prueba ANOVA
con el objetivo de ver si los tratamientos térmicos, asi como las particulas influian en la dureza de estos.

Tabla 4.4 Mediciones filtradas para realizar el andlisis ANOVA con el objetivo de ver si el tratamiento o la presencia de
particulas impactaba de forma significativa en la dureza del material.

STT T4 T6-16 T6-20

P 64.009 + 6.180 80.528 + 7.350 238.586 + 46.873 212.231+41.816

SP 37.8031+6.433 40.64413.683 61.450+11.882 65.394+7.236
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En la Tabla 4.4 se observan los dos factores (distintos tratamientos térmicos y si poseian o no particulas) a los
cuales se sometieron los materiales, las hipdtesis nulas de la prueba ANOVA son las siguientes:

Ho1ikp = Hsp (4.7)
Hoo: Werr = Ura = Ure-16 = Hre—20 (4.8)
Hos: Mp_str = Wp-T4 = Wp_T6-16 = Hp—T6-20 = Msp—s11 = Hsp—1a = Hsp—T6-16 (4.9)

= HUsp-T6-20
Las hipdtesis alternativas nos indican que cualquiera de las igualdades anteriores no se cumple. En la Tabla
4.5 en el apartado ANOVA se puede observar que el valor F es mucho mayor que el valor F critico, lo cual nos
indica que definitivamente se rechazan todas las hipdtesis nulas, es decir que existen varios pares de
materiales que poseen diferencia significativa en sus durezas por efecto del tratamiento térmico, por efecto
de si poseen o no particulas, y también por la combinacion de ambos factores, siendo la presencia de las
particulas el factor mas relevante.

Tabla 4.5 Resumen de la prueba ANOVA aplicada a todos los tratamientos, con el objetivo de verificar si las durezas
obtenidas se ven afectadas por el tipo de material y tratamiento térmico al cudl se sometieron.

ANOVA

Fuente de Variacion SS df MS F Valor-P F critico
Efecto de las particulas 228223.5568 1 228223.5568  425.9494857 1.7579€-35 3.949321007
Efecto del tratamiento térmico  191324.8139 3 63774.93796 119.0275991 7.19524E-31 2.708186474
Efecto de ambos factores 103071.6654 3 34357.22179  64.12327087 4.5218E-22 2.708186474
Error experimental 47150.3633 88 535.7995829
Total 569770.3993 95

4.2.2 Durezas obtenidas a partir de la medicion de diagonales

Los métodos convencionales con los cuales se suele medir la dureza consisten en penetrar al material y
posteriormente medir el tamafio que dejo la huella de indentacidn. Con ayuda de estas huellas y los célculos
necesarios se puede obtener el valor de dureza del material.

En la Figura 4.7 y la Figura 4.8 se ilustran, en los incisos a y ¢, cdmo varian las diagonales de la indentacion a
medida que se aumenta la carga de indentacidon para todos los materiales, mientras que en el lado derecho,
en los incisos b y d, se presentan las mediciones de dureza obtenidas mediante microscopia dptica para las
tres cargas (0.5N, 1Ny 2N). Era de esperarse que, para cargas mas pequenas, el diametro de indentacion fuera
menor. No obstante, se observan dos aspectos interesantes. En primer lugar, la dispersién de los datos en el
caso de los diametros de indentacidn es considerablemente menor en comparacién a los datos de dureza. En
segundo lugar, se observa que, para indentaciones de 0.5 N, la dispersion de los datos de dureza es bastante
alta en la mayoria de los materiales. Esto podria deberse a la posible falta de homogeneidad en la distribucién
de particulas, que se hace mas evidente a bajas cargas, o también a la posibilidad de que cuanto mas pequefia
sea la huella, exista una mayor probabilidad de error al medir las diagonales necesarias para calcular la dureza.

Por ultimo, se destaca que las medias de los datos observados en el material con particulas no estan tan
proximas en el caso de las muestras de fundicidn y las muestras con T4. Es evidente que en todos los



materiales sin particulas se observa una tendencia hacia una mayor homogeneidad en las durezas, con una
media mas centrada.

c¢) Comparacion de diagmetros para las muestras d) Comparacion de durezas para las muestras de
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Figura 4.7 Diagramas de cajas que nos representan: a) las medias de los didmetros previos a las mediciones de dureza para
el material sin tratamiento térmico, b) las medias de las durezas en el material sin tratamiento térmico, mediante el
método convencional, c) las medias de los diagmetros previos a las mediciones de dureza para el material con tratamiento
térmico T4 y d) las medias de las durezas en el material con tratamiento térmico T4.
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a) Comparacion de diagmetros para las muestras b) Comparacion de durezas para las muestras con
con tratamiento térmico T6-16h tratamiento térmico T6-16h
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Figura 4.8 Diagramas de cajas que nos representan: a) las medias de los didmetros previos a las mediciones de dureza para
el material con tratamiento térmico T6-16, b) las medias de las durezas en el material con tratamiento térmico T6-16,
mediante el método convencional, c) las medias de los didmetros previos a las mediciones de dureza para el material con
tratamiento térmico T6-20 y d) las medias de las durezas en el material con tratamiento térmico T6-20.

El primer analisis, al igual que la indentacion instrumentada, fue realizar la prueba ANOVA para ver si existen
diferencias significativas por efecto de la carga de indentacidn, por lo que las hipdtesis nula y alternativa son
las mismas que en la seccién anterior.

Tabla 4.6 Datos de dureza ordenados para ver el nivel de significancia que tienen las cargas aplicadas y los distintos
tratamientos en la obtencion de durezas mediante microscopia dptica.

SP-STT P-STT SP-T4 P-T4 SP-T6-16 P-T6-16 SP-T6-20 P-T6-20

0.5N 45374557 65.17+12.94 38.314+4.03 72.50+7.09 59.48+3.92 140.08+16.88 59.2445.86 122.32+16.61
1N 44.7249.03 57.25+6.36 40.97+2.32 89.5045.66 55.4943.65 139.88+21.52  57.87+6.44  129.87+17.48

2N 48.28+7.92 69.48+4.23 43.17+1.57 95.76+5.34 60.45+4.53 155.00+£2.91 56.861+4.01 153.46+13.74



El resumen de aplicar la prueba ANOVA se muestra en la Tabla 4.7, se puede apreciar que el efecto mas
significativo se da por el tratamiento que se le aplicé al material (tanto la presencia de las particulas como los
tratamientos térmicos) al tener F > F critico. Sin embargo, el efecto de la carga también es relevante
(aunque en menor medida) y se puede apreciar ya que el valor de F > F critico. El efecto combinado
presenta diferencias poco relevantes notando que F se encuentra muy préximo de F critico.

Tabla 4.7 Prueba ANOVA para comprobar si existe diferencia significativa en las durezas (obtenidas midiendo diagonales)
dependiendo la carga de indentacion.

ANOVA

Fuente de variacion SS df MS F Valor-P F critico
Efecto de la carga 2762.439 2 1381.219 15.042 1.4813E-06 3.072
Efecto del tratamiento 201412.851 7 28773.264 313.361  6.20064E-74 2.087
Ambos efectos 3720.322 14 265.737 2.894 0.000849737 1.775
Error experimental 11018.547 120 91.821
Total 218914.158 143

Con base en lo anterior se decidié efectuar la prueba de Tukey para extraer los datos que invaliden la hipdtesis
nula. El nUmero de tratamientos a analizar son tres (k=3: 0.5N, 1N y 2N). El numero df = 120.

CME
T = q(3,120) X — (4.10)

a = 0.05 por lo que g, = 3.36
r = 6; al tener 6 mediciones por prueba

CME =91.821

Los valores anteriores son exclusivamente para comparar la variacidn de las durezas respecto a la carga de
indentacion. El valor de Tukey obtenido fue T = 13.144. La Tabla 4.8 muestra la resta de las medias
muestrales para cada caso con el fin de compararlas con el valor de Tukey vy asi verificar si se cumplia o no la
hipdtesis nula.

Tabla 4.8 Valores obtenidos al restar las medias muestrales y compararlas con el valor de Tukey.

SP-STT P-STT SP-T4 P-T4 SP-T6-16  P-T6-16  SP-T6-20  P-T6-20
[Rosn — Han] 17
[Mosn — Mznl 23.2637 14.9177 31.135
[y — Man] 15.12 23.585

De la Tabla 4.8 se puede observar que los valores que invalidan la hipdtesis nula son por lo general de las
muestras con particulas. Con el fin de eliminar éstos posibles errores de medicién salieron del analisis las
indentaciones con 0.5N para el material P — T4, y las indentaciones de 2N para los materiales P — T6 — 16
y P —T6 — 20. El resto de los valores se pueden conjuntar para realizar el analisis de si es relevante o no el
método por el cual se mida la dureza del material.
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4.2.3 Comparacion entre métodos de obtencion de dureza

En esta seccidn se pretende analizar si existieron diferencias significativas entre usar métodos convencionales
de medicién de dureza (medicidn de diagonales) y métodos de indentacién instrumentada, teniendo como
hipétesis nula:

HO: uéptico = Winstrumentado (4-11)

Para poder hacer el andlisis se sintetizaron los datos en la Tabla 4.9, misma que se construyd con los datos
filtrados en las secciones anteriores, por lo cual dentro de cada grupo de datos se excluyeron aquellas
mediciones que no satisfacian la hipdtesis nula por efecto de las cargas. Para sacar la media y la desviacion
estandar se tomaron un total de 12 mediciones por muestra.

Tabla 4.9 Acomodo de datos de dureza para verificar si existen diferencias significativas entre el método de indentacion
instrumentada y el método de medicion de diagonales.

SP-STT P-STT SP-T4 P-T4 SP-T6-16  P-T6-16  SP-T6-20  P-T6-20

INSTRUMENTADO 37.80+6.43 64.01+6.18  40.64+3.68  80.53+7.35 61.451+11.88 238.59+46.87 65.3917.24 212.23+41.82

OPTICO 45.63+4.49 63.38146.75 41.27+£1.99 92.63+6.18 58.70+£2.92 139.98+18.44 57.70+4.11 126.10%16.73

Al realizar la prueba ANOVA mostrada en Tabla 4.10 se observé que el mayor impacto sobre las durezas se
sigue debiendo al tipo de tratamiento al cual se sometié cada material, sin embargo, el método de medicion
también influye en las mismas, esto se observa al tener F = 73.14 > Fcritico.

Tabla 4.10 Prueba ANOVA realizada para comprobar si existe diferencia significativa en las mediciones de dureza por efecto
del método de obtencidn de resultados.

ANOVA

Fuente de variacion SS df MS F Valor-P F critico
Método de diagonales 23036.10 1.00 23036.10 73.14 5.72E-15 3.89
Tratamientos del material 558318.02 7.00 79759.72 253.23 2.34E-88 2.06
Interaccién 81468.43 7.00 11638.35 36.95 1.80E-31 2.06
Error experimental 55434.93 176.00 314.97
Total 718257.47 191.00

Para realizar la prueba de Tukey y ver qué datos invalidan la hipdtesis nula, se tiene que: el nimero de
tratamientos a analizar son tres (k = 2: INSTRUMENTADO y DIAGONALES). El nimero df = 176.

CME
T = qq(3,120) x — (4.12)

a = 0.05 por lo que q, = 2.77
r = 12; al tener 12 mediciones por prueba
CME = 314.971

Los valores anteriores sirven Unicamente para comparar la variacion de las durezas respecto al método de
obtencion de estas. El valor de Tukey obtenido fue T = 14.19. La Tabla 4.11 muestra la resta de las medias



muestrales para cada caso con el fin de compararlas con el valor de Tukey y asi verificar si se cumplia o no la
hipdtesis nula.

Tabla 4.11 Comparacion de las medias muestrales para observar en qué muestras el método de indentacion instrumentada
difiere con los resultados de medicion de diagonales.

SP-STT P-STT SP-T4  P-T4 SP-T6-16 P-T6-16 SP-T6-20 P-T6-20
|udiagonales — Winstrumentadol 7.829 0.631 0.622 12.102 2.745 98.607 7.694 86.132

De la Tabla 4.11 se puede observar que los Gnicos materiales que presentan diferencia significativa en las
durezas por efecto del método de obtencidon de estas son P—T6 —16 y P —T6 — 20. En los demas
materiales se puede hacer uso de cualquier metodologia indistintamente.

Tanto en el método de indentacidn instrumentada como en el método de medicién de las diagonales, se
obtuvo un incremento en la dureza por efecto de las particulas y los tratamientos T6 — 16 y T6 — 20. Por lo
cual, es complicado decidir cual de ambas metodologias es la mas apropiada. Ambas metodologias arrojan
buenos resultados, aunque se presenten pequeiias discrepancias en los materiales con particulas y
tratamiento térmico de envejecimiento.

Mediciones de durezas (curvas Ph)

—a— Optico: Material P
—e— Optico: Material SP
—&— Instrumentado: Material P
=& Instrumentado: Material 5P
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Figura 4.9 Mediciones de dureza obtenidas mediante indentacion instrumentada y mediante medicion de las diagonales.

En la Figura 4.9 se observa claramente como ambas metodologias de obtencion de durezas nos arrojan
resultados similares con excepcién de los materiales P-T6-16 y P-T6-20. Y aunque estos resultados sean
distintos, siguen mostrando la misma tendencia de incrementar la dureza por efecto de las particulas y el
tratamiento de envejecimiento de 16 horas, para después tener una caida de dureza por efecto de un sobre-
envejecer el material por 4 horas mas.

Para poder observar la combinacion de efectos sobre la dureza se muestran la Figura 4.10, del lado izquierdo
se observan los resultados obtenidos de la indentacion instrumentada y del lado derecho los resultados de la
medicidn dptica. Se puede notar que el tratamiento de envejecimiento y la generacién de las particulas
modifican de forma similar la dureza, sin embargo, al combinar ambos efectos se puede notar un incremento
multiplicativo en dicho parametro.
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Figura 4.10 Histograma que muestra la combinacion de efectos sobre la dureza del material.

4.3 Tamano de grano promedio

Se utilizo el andlisis de intersecciones para poder calcular la longitud media de las lineas intersecadas (por sus
siglas en inglés M.L.I = [). Este es un valor equivalente al didmetro promedio d y comunmente se emplea
para reportar el tamafio de grano siguiendo la norma ASTM E112-13. Se obtuvieron 10 mediciones de lineas
tomadas aleatoriamente con el fin de poder hacer un andlisis estadistico.

La Figura 4.11 ilustra como es que se realizd la medicion de los tamafos de grano, en esta figura se muestra
la estructura granular del material con particulas obtenido de fundicidn, la escala se omitié debido a que
Unicamente funciond para calibrar las lineas amarillas. Es una imagen a 100x. La linea amarilla mide 636 pmy
hubo 18 intersecciones mostradas con color naranja. En este caso no se obtuvieron puntos tangentes ni
puntos de interseccién triple, por lo que 1 = 636.854um/18.

Figura 4.11 Representacion de como se midid el tamafio de grano promedio [ = d, con ayuda de Image). La imagen
muestra la estructura granular que se obtuvo del material con particulas de fundicion a 100x. La escala se utilizé para
calibrar las lineas amarillas y posteriormente se retird. La linea amarilla tiene una longitud de 636.85 um. Y en este caso
ocurrieron 18 intersecciones con los limites de grano (mostradas en color naranja). No se presentan puntos tangentes ni
puntos de interseccion tripe.



La Tabla 4.12 representa los tamafios de grano con su respectiva desviacion estdndar debido a que se desea
hacer un analisis de varianza de dos factores con el objetivo de ver si existen diferencias significativas en los
didmetros promedios por causa del tratamiento térmico aplicado.

La hipdtesis nula nos dice que no se presentaran diferencias significativas en el tamafio de grano por efecto
de los tratamientos térmicos:

Ho1: Hstr = Ura = Kre-16 = Hre—20 (4.13)

Tabla 4.12 Datos calculados del valor M.L.1 o del didmetro promedio de grano d mediante el método de intercepto lineal.
Los datos se presentan en [mm]. Se realizaron 10 mediciones por muestra.

STT T4 T6-16 T6-20
Con Particulas 0.055+0.004 0.069+0.006 0.085+0.010 0.092+0.009

Con base en la Tabla 4.12 se realizé la prueba ANOVA que se observa en la Tabla 4.13. Como resultados de la
prueba ANOVA se tiene que el tratamiento térmico influye de forma significativa en el tamaio de grano al
rechazar la hipdtesis nulaya que F >> F_ itico-

Tabla 4.13 Prueba ANOVA de dos factores para observar cudles eran las fuentes de variacion principales que provocaban
modificaciones en el tamano de la huella de desgaste. Datos en [mm].

ANOVA

Fuente de Variacion SS df MS F valor-P F critico
Efecto del tratamiento 0.008285379 3 0.002761793 46.8827975 1.61382E-12 2.866266
Error experimental 0.002120704 36 5.89084E-05

Total 0.010406083 39

En la Figura 4.12 se puede notar que la medida d va creciendo con el paso de los tratamientos térmicos. No
se realizd una comparativa respecto al material sin particulas debido a que no es posible medir el tamafio
promedio de estructuras dendriticas. Sin embargo, de la Figura 4.1y Figura 4.2 se puede notar de forma visual,
que la estructura del material con particulas de TiB2 es mas pequefia, ya que dichas particulas actuaron como
puntos de nucleacién, dentro de los granos.
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Figura 4.12 Evolucion del tamarfio de grano dependiendo del tratamiento térmico y si contenian o no particulas.
4.4 Modificacion de las superficies por efecto de desgaste

Se llevaron a cabo ensayos de desgaste en todas las muestras. En la primera prueba, se sometié a contacto
deslizante un perno de acero con alto contenido de cromo AISI 52100, mientras que en la segunda prueba se
utilizé un perno de SisNa4. Estos ensayos se llevaron a cabo tanto en las muestras con particulas como en las
muestras sin particulas, y abarcaron las cuatro condiciones previamente mencionadas (STT, T4, T6-16, T6-20).

Primero, se presentan los resultados obtenidos del ensayo perno reciprocante, seguidos por los resultados
del ensayo de perno sobre disco.

4.4.1 Curvas de friccion (perno reciprocante)

En la seccion de metodologia, se describen los parametros utilizados en las pruebas. Estas se llevaron a cabo
alolargo de una linea recta de 5 mm, lo cual se refleja en el rango del eje horizontal de las gréficas de la Figura
4.13. La fuerza normal se mantuvo constante en 2 N utilizando una celda de carga, mientras que la fuerza
tangencial se iba modificando segun la interaccién muestra-perno.
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Figura 4.13 Curvas del coeficiente de friccion u, fuerza normal y fuerza tangencial obtenidos a partir del ensayo perno
reciprocante para el material de fundicion con particulas y sin particulas puestos en contacto con esferas de acero.

La Figura 4.13 muestra las curvas de coeficiente de friccidén, fuerza normal y fuerza tangencial que se
obtuvieron para el caso de los materiales que provenian de fundicion, los cuales se pusieron en contacto
deslizante contra esferas de acero. Debido a que se queria ver la evolucion de los coeficientes de friccion y la
fuerza tangencial, se propuso graficar los 20 ensayos transpuestos, variando la tonalidad con el paso de cada
ensayo. Asi se logra ver que para el material con particulas y sin tratamiento térmico el coeficiente de friccion
y la fuerza tangencial, se “estabilizan” después de 3-5 ensayos. Lo mismo ocurre con el material sin particulas,
sin tratamiento térmico y desgastado contra una esfera de acero. No se colocaron las graficas de todos los
materiales, ya que ocurria un comportamiento similar.
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Debido a lo anterior se planted graficar, para cada una de las muestras, 7 ensayos que presentan un
comportamiento “estable” e investigar su comportamiento promedio, como se muestra en la Figura4.14y en
la Figura 4.15.
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Figura 4.14 Grdficas que representan las curvas de friccion obtenidas en la prueba perno reciprocante. Para obtener el
promedio se tomaron 7 grdficas representativas excluyendo las primeras 3-5 pruebas ya que no representaban
“estabilidad”. Las curvas nos muestran el coeficiente de friccion con sus respectivas bandas de confianza del 90%. Estas
curvas representan a los materiales sin tratamiento térmico (incisos a y b) y con un tratamiento T4 (incisos c y d), ambos
puestos en contacto deslizante contra una esfera de acero (incisos a y c) y de SisN4(incisos b y d). Todas las grdficas tienen
la misma escala en el eje vertical.

En la Figura 4.14 en la parte superior se muestran las curvas que representan el coeficiente de friccidon
promedio para el material sin tratamiento térmico sometido a contacto deslizante contra una esfera de acero
y de SisNs (ay b). En la parte inferior se muestra el material bajo un tratamiento térmico T4 puesto en contacto
deslizante contra las mismas esferas. Todas las curvas fueron obtenidas promediando 7 ensayos y se muestra
la curva media con un intervalo de confianza del 90%. De las curvas se puede observar que, para los cuatro
casos, el material con particulas siempre presenta una menor friccion que el material sin particulas. Ademas,
cuando se tiene contacto deslizante contra la esfera de SisN4 el coeficiente de friccion es muy inferior en el
material STT en comparacién con la esfera de acero. Para el caso del tratamiento térmico T4 se observa que
ocurre lo mismo pero la diferencia entre sus promedios es mds pequeiia. Para los materiales sin particulas no



se observa un cambio radical en los coeficientes de fricciéon promedio. Con todo lo anterior podemos asegurar
que la presencia de particulas esta causando un cambio importante sobre el coeficiente de friccion en los
materiales (STT y T4) que se desgastan contra esferas de SizNa.

En las Figura 4.15a y Figura 4.15b se presentan los resultados del coeficiente de friccion promedio para dos
tipos de materiales: uno con particulas y otro sin particulas, ambos bajo el tratamiento térmico T6-16. Estos
materiales fueron ensayados al deslizarse contra dos tipos diferentes de esferas, una de acero (lado izquierdo)
y otra de SisN4 (lado derecho).

Las Figura 4.15c y Figura 4.15d exhiben los coeficientes de friccion correspondientes a los materiales que
fueron sometidos al tratamiento térmico T6-20. Cabe destacar que todas estas graficas se generaron a partir
del promedio de siete ensayos, los cuales se representan con tonalidades mas tenues del mismo color.

En el caso de los materiales T6-16, es notable el impacto de las particulas ceramicas en el coeficiente de
friccion. El material con particulas reduce el coeficiente de friccion en mas de 4 veces en comparacion con el
material sin particulas, ademas de disminuir la dispersion de los datos.

Este mismo patrdn se repite en el caso del material con particulas y tratamiento térmico T6-20 cuando se
deslizan contra la esfera de SisNa. Sin embargo, se observa un fendmeno particular en las aleaciones T6-20
(con y sin particulas) cuando se ponen en contacto deslizante contra acero. La Figura 4.15c ilustra como el
material sin particulas muestra el coeficiente de friccidn mas bajo en todas las graficas, mientras que el
material con particulas presenta un coeficiente de friccion elevado, aunque aun conserva una baja dispersién
en las mediciones.

A manera de resumen se muestra la Tabla 4.14, en la cual se indican los coeficientes de friccion obtenidos
para todos los materiales (STT, T4, T6-16, T6-20) con y sin particulas, puestos en contacto con esferas de acero
y SisNa. A su vez se muestra la Figura 4.16, en donde se grafican todos los coeficientes de friccién, para
observar su evolucidn dependiendo del tratamiento térmico que se aplicéd a los materiales base aluminio.

Tabla 4.14 Mediciones de los coeficientes de friccion para cada uno de los materiales, en donde la media y desviacion
estdndar se tomé con la seleccion de unicamente 7 ensayos.

Coeficientes de friccion

Condiciones STT T4 T6-16 T6-20
Material SP - Acero 1.5054+0.162 1.651+0.188 1.5204+0.172 0.105+0.011
Material SP — SizN, 1.578+0.177 1.575+0.176 1.349+0.149 1.367+0.149
Material P - Acero 1.26940.133 1.2584+0.136 0.21440.021 0.875+0.094

Material SP - Si3N, 0.327+0.032 1.108+0.120 0.196+0.018 0.208+0.023
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Figura 4.15 Grdficas que representan las curvas de friccion obtenidas en la prueba perno reciprocante. Para obtener el
promedio se tomaron 7 grdficas representativas excluyendo las primeras 3-5 pruebas ya que no representaban
“estabilidad”. Las curvas nos muestran el coeficiente de friccion con sus respectivas bandas de confianza del 90%. Estas
cuervas representan a los materiales sometidos a tratamiento T6-16 (incisos a y b) y con un tratamiento T6-20 en los incisos
“c”y “d”, ambos puestos en contacto deslizante contra una esfera de acero (incisos a y c) y de SisN4 (incisos b y d). Todas
las grdficas tienen la misma escala en el eje vertical.
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Figura 4.16 Grdfica del comportamiento de los coeficientes de friccion segun el par seleccionado, asi como el tratamiento
térmico al cual se sometié el material.

En la Figura 4.16 se puede observar como los coeficientes de friccién de los materiales sin particulas estan por
encima de los materiales con particulas. La esfera de acero, en el caso de los materiales con particulas, provoca
mayores coeficientes de friccidon comparandolo contra la esfera de SisN4 en el material sin particulas. Si se
comparan las curvas de coeficientes de friccién, con las curvas de dureza, se puede notar que existe una
relacion inversa entre la dureza y el coeficiente de friccion. Cabe sefialar que no se puede tomar como una
generalidad.

Aligual que en la medicién de durezas se planted ver la combinacién de efectos sobre el coeficiente de friccidn
como se muestra en la Figura 4.17. En esta figura se puede notar la contribucion del envejecimiento y de la
generacion de las particulas para disminuir el coeficiente de fricciéon. Como resultado del combinar ambos
efectos se nota un efecto multiplicativo disminuyendo radicalmente el coeficiente de friccion. Lo anterior se
obtuvo Unicamente para el material puesto en contacto contra la esfera de acero.

Combinacién de efactos en 2l coeficiente de friccion

Coeficientes de friccion p

STT-5P EMVEJECIMIENTO PARTICULAS — COMBINADO
EFECTOS

Figura 4.17 Histograma que muestra la combinacion de efectos sobre el coeficiente de friccion, con la muestra puesta en
contacto contra acero.
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4.4.2 Espesor de la pista de las huellas de desgaste (perno sobre disco)

Para analizar si utilizar dos esferas distintas (la de acero y la de SizsN4) afecta el tamafio de la pista de las huellas
de desgaste en el ensayo perno sobre disco, se optd por realizar un analisis de varianza con dos factores y con
replica (la réplica indica que se tomaron 7 mediciones para cada caso) sobre las huellas posteriores al
desgaste. La Tabla 4.15 nos muestra como es que se acomodaron los datos para poder realizar la prueba
ANOVA, de tal forma que se logre ver el nivel de significancia tanto para los tratamientos como para los dos
pernos.

Tabla 4.15 Acomodo de datos para realizar el ANOVA de dos factores con réplica

P-STT SP-STT P-T4 SP-T4 P-T6-16 SP-T6-16 P-T6-20 SP-T6-20
Acero 0.422+0.038  0.5661+0.069  0.388+£0.027  0.573+0.029  0.338+0.018  0.547+0.045  0.302+0.022  0.536+0.024
SizN, 0.393+0.037  0.56410.033  0.413£0.049  0.520+0.077  0.347+0.030  0.515+0.067  0.309+0.059  0.495+0.037

Una vez acomodados los datos, se realizé la prueba ANOVA que se muestra en la Tabla 4.16, en dicha prueba
se observan tres casos, en primer lugar, se muestra el analisis de varianza para comprobar si existe alguna
diferencia significativa entre el tipo de esfera puesto en contacto contra los materiales, el resultado (al tener
F < F_ itico) NOs indica que no existe diferencia significativa entre usar la esfera de acero o la de SizNa. En
segundo lugar, al hacer el analisis de varianza para los tratamientos obtenemos que F > F ¢, l0 cual nos
indica que existen diferencias significativas entre los distintos didmetros de las huellas por efecto de los
tratamientos térmicos a los cuales se sometieron los materiales. Y finalmente, se presenta un apartado en
donde se combina tanto el efecto de los tratamientos como el efecto de las esferas, lo cual nos indica (al tener
F > Foitico ) que, la combinacidon de ambos también causa una diferencia significativa en la medicién de las
huellas de desgaste, o, dicho de otra forma, el cambio de tratamiento junto con las distintas esferas (acero o
SisNa), en conjunto, provocan un cambio significativo sobre el tamafio de la huella.

Tabla 4.16 Resultados obtenidos de la prueba ANOVA de dos factores para observar qué tanto influian los tratamientos y
los dos distintos pernos sobre el tamaiio de la huella desgastada.

ANOVA

Fuente de variacion SS df MS F Valor-P  F critico
Efecto de las esferas 5.43214E-05 1 5.43214E-05 0.024201087 0.876700993 3.940163
Efecto del tratamiento 0.938808429 7 0.13411549 59.75064947 3.26232E-32 2.106465
Interaccion 0.083801679 7 0.011971668 5.333574528 3.52724E-05 2.106465
Error experimental 0.215480286 96 0.002244586
Total 1.238144714 111

En la Figura 4.18 se muestra el resumen, de forma gréfica, de todos los espesores de pista medidos. Se puede
apreciar que las particulas promueven a que se disminuya el espesor de la huella de desgaste. Ademas, el
efecto de las esferas para el caso de los materiales sin particulas es mas notable al tener mas separadas las
curvas con tonalidades rojo claro y azul claro.
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Figura 4.18 Diametros de pista que dejan las huellas de desgaste medidos para todos los materiales, en azul se muestran
los materiales desgastados contra las esferas de acero y en rojo los materiales desgastados contra esferas de SizNa.

4.4.3 Medicion de rugosidad dentro y fuera de las huellas de desgaste (perno sobre
disco)

En la Tabla 4.17 se muestran los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica medidas a lo largo
de una linea en zigzag, dentro de las huellas de desgaste (para los materiales STT y T4), cuya longitud fue de
4mm.

Tabla 4.17 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de una linea en zigzag de 4 mm al interior
de las huellas de desgaste para los materiales sin tratamiento térmico y sujetos a un T4.

STT T4
Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- SisNa SP- SizsN4 P-Acero SP-Acero P- SiaNg SP- SisNa
en contacto
Ra (pm) 1.51 3.08 1.13 3.27 1.32 2.64 0.999 2.7
Rq (um) 0.0492 0.09 0.0381 0.0789 0.0421 0.0632 0.0453 0.0656

En la Tabla 4.18 se muestran los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica medidas a lo largo
de una linea recta, fuera de las huellas de desgaste, cuya longitud fue de 4mm. Estas mediciones nos indican
como se encontraba el material previo a ser desgastado.

Tabla 4.18 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de una linea recta de 4 mm al exterior de
las huellas de desgaste para los materiales sin tratamiento térmico y sujetos a un T4

STT T4

Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP- Si3N4 P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP-Si3N4
en contacto

Ra (um) 0.096 0.350 0.113 0.1 0.131 0.0537 0.1240 0.0631

Rq (um) 0.0116 0.163 0.0118 0.00613 0.00794 0.00677 0.0116 0.00402
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Analizando la Tabla 4.17 y la Tabla 4.18, es evidente el efecto que tienen las particulas sobre la rugosidad
media ya que promueven a que ésta disminuya, independientemente de si se aplicd o no el tratamiento
térmico T4. La rugosidad media cuadratica nos indica qué tanto se alejan los valores medidos de la rugosidad
media, como era de esperarse, la rugosidad media cuadrdtica incrementa después de los ensayos. Sin
embargo, se puede notar que, por efecto de las particulas, la rugosidad media cuadratica no incrementa tanto,
es decir que los materiales sin particulas poseen picos mas altos y valles mas bajos después del ensayo.

Para visualizar el efecto de las particulas se muestra la Figura 4.19 donde se observa el material con particulas
y tratamiento térmico T4 en los incisos “a” y “b” (desgastado contra una de esfera de a)Si; N, y b) acero). En
los incisos “c” y “d” se muestra el material sin particulas bajo el mismo tratamiento térmico y sujeto a desgaste
contrac) Si; N, yd)acero. La barra de escalas muestra en color verde el material sin desgaste. Las tonalidades
naranjas o rojas nos indica que hay material por encima de la zona no desgastada (cumbres), siendo el limite
el color blanco con un valor de 40 pum. En una tonalidad verde mds oscuro o azules se muestra que hay
remocion de material (valles), siendo el limite -40 wm con un color negro. Es evidente que cuando el material
contiene particulas, la huella de desgaste es menor. Sin embargo, lo que no es tan evidente (en las imagenes)
es si realmente el desgastar los materiales con dos distintas esferas estd provocando alguna diferencia.

a) Con particulas y TT T4, perno SisNy b) Con particulasy TT T4, perno acero

R, =0.124 R, =0.131

c) Sin particulas y TT T4, perno SizN4 d) Sin particulas y TT T4, perno acero

R, = 0.0631 R, = 0.0537

Py T .




Figura 4.19 Perfilometria dptica de las muestras sujetas a un tratamiento térmico T4 y posteriormente desgastadas en el
ensayo perno sobre disco. La escala muestra el cero en la superficie no desgastada con tonalidades verdes. Tonalidades
azules muestran valles y tonalidades rojas muestran cumbres.

En la Tabla 4.19 se muestran los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica medidas a lo largo
de una linea en zigzag, dentro de las huellas de desgaste (para los materiales T6-16 y T6-20), cuya longitud fue
de 4mm.

Tabla 4.19 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de una linea en zigzag de 4 mm al interior
de las huellas de desgaste para los materiales sujetos a los tratamientos térmicos T6-16 y T6-20

T6-16 T6-20
Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- SisNa SP- SisNa P-Acero SP-Acero P- SisNa SP- SisN4
en contacto
Ra (um) 0.788 211 1.01 2.43 1.04 2.48 0.917 2.18
Rq (um) 0.034 0.0678 0.0418 0.0658 0.0567 0.0758 0.0405 0.0773

En la Tabla 4.20 se muestran los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica medidas a lo largo
de una linea recta, fuera de las huellas de desgaste, cuya longitud fue de 4mm para los materiales T6-16 y T6-
20.

Tabla 4.20 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de una linea recta de 4 mm al exterior de
las huellas de desgaste para los materiales sujetos a los tratamientos térmicos T6-16 y T6-20

T6-16 T6-20

Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP- Si3N4 P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP- Si3N4
en contacto

Ra (pm) 0.11 0.0566 0.1040 0.0603 0.1800 0.0942 0.196 0.064

Rq (um) 0.0123 0.00623 0.00944 0.00779 0.0201 0.00448 0.0187 0.00553

Para los materiales T6-16 y T6-20 se obtiene la misma conclusidn, el efecto de las particulas es evidente ya
que los valores R, son muy inferiores cuando las poseen. Sin embargo, comparando los valores de rugosidad
promedio se puede notar que tanto el tratamiento térmico T6-16 como el tratamiento T6-20 provocan que
esta disminuya aun mas. La Figura 4.20 muestra los materiales con y sin particulas, todos sujetos a un
tratamiento térmico T6-16 y desgastados contra esferas de acero y SisNs Las huellas de desgaste para los
materiales con particulas son muy pequefias comparandolas con las huellas vistas en el material T4 (también
con particulas). El material T6-20 presenta huellas similares por lo que se omiten de este trabajo.
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a) Con particulas y TT T6-16, perno SizNy b) Con particulasy TT T6-16, perno acero

R, =1.01 R, =0.788

c) Sin particulas y TT T6-16, perno SisN, d) Sin particulas y TT T6-16, perno acero
R, =243 R, =211

Figura 4.20 Perfilometria dptica de las muestras sujetas a un tratamiento térmico T6-16 y posteriormente desgastadas en
el ensayo perno sobre disco. La escala muestra el cero en la superficie no desgastada con tonalidades verdes. Tonalidades
azules muestran valles y tonalidades rojas muestran cumbres.

Finalmente, para poder analizar cémo afecta el tipo de esfera a la rugosidad media R, primero se restd la
rugosidad media de los materiales sin desgaste a la rugosidad media del material desgastado. Obteniendo la
Tabla 4.21 y la Tabla 4.22.

Tabla 4.21 Resta de los valores de Ra (desgastados y previos a ser desgastados) para los materiales STT y T4

STT T4

Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP-Si3N4 P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP-Si3N4
en contacto

Rages — Rayy_gos 1.402 2.860 1.018 3.178 1.202 2.593 0.886 2.637

Rques — Rno—des 0.040 0.074 0.026 0.072 0.032 0.053 0.033 0.062




Tabla 4.22 Resta de los valores de Ra (desgastados y previos a ser desgastados) para los materiales T6-16 y T6-20

T6-16 T6-20

Materiales puestos P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP- Si3N4 P-Acero SP-Acero P- Si3N4 SP- Si3N4
en contacto

Rages — Ry gos 0.650 2.042 0.896 2.366 0.850 2.215 0.721 2.116

Rques — Rno—des 0.021 0.064 0.028 0.058 0.038 0.055 0.025 0.072

La Tabla 4.21y la Tabla 4.22, al ser la resta de rugosidades entre los materiales desgastados y no desgastados,
nos indican exactamente el cambio de rugosidad por efecto del contacto deslizante con las esferas (Si,N3 y
Acero). En general todos los materiales sin particulas presentan mayor rugosidad independientemente de
como estaba el material previo a ser desgastado y los valores mas pequefios corresponden a los materiales
sujetos a tratamientos térmicos T6 — 16 y T6 — 20 con particulas. Haciendo un andlisis de varianzas para ver
si existen diferencias significativas en la resta de rugosidades (antes y después de las pruebas de desgaste)
por efecto del tipo de esfera a la cual se sometid el material, asi como por efecto de las particulas o el
tratamiento térmico se realiza la prueba ANOVA mostrada en la Tabla 4.23.

Tabla 4.23 Prueba ANOVA para ver si las esferas causan un cambio significativo en el cambio de rugosidades.

ANOVA

Fuente de Variacion SS df MS F Valor-P F critico
Efecto de las esferas 2.014584 1 2.014584 7.249702 0.008368 3.940163
Efecto del tratamiento 47.01919 7 6.717027 24.17196 1.15E-18 2.106465
Interaccidn 17.11838 7 2.445483 8.80034 2.52E-08 2.106465
Error experimental 26.67697 96 0.277885

Total 92.82913 111

De la Tabla 4.23 podemos deducir que, al tener F > F_,ico POr efecto de las esferas, la rugosidad si presenta
diferencias significativas entre el desgaste presentado por las esferas de Si3 N, y el presentado por las esferas
de acero, aunque en la Figura 4.19 y en la Figura 4.20 esto no sea tan evidente. Para ver qué materiales tienen
este efecto sobre sus rugosidades se realiza la prueba Tukey.

El valor de Tukey obtenido es: 0.557881. Al hacer las diferencias dependiendo de la esfera utilizada se obtiene
la siguiente tabla en donde se observa que, para todas las muestras, el tipo de esfera tuvo un impacto
significativo en la modificacién de la rugosidad.

Tabla 4.24 Comparacion de la diferencia de las medias para ver si las rugosidades presentaban diferencias significativas
por efecto de las esferas. Los valores en tonalidad roja son aquellos que estdn por encima del valor de Tukey y por tanto
rechazan la hipdtesis nula.

SP-STT PSTT  SP-T4  P-T4  SP-T6-16 P-T6-16 SP-T6-20 P-T6-20
|Mga steer — Mrasipn,] 2098 15298  0.653 1756  1.888 4252 1972  0.616

Analizando la prueba de Tukey se puede notar que en el material P-STT es donde mas se presenté la diferencia
de rugosidades por efecto de las esferas. En los materiales con tratamientos térmicos T4 y T6-16 (ambos con



Pagina |85

particulas), se observa que la diferencia de sus medias es superior a la del material sin particulas, es decir que
la incorporacion de particulas crea una dependencia directa en cdmo varia la rugosidad segun el tipo de
esferas con que se desgaste el material.

Algo muy particular ocurre en el material sujeto a tratamiento térmico T6-20. Es el Unico caso en donde el
material sin particulas presenta una mayor diferencia de rugosidades por efecto del tipo de esfera. Ademas,
el calculo de durezas mostré un punto dptimo a las 16 horas el cual se empezd a perder después de 4 horas
para el tratamiento T6-20.

En la Figura 4.21 se muestran la rugosidad media y la rugosidad media cuadratica de los dos materiales (P y
SP) sujetos a los tratamientos térmicos T4, T6-16 y T6-20 y sin tratamiento térmico. Se puede apreciar
nuevamente cémo las particulas impactan de manera significativa a la rugosidad (media y cuadratica) ya que
siempre los materiales con particulas estan por debajo de los materiales sin particulas. Se observa como
disminuye la rugosidad media conforme se presentan los tratamientos térmicos T4, T6-16 y T6-20, sin
embargo, la rugosidad media cuadratica pareciese tener su punto minimo entre el tratamiento T4 y T6-16. Lo
anterior pudiese estar relacionado a las durezas ya que presentaban un comportamiento inverso, teniendo su
punto maximo en el tratamiento T6-16.

a) Comparacion grdfica de la rugosidad media b) Comparacion grdfica de la rugosidad media
aritmética R, sobre las muestras cuadrdtica R sobre las muestras
35 Rugosidad media aritmética vs TT (Muestras) 0.08 Rugosidad cuadratica vs TT (Muestras)
—— P-Acero .
30 —a— 5P —Acero 0.07
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25 —— 5P—5iNs
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Figura 4.21 Grdficas representativas de la rugosidad media Ra y la rugosidad media cuadrdtica Rq sobre todos los
materiales y con ambas esferas (aceroy SizN, ).

4.4.4 Medicion de rugosidad sobre los pernos de Acero y SizsN4 (perno sobre disco)

Debido a que en el desgaste influyen los dos materiales puestos en contacto, también se analizaron las huellas
sobre los pernos. Estos al tener una forma esférica tuvieron un post-procesamiento distinto. Primero se
separo el area desgastada en dos secciones como se muestra en la Figura 4.22. La Figura 4.22a nos muestra
la huella de desgaste sobre el perno de acero puesto en contacto deslizante contra el material P-T6-16. La
Figura 4.22b nos muestra Unicamente la concavidad del perno quitandole la zona desgastada. La Figura 4.22c
nos muestra un aplanamiento de la esfera para sélo visualizar la rugosidad generada por el desgaste, de estos
ultimos datos se obtuvieron los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica que se muestran
mas adelante.



a) Vista a 45° de la huella de desgaste sobre el perno de acero puesto en contacto contra el material P-T6-16
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Figura 4.22 Esquema que representa la separacion del perno desgastado en a) concavidad de la esfera sin ser desgastada
y b) esfera aplanada mostrando unicamente el desgaste sufrido por el perno.

Dado que el desgaste sobre el perno se presenta a lo largo de toda la superficie analizada, no es necesario
medir la rugosidad a partir de lineas, en este caso es mas conveniente usar un analisis de rugosidad superficial.
Los valores de la rugosidad media y la rugosidad media cuadratica obtenidos de los pernos previos a los
ensayos de desgaste se muestran en la Tabla 4.25.

Tabla 4.25 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de toda la superficie de los pernos no
desgastados

Materiales del perno Acero SizNa

Ra (um) 0.196 0.153

Rq (um) 0.246 0.276
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La Tabla 4.26 y la Tabla 4.27 nos muestran los valores de rugosidad media y rugosidad media cuadratica de
los pernos utilizados en cada prueba.

Tabla 4.26 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de toda la superficie desgastada de los
pernos para los materiales sin tratamiento térmico y sujetos a un T4

STT T4
Materiales P- SP- P-SisN4  SP-SisNs  P-Acero SP- P-SisNa  SP-SisNg
puestos en Acero Acero Acero
contacto
Ra (um) 0.564 2.06 0.633 0.825 0.645 0.675 0.504 0.533
Rq (pm) 0.934 3.37 0.99 1.42 1.48 1.14 0.909 0.854

Tabla 4.27 Rugosidad media y rugosidad media cuadrdtica medidas a lo largo de toda la superficie desgastada de los
pernos para los materiales sujetos a los tratamientos térmicos T6-16 y T6-20

T6-16 T6-20
Materiales P- SP- P-SisNs  SP-SisNs  P-Acero SP- P- SiaN4 SP-
puestos en Acero Acero Acero SisNa
contacto
Ra (pm) 0.392 0.88 0.501 0.681 0.479 0.908 0.357 1.08
Rq (um) 0.856 1.54 0.75 1.17 0.816 1.36 0.64 1.79

En general, la rugosidad media es mayor para todas las esferas que se pusieron en contacto deslizante contra
alglin material sin particulas comparandolo con su par con particulas. Esto se puede visualizar facilmente en
la Figura 4.23, en donde las esferas desgastadas contra materiales con particulas se representan en las dos
columnas del lado izquierdo (incisos al, b1, c1,d1y a2, b2, c2, d2) y las esferas desgastadas contra materiales
sin particulas se representan en las dos columnas del lado derecho (incisos a3, b3 c3, d3 y a4, b4, c4, d4). Es
evidente que gran parte del material removido de las muestras sin particulas y sin tratamiento térmico quedé
adherido sobre las esferas de acero y Si3;N,, por lo que nuevamente estas poseen la mayor rugosidad
promedio (en particular el material SP-STT contra la esfera de acero).

Observando los valores de R, en la Tabla 4.26 para los materiales sujetos a tratamiento térmico T4, se puede
notar que es el Unico caso donde es mas relevante el tipo de esfera, con quien se forma el par triboldgico
(acero o Si3N,), que poseer particulas.

En la Tabla 4.27 se observa que la rugosidad en la esfera de acero puesta en contacto con el material P-T6-16
es menor que la rugosidad sobre la esfera de Si; N, contra el mismo material. El material P-T6-20 se comporta
de forma contraria, es decir, la rugosidad sobre la esfera de Si;N, es menor que la rugosidad sobre la esfera
de acero.

En general, la rugosidad en las esferas aumenta por efecto de las 4 horas extras en el proceso de
envejecimiento de los materiales T6-20, concordando con lo que se habia dicho anteriormente: el proceso de
envejecimiento cruzé su punto éptimo después de las 16 horas.



al) P-STT-SiNt a2) P-STT-Steel a3) SP-STT-SiNt a4d) SP-STT-Steel

c1) P-T6-16-SiNt c4) SP-T6-16-Steel

d1) P-T6-20-SiNt

Figura 4.23 Representacion topogrdfica en donde se muestra como es que quedaron las esferas después del ensayo de
desgaste rotacional. Las dos columnas del lado izquierdo representan a las esferas deslizadas contra el material con
particulas mientras que las dos columnas del lado derecho representan las pruebas sin particulas.

Con el fin de comparar el par triboldgico 6ptimo contra el menos adecuado, se presenta la Figura 4.24. Los
valores de R, son: 2.86 (material SP-STT), 0.65 (material P-T6-16), 2.06 (esfera de acero contra el material SP-
STT) y 0.392 (esfera de acero contra el material P-T6-16). De las imagenes y los valores es claro ver que las
particulas y el tratamiento térmico de envejecimiento en conjunto andan causando una diferencia significativa
abismal en el rendimiento triboldgico.
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a) Material sin particulas y STT desgastado contra b) Material con particulas y T6-16 desgastado
perno Acero. R, = 2.86. contra perno Acero. R, = 0.65.

c) Perno de Acero desgastado conta el material sin d) Perno de Acero desgastado conta el material
particulas y STT. R, = 2.06. con particulas y T6-16. R, = 0.392.
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Figura 4.24 Comparacion del par tribolégico dptimo contra el menos adecuado. Del lado izquierdo se muestra el par SP-
STT contra esfera de acero y del lado derecho se muestra el par P-T6-16 contra esfera de acero.

A manera de resumen se presenta la Figura 4.25, en esta se observa como, en general, la rugosidad media
aritmética y la rugosidad media cuadratica de los pernos que estuvieron en contacto deslizante contra
materiales sin particulas, estan por encima de las rugosidades de los pernos que estuvieron en contacto
deslizante contra materiales con particulas. En el caso de los materiales sin particulas se presenta una clara
diferencia en las rugosidades dependiendo de si la esfera era de acero o de Si;N,, teniendo mayores valores
de rugosidad en las esferas de acero. En los materiales con particulas no es tan claro distinguir si hubo
diferencia en el desgaste por efecto del tipo de esfera.



a) Comparacion grdfica de la rugosidad media b) Comparacion grdfica de la rugosidad media

aritmética R, sobre los pernos cuadrdtica R, sobre los pernos
Rugosidad media aritmética vs TT (Esferas) 20 Rugosidad cuadrdtica vs TT (Esferas)
200 1 —— Acero-P ' — Acero-FP
—e— Acero—5P 351 —&— Acero-5P
175 —— SiN.-P 1 -
150 4 == 5isN; —5P ) -

125 1

100 1

0.75

0.50 4

025 T T T T
ST T4 To-16 Te-20 ST T4 Te-16 Te-20

Tatamiento térmico Tatamiento térmico

Figura 4.25 Grdficas representativas de la rugosidad media Ra y la rugosidad media cuadrdtica Rq sobre las esferas (Acero
y Si3N,) que se sometieron a contacto deslizante contra los materiales analizados.

4.4.5 Esferas desgastadas observadas con el SEM

Para comparar visualmente el desgaste que se dio en las esferas, se muestra la Figura 4.26. El material sin
particulas de adhirié a las esferas mucho mas que el material con particulas. En ambos casos se logran ver
lineas en la direcciéon del movimiento del deslizamiento, sin embargo, en la esfera que se deslizd contra el
material P-T6-16 parece que comienza a rayarse. Lo anterior puede deberse a que las particulas ceramicas
actuan como abrasivo desgastando a las esferas y a las muestras.

a) Desgaste triboldgico observado en la esfera de b) Desgaste triboldgico en la esfera de Acero,
Acero, puesto en contacto contra el material SP- puesto en contacto contra el material P-T6-16.
T6-16.

AccV Spot Magn Det WD ————— 200 pm
20.0kV 4.0 150x SE 9.7 SteelBall PT6-16

AccV  Spot Mag =" 5500 ym
200kV 40 150%  SE %

Figura 4.26 Visualizacion de esferas de acero desgastadas contra a) material SP-T6-16 y b) material P-T6-16. Ambas
imdgenes estdn a 150 aumentos. Se ve claramente que el material sin particulas se adhirié mds a la esfera de acero. Ambas
imdgenes muestran indicios de desgaste abrasivo.
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5 Conclusiones

Se obtuvo satisfactoriamente una aleacién Al-Cu-Mg-Sn reforzada con particulas ceramicas de TiB2, ademas
de establecer una metodologia para su obtencidn. En dicha metodologia se plantearon los calculos quimicos
para generar el 5% en volumen de particulas de TiB2 dentro de la aleacion. Para que se llevara a cabo la
reacciéon quimica necesaria se incorporaron sales de K,TiF, (hexafluorotitanato de potasio) y KBF,
(tetrafluoroborato de potasio).

Durante el proceso de solidificacion se dio la formacion de precipitados TiAl; (observados en microscopia
Optica y SEM), abriendo paso a la generacion de particulas cerdmicas de TiB, (observadas Unicamente en el
SEM por su tamafio).

Los granos del material de fundicidn sin particulas presentaron una estructura dendritica, la cual se modificé
por la aplicacién de los distinto tratamientos térmicos. El material con particulas presentd una disminucién
significativa en el tamafio de grano ademas de no presentarse estructura dendritica debido a que las particulas
ceramicas actuaron como puntos de nucleacion.

El tratamiento térmico de envejecimiento en conjunto con las particulas ceramicas, incrementaron mas de 3
veces la dureza del material, obteniendo la mayor dureza cuando se envejecié durante 16 horas. Lo anterior
debido a que las particulas de TiB, activaron el mecanismo de Orowan y el envejecimiento causo una
distorsion de la matriz alrededor de los precipitados GPB, mismos que también endurecieron el material. Las
mediciones de dureza se analizaron con dos metodologias. El analisis ANOVA reveld diferencias significativas
por tratamientos térmicos y presencia de particulas. La prueba de Tukey identificd diferencias especificas
entre las muestras. Ademas, se compararon las mediciones de dureza obtenidas a 0.5N, 1N y 2 N mediante
microscopia Optica y la indentacidn instrumentada, revelando diferencias por la dispersion de los datos y por
las cargas tan pequefias con las que se obtuvieron los resultados. Cabe sefialar que la dispersion de datos se
debid principalmente a la heterogeneidad en la distribucidn de las particulas ceramicas o de los precipitados
GPB al realizar la indentacidn; mientras que las particulas cercanas arrojaban valores grandes de dureza, las
particulas lejanas mostraban valores bajos.

En la literatura la mayor dureza lograda por el envejecimiento estd alrededor de 100[HV] reportando periodos
de envejecimiento dentro del horno entre 12-16 hrs. La dureza del material sujeto a un T6-16 obtuvo una
dureza aproximada de 60 [HV] mientras que la T6-20 tenia una dureza aun menor, por lo cual no es
descabellado pensar que el material estaba sobre envejecido. Una ventaja que se presenta en el sobre-
envejecimiento es que los precipitados GPB son mas estables.

Se mostré que la incorporacion de las particulas afecta de forma significativa los coeficientes de friccidn,
disminuyéndolos. Como dato relevante se muestra cémo el comportamiento de la friccién es inverso al
comportamiento de la dureza. Cuando el material obtuvo mayor dureza (con el tratamiento T6-16) también
obtuvo el menor coeficiente de friccion, y cuando fue perdiendo dureza por efecto del sobre-envejecimiento
se iba aumentando el coeficiente de friccion.

Tanto la dureza como el coeficiente de friccion presentaron una acumulacion de efectos producto de mezclar
las particulas junto con el envejecimiento. Obteniendo valores de dureza muy por encima de los 100[HV],
reportados en la literatura.

Ademas, se observd que las particulas disminuyen la rugosidad media y la rugosidad media cuadratica,
especialmente cuando su proceso de fabricacidn incluye un tratamiento térmico T6-16. En las pruebas de
perno sobre disco los materiales con particulas mostraban un mejor rendimiento triboldgico. Notando que si
se les aplica un tratamiento térmico T6-16, el rendimiento triboldgico mejora significativamente.



El andlisis del ancho de las pistas de desgaste reveld que tanto las particulas como los tratamientos térmicos
tuvieron efectos significativos en su tamafio, siendo las particulas el factor determinante en la reduccion de
este. Esto se puede explicar si vemos a las particulas como un elemento que impide el contacto entre la
contraparte y la matriz metalica. Es decir que la matriz no se va a desgastar sin antes haber desecho las
particulas. Esto se ve claramente en las imagenes de las huellas obtenidas en el SEM, donde el material sin
particulas se ve embarrado, mientras que el material con particulas simplemente se ve rayado.

Refiriéndonos a la contraparte, las esferas de acero provocaron mayores coeficientes de friccion que las
esferas de Si3N,. Por otro lado, seleccionar la esfera de acero o de Si; N, no causaba diferencia significativa
sobre el tamafio de las huellas de desgaste si se analizaba de forma aislada, si se analizaba en conjunto con el
factor de las particulas y los tratamientos térmicos el andlisis ANOVA indicé que el cambio de esferas
comenzaba a tomar relevancia.

La rugosidad media cuadratica siempre fue superior cuando el contacto entre materiales incluia una esfera de
acero y no unade Si3N,. Con la rugosidad media no pasa lo mismo, en particular bajo los tratamientos T6-16
y T6-20.

Con los dos puntos anteriores podemos reforzar la idea de que el desempefio tribolégico no sélo depende de
un material, sino de la combinacion del par triboldgico que se esté estudiando.

Trabajo a futuro.

Para lograr trasladar este trabajo al ambito industrial en donde se pueda competir contra materiales ferrosos,
con la ventaja de ser menos densos, se debe tener una mejor caracterizacién comenzando con pruebas de
traccion, lo cual daria a este proyecto una connotacién mas amplia. La tribologia no se podria considerar como
caracterizacion fundamental. Sin embargo, contribuye a un mejor entendimiento de los distintos mecanismos
de desgaste que se pudiesen presentar en la industria.

A lo largo de este trabajo aparecieron muchas interrogantes. ¢Hay otros materiales a los cuales se les pueda
generar particulas similares?, ¢de qué depende la distribucion de las particulas ceramicas generadas?, ées
mejor una distribucién homogénea o heterogénea de dichas particulas?, ¢ existen modelos matematicos que
nos indiquen en qué medida la quimica del material influye en el desempefio triboldgico?, ¢ el aumento en la
dureza del material afectara de forma grave al limite de elastico del material?, é{ qué caracteristicas tendria
que tener dicha particula para funcionar bien o incluso mejor?, icual es el camino a seguir para que una
particula funcione como endurecedor de una matriz metalica?

Como parte del trabajo a futuro en estudios de posgrado se planea dar solucién a muchas de estas cuestiones.
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