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RESUMEN

En esta investigacion, se estudiara la influencia de la variacion de la rugosidad y el
tiempo de precalentamiento en la obtencién de los recubrimientos ceramicos de
base Alimina - Titania (87% Al,O3 . 13% TiO,) y Niquel (95 %Ni — 5% Al) sobre
sustratos de acero inoxidable 316! obtenidos por la técnica de proyeccion térmica
por llama oxiacetilénica utilizando como material de partida polvos de tamafio
nanometrico para aplicaciones como barreras térmicas.

Se depositaron recubrimientos de éxido de aluminio — Oxido de Titanio (87% Al,O3
-13% TiO2 ) y Niquel (95 %Ni — 5% Al), en donde se estudiaron y se analizaron
mediante las técnicas de caracterizacion de difraccion de rayos X (DRX), el cual
permitié corroborar que los recubrimientos obtenidos por la tecnica de proyeccion
termica presentaron patrones similares y no mostraron cambios en las direcciones
cristalograficas al compararlo con el material base, sin embargo no se mostraban
las fases presentes en el recubrimiento. Por medio de espectroscopia Raman se
conocieron las fases presentes y se identificaron los modos vibracionales del
material, mostrando la presencia de la fase a- Al,O3 mas conocida como el
corinddn, que es una fase estable y aporta buenas propiedades como su alta
dureza, resistencia al desgaste, resistencia al ataque quimico, estabilidad térmica
y alto punto de fusién. Se evalué la porosidad y se estudio el efecto de la variacion
de la temperatura del material para ver su comportamiento térmico por medio de la
rampa de calentamiento y ver su desempefio frente al porcentaje de porosidad y
resistencia a la corrosion, y se logré determinar que los recubrimientos obtenidos a
120 segundos de 2 ym y 5 ym presentaron una corriente de corrosion mucho mas
baja y los potenciales tienden a ser mas positivos y con menor cantidad de
porosidad, que fueron de (4,352% - 4,093%) y (8,924% - 6,035%)
respectivamente. Se analizé la rugosidad media por medio del ensayo de
perfilometria, y se observdé que los recubrimientos obtenidos a tiempos de
precalentamiento de 120 segundos con rugosidad de 2 uym y 5 ym presentaron
rugosidades mas bajas, comportamiento que es atribuido a que la mayor cantidad
de particulas se encuentran fundidas y semi-fundidas en mayor proporcion
generando una estructura con mayor grado de compactacién que se corroboraron
con micrografias SEM donde se analizaron los espesores de los recubrimientos.
Con el fin de observar el comportamiento al desgaste se hizo el ensayo de pin
sobre disco basado en la norma ASTM G99, y se observé que el coeficiente de
friccion del acero a partir de 12500 ciclos aumenta, mientras que los
recubrimientos obtenidos a 120 segundos con 2 ym y 5 ym a partir de 10000
ciclos disminuyen, lo cual es positivo e indica que los recubrimientos presentan
buena resistencia al desgaste. Finalmente se evalud la resistencia a la corrosion
de los recubrimientos, mostrando que los recubrimientos obtenidos a 120
segundos con 2 um y 5 um presentaron mejor resistencia a la corrosion.

Palabras clave: Oxido de aluminio, Oxido de titanio, Niquel, Proyeccion térmica,
llama oxiacetilénica, Barreras térmicas.
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INTRODUCCION

En las industrias como la aeroespacial, automotriz, quimica, de alimentos, de
petréleos, minera entre otras, hay una creciente necesidad de reducir y mejorar los
problemas de friccion, corrosion y desgaste, que originan cambios significativos de
las propiedades ya mencionadas y por lo tanto su vida en servicio [1].

La tecnologia de los recubrimientos superficiales ha experimentado un crecimiento
importante en los ultimos cinco afos, debido a la cantidad de aplicaciones que
surgen cada dia en los diversos entornos industriales. El avance industrial en este
campo se encuentra en auge debido a las distintas innovaciones producidas, lo
que posibilita la obtencion de materiales con mayores capacidades tanto
mecanicas como decorativas. Los recubrimientos se especializan en cierta
propiedad superficial critica caracteristica de cada aplicacion o tipo de demanda,
con la finalidad de mejorarla. Algunas de esas demandas son la resistencia al
desgaste y oxidacion, el coeficiente de friccion y la dureza, las cuales se combinan
para lograr el recubrimiento idéneo para sus condiciones ultimas de servicio [2].

Historicamente estas propiedades han sido alcanzadas por cambios en la
temperatura de proceso, seleccion de materiales, o por la utilizacion de técnicas
de proyeccion térmica. Para esto se han desarrollado recubrimientos sobre los
sustratos, ya que se ha determinado que es en la superficie donde se originan la
mayoria de las fallas de desgaste, fatiga y corrosion, convirtiéndose de esta
manera en la mayor influencia sobre la vida til, costo y rendimiento del material
base que se encuentra en servicio.

Debido al gran auge que ha tenido la proyeccion térmica, esto conlleva a la
busqueda de nuevas investigaciones en el area de tecnologia de superficies. La
proyeccion térmica, como tecnologia de recubrimiento de superficies reune
numerosas caracteristicas positivas. Los motivos para ello se basan en las
particularidades de esta moderna tecnologia [3]: Existe un sinfin de posibilidades
de combinacién de materiales base y materiales de recubrimiento, la escasez de
materias primas y Su consiguiente encarecimiento obligan a la industria a
aprovechar al maximo los materiales valiosos y a usarlos para obtener superficies
de mayor calidad, que tengan las caracteristicas especificadas, y que no posee el
material base, gracias a la flexibilidad de la proyeccion térmica existen muchas
posibilidades de reparacion de piezas de alto valor, que por el uso estan
desgastadas. El bajo costo de reparacion y los tiempos muertos relativamente
cortos, son decisivas ventajas comparandolos con otros métodos de reparacion

3].

Los recubrimientos ceramicos u oxido ceramicos fabricados por las diferentes
técnicas de termorociado entre ellas oxido de aluminio y oxido de titanio, suelen
presentar buen comportamiento en condiciones agresivas de servicio, ya que
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poseen una alta resistencia mecanica y térmica. Su extrema dureza, sumada a las
bajas propiedades de friccion y su estabilidad quimica, permiten la utilizacién de
estos recubrimientos en una gran diversidad de aplicaciones y servicios [4].

Por esta razon, se han desarrollado investigaciones en el area de la proyecciéon
térmica para reducir y mejorar los problemas de oxidacion, friccion y desgaste por
medio de la deposicion de un recubrimiento de 6xido de aluminio y oxido de titanio
sobre aceros inoxidables como material base.

1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Actualmente, las industrias han tenido dificultades en cuanto a la reduccion rapida
de las propiedades térmicas, triboldgicas y electroquimicas de los materiales
debido a que estan constantemente expuestos a ambientes quimicamente
agresivos que se encuentran a altas temperaturas, haciendo que a través del
tiempo la pieza o sustrato sufra condiciones de corrosién y desgaste originando
cambios significativos de las propiedades ya mencionadas y por lo tanto su vida
en servicio, ademas implican un elevado costo al cambiar la pieza que tuvo el
problema, Por tal motivo para disminuir este tipo de problemas se optd por utilizar
recubrimientos protectores que mejoren sus propiedades y generen un mejor
desempefio del material cuando esta en servicio. Un recubrimiento protector sera
aguel que sea capaz de mejorar la resistencia a la corrosion y al desgaste que
presentan los materiales que operan a elevadas temperaturas en un medio
agresivo de trabajo, puesto que a estas condiciones se genera un decremento en
las propiedades mecanicas, fisicas y quimicas del material. Los recubrimientos
para barrera térmica consiguen una mayor proteccion quimica, disminuyendo la
fatiga térmica del componente al reducir su temperatura, ademas permiten
mantener la temperatura inicial del producto durante mas tiempo, generando un
aumento de la vida util.

Basado en lo anterior se presenta la necesidad de desarrollar recubrimientos
capaces de resistir altas temperaturas para que funcionen como barreras térmicas,
que resistan condiciones extremas de servicio construido con la tecnologia que
actualmente se encuentra en el pais, a un menor costo de produccion que uno
importado, el cual transfiera de manera eficiente la temperatura e incrementar el
tiempo de vida util.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Estudiar la influencia de la variacion del tiempo de precalentamiento y rugosidad
en la obtencién de recubrimientos de Alumina/Titania y Niquel mediante la técnica
de proyeccién térmica por llama oxiacetilénica sobre acero inoxidable AISI 316l
para mejorar las propiedades térmicas, tribologicas y resistencia a la corrosion que
cumplan las condiciones de servicio para su aplicacion en barreras térmicas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Producir el recubrimiento de Alimina/Titania y Niquel por medio de la técnica
de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica sobre sustratos mecanizados de
acero inoxidable preparados previamente por la técnica de Sandblasting,
mostrando la funcionalidad del recubrimiento mediante pruebas de porosidad,
caracterizacion térmica, tribologica, resistencia al desgaste y a la corrosion.

e Caracterizar estructuralmente los recubrimientos de Alumina-Titania
(87%Al,03 -13%TiO;) y Niquel (95%Ni — 5%Al) por medio de difraccion de
rayos X (XRD) y por medio de los modos vibracionales con espectroscopia
Raman, quimicamente y morfolégicamente por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) y microscopia electronica de barrido (SEM).

e Caracterizar por medio de perfilometria los recubrimientos de Alimina —Titania
(87%Al,03 -13%TiO,) a diferentes rugosidades y tiempos de precalentamiento,
evaluar la porosidad de los recubrimientos y caracterizar térmicamente por
medio de la rampa de calentamiento para observar su comportamiento a altas
temperaturas.

e Observar el comportamiento tribolégico de los recubrimientos por medio de la
técnica de pin sobre disco (pin on disk).

e Observar el comportamiento a la corrosion por medio de curvas Tafel.

e Estandarizar las variables Optimas de proceso para la producciéon
recubrimientos de Alimina/Titania y Niquel para la obtencion de las mejores
propiedades para esta aplicacion.
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3. ANTECEDENTES

El uso de la tecnologia de rociado térmico viene creciendo debido principalmente,
a los altos costos de los materiales avanzados y a los crecientes requerimientos
de ciclo de vida de los sistemas de alto desempefio, ya que se puede usar un
material econémico como substrato y aplicar un recubrimiento para protegerlo de
la condicidn agresiva. La combinacion resultante puede tener mejores propiedades
fisicas, quimicas o costos mas econdmicos que el uso de un solo metal o aleacion

[5].

Edward Restrepo, Melisa Lépez y colaboradores mediante la técnica de
proyeccion térmica por combustion oxiacetilénica, aplicaron sobre sustratos de
acero al carbono AISI-SAE 1020 recubrimientos ceramicos a partir de residuos de
catalizadores utilizados en procesos de refinacion en la industria del petréleo. La
adherencia y la dureza de los recubrimientos fueron evaluadas segun las normas
C633-01(2008) y ASTM C1327-08 respectivamente, con valores de adhesion que
oscilan entre 2,9 y 17,7 MPa y valores de microdureza Vickers entre 5,4 y 8 GPa

[6].

Para la elaboracion de los recubrimientos se utilizd la camara Areste-1 de la
Universidad de Antioquia, Figura 1 (a), la cual esta provista de la antorcha Terodyn
2000, de controles electro-mecanicos y de un pirbmetro Optico; que permiten
censar, controlar y registrar los pardmetros de proyeccion, tales como la
temperatura del sustrato y del recubrimiento durante el proceso, la velocidad
relativa entre la antorcha y el sustrato y la distancia de proyeccion, entre otras. Las
condiciones de aplicacion de los recubrimientos fueron establecidas con base en
los resultados de estudios preliminares y con la ayuda del Software Jets et
Poudres, Figura 1 (b), el cual permite simular procesos de proyeccion térmica por
combustion. Previo a la elaboracion de los recubrimientos los sustratos de acero al
carbono AISI-SAE 1020 fueron preparados superficialmente mediante chorro
abrasivo de corinddn, con posterior lavado por ultrasonido en alcohol, con el fin de
generar la rugosidad y limpieza necesarias para el anclaje de las particulas
proyectadas [6].

La distancia de proyeccién entre el sustrato y la antorcha fue de 7 ¢cm con un
rango de temperatura de precalentamiento de la superficie entre 112 °C y 150 °C.
El flujo de oxigeno fue de 37 I/min y el de acetileno de 22 I/min, y la presion del jet
de oxigeno utilizado para propulsar las particulas hacia el sustrato fue de 30 psi

[6].
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Figura 1. (a) Cadmara Areste-1, (b) resultados de los perfiles de temperatura
de la llama oxiacetilénica obtenidos por simulacion mediante el Software
Jets et Poudres.

Cuber map of TEMPTRATURE ()

4
| e —
R T e L Lt ol |

. s -

En la Tabla 1, se muestran los resultados del andlisis quimico realizado a la
muestra M1, la cual esta constituida por 99,75% en peso de Al,O3; 0,16% en peso
de SiOy; y 0,09% en peso de otros 6xidos. Esta muestra posee una morfologia
irregular y su interior es poroso [6].

Tabla 1. Resultados del andlisis quimico realizado a la muestra M1.

COMPUESTO | ANALISIS QUIMICO % EN PESO
AlLO; 99,75 = 0,03
5107 0,16 = 0,02
Otros oxidos 0,09=0,02

Segun los resultados del analisis quimico presentado en la Tabla 2, la muestra M2
esta constituida en un 94,68% en peso por Al,Os; 4,24% en peso de SOg3; 0,83%
en peso de TiO,; y 0,11% en peso de SiO,, el porcentaje restante corresponde a
otros Oxidos. Esta muestra posee una morfologia irregular y las particulas en su
interior son porosas [6].

Tabla 2. Resultados del andlisis quimico realizado a la muestra M2.

COMPUESTO | ANALISIS QUIMICO % EN PESO
AlO; 04 68 0,11
803 424 0,10
Ti04 0,83=0,04
8107 0,11 =002
Otros oxidos 0,14 =002
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En la Tabla 3, se presentan los resultados del analisis quimico realizado a la
muestra M3, la cual esta constituida principalmente por aliumina (Al,O3) y silice
(SiOy), con un 46,36 y 42,59% en peso, respectivamente. Esta muestra posee
morfologia esférica y el interior de las particulas es poroso [6].

Tabla 3. Resultados del andlisis quimico realizado a la muestra M3.

COMPUESTO | ANALISIS QUIMICO % EN PESO
AlO; 46,36 = 0,23
810, 42539 =023
Lay0s; 5,38x£0,11
W0 133£006
FeaOs 088004
Nid 087004
Ti0 086004
Otros oxidos J3x=003

De acuerdo a los datos obtenidos, Edward Restrepo y colaboradores concluyeron
que los recubrimientos obtenidos a partir de los catalizadores M1 y M2 tratados
estan constituidos por Al,O3z-a y Al,O3-y, fases que confieren buenas propiedades
mecanicas y buen desempefio triboldgico, mientras que el recubrimiento de Al,Os-
SiO, obtenido a partir del catalizador M3 es amorfo y podria ser utilizado en
aplicaciones donde se requiera de alta resistencia al choque térmico. Los
recubrimientos elaborados a partir de la muestra M1, tienen excelente adherencia
sobre sustratos de acero al carbono. Sin embargo, se requiere aumentar su
espesor, con el fin de que sean evidentes los valores de dureza caracteristicos en
recubrimientos constituidos por Al,Oz-a y Al,O3-y; mientras que los recubrimientos
depositados a partir de las muestras M2 y M3 tienen excelente dureza. Sin
embargo, se requiere trabajar en la modificacion de la superficie del sustrato o
deben ser depositados sobre una capa base para mejorar su adherencia [6].

Mauricio moreno, Martha Ferrer y colaboradores del grupo de investigacion en
cerdmicas determinaron los pardmetros necesarios para la elaboracién de
recubrimientos de Al,O3 , sobre aceros AISI 1020, utilizando como mecanismo de
anclaje entre el sustrato y el cerdmico una aleacion a base de Ni, los polvos
utilizados fueron comerciales y el método de deposicion por aspersion con llama
oxiacetilénica [7].

Se hizo un precalentamiento al sustrato a una temperatura aproximada de 130°C,
lo que permite eliminar humedad y mejorar la adherencia. Se hace un primer
recubrimiento por Rociado Térmico, con una aleacién a base de Ni, encima de la
cual se deposita una capa de oxido de aluminio [7].

Los polvos se caracterizaron utilizando XRD (difraccion de rayos X), Fluorescencia
de rayos X y su granulometria se obtuvo con dispersion laser. Los revestimientos
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se analizaron por los siguientes métodos: EDS (espectroscopia de dispersiéon de
energias), MEB (microscopia electronica de barrido), OM (microscopia oOptica) [7].

Los parametros utilizados para la proyeccion del Ni y el Al,Osz, se encuentran
consignados en las tablas 4 (A) y (B) respectivamente. Los procesos de
recubrimiento se llevaron a cabo en el laboratorio de Materiales Ceramicos de la
Universidad de Antioquia [7].

Tabla 4. (A) Parametros de proyeccion del Ni, (B) ParAmetros de proyeccién
del Al203.

A) [ PARAMETROS CANTIDAD B) | PARAMETROS CANTIDAD
Flujodle Polva 27367 -"ar;u.'.'l Flujode Polvo 15.3 'rrr."lruu.ll
Distancia de Proyeceion 14 Distancia de Proveccion 10cm
Presion O, S8psi Presiom 0, S8psi
Presion 0 H, 10psi Presiom C; H, 10psi
Presion N, 40psi Presion N, 40psi
Presiin Aire 30psi Presion Aire 20psi
Escala de flujo 0, 34 Escala de Mlujo 0, L&
Escala de |'|'||_iu |:,'.‘_ H 55 Fscala de l'luju vl'.-_.H_ 62
Escala de flujo N, 1?.1_;””” Escala de Mujo N, 17 J_;“”.“
Baoquilla SMN 10 Boquilla SMN 30
Velocilail Antorcha 10% Yelocidad Amtoreha 10094
Velocidad Portamuestras 10% Velocidad Portamuestras 10%
Paxes de Precalentamidesto 3 Pases de Precalentamiento 2
Pases de Proveccion 2 Pases de Proveccion A

Con los parametros establecidos, y los recubrimientos obtenidos, luego de un
analisis concluyeron que Los parametros obtenidos para el recubrimiento de Ni
son apropiados pues producen recubrimientos uniformes con baja porosidad no
conectada, mientras que los parametros para rociado de la alimina deben
revisarse ya que el recubrimiento obtenido es poco uniforme, poroso y de espesor
irregular, esto es debido al alto punto de fusion de la alimina y a la amplia
distribucién en la granulometria del polvo [7].

Sheng-kai y colaboradores utilizaron revestimientos de barrera térmica de Al,O3
con diferentes contenidos de TiO, las cuales fueron depositados sobre una
aleacion de aluminio 6061 por la técnica de deposicién de plasma, los parametros
utilizados para la proyeccion se encuentran en la tabla 5. Los polvos utilizados
fueron producidos por Xiandao plasma Powder Co., Ltd., China. Y el tamafo de
las particulas de Ni (Al), AT3 y polvos AT13 fue 38-58 micras; el tamafio de las
particulas de Al,O3; era de 25-45 micras. El equipo de pulverizacion de plasma
utilizado en este trabajo fue producido por PRAXAIR. Después se aplicé un sand-
blasting y un desengrasante al sustrato, posteriormente se fabric6 una capa de
union de Ni (Al) con el espesor de aproximadamente 60 micras sobre el sustrato y
una capa ceramica superior con el espesor de aproximadamente 160 micras [8].
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Tabla 5. Parametros de pulverizacion para la deposiciéon de Al,O3 con
diferentes contenidos de TiO..

Primary gas Secondary Carrier gas Spray Distance | Linear Powder Number
(Ar) gas (He) (Ar) . . feed
Powder distance/ | per step/ veI00|t¥/ of
pressure/ pressure/ pressure/ mm mm (mms™) rate/ (r cveles
6,895x10°Pa | 6,895x10°Pa | 6,895x10°Pa min™) y
Ni(Al) 50 40 40 80 4 100 2.3 1
Al,O3 50 40 40 80 4 100 5.0 1
AT3 50 40 40 80 4 100 5.0 1
ATI3 50 40 40 80 4 100 5.0 1

Se utilizoé un difractdmetro de rayos X D8 para analizar la composicion de la fase
de los tres tipos de capas de cerdmica y sus polvos. La velocidad de escaneo
continuo se fija en el 10 (°) / min. Las capas y polvos ceramicos se caracterizaron
por microscopio electrénico de barrido JSM-6610LV [8].

La Figura 2 (A), muestra la comparacién de la composicion de fase entre Al,O3 en
polvo y el recubrimiento. La fase en polvo de Al,O3 es a- Al,O3, mientras que las
fases de recubrimiento de Al,O; son a-Al,O3z y y-Al,Os. En otras palabras, la
transformacién de fase se produce obviamente, con el fin de comparar el
contenido relativo de las diferentes fases, la intensidad del pico de difraccion mas
alto se define como 100, y el contenido relativo es la relacion de la intensidad
integrada de los principales picos de varias fases a la de la fase principal [8].

La Figura 2 (B) muestra la comparacion de la composicion de fase entre el polvo
AT3 y el revestimiento. Como puede verse en la figura 2, las fases en polvo AT3
son a-Al203 y TiO2 rutilo mientras que en el recubrimiento AT3 son a-Al203, y-
Al203 y anatase TiO2. Es decir que ocurre la transformacion de fase también [8].

Figura 2. A) Comparacién de la composicion de fase Al,O3; en polvo y el
recubrimiento, B) Comparacién de la composicion de fase entre polvo AT3y
recubrimiento.

A) AlLO, powder® 1 ‘ B) & * -
L] * "= :"n"l'[}' \1 =['u|-.\|.!\'r | * 1 AlO
¥ =Al0y . * y -AlOy
* - *
i | ‘ '
- t ] X
- A A A AN — ,_': . — __': ol .I. e,
&= Rutile Ti(d
F & S "I.I'l.i‘l.ﬁl.“l 100,
| AT3 coating i
AlLO, coating | * * *
. .| P I 1 A
| * |
| . L
- F L L—IL-J-"‘A"I—J L. l-—r#—-'"‘-'-"“-#"""h—uf'\—-.dh-tq—-'L—J\-—l.-J Vil

T ¥

M 11 4 S0

2T

i) &

200(°)

i 10 40 fal} 70

22




La Tabla 6 da los contenidos relativos de diferentes fases en polvo de Al,O3 y el
revestimiento, que se mide utilizando el método adiabatico. Los contenidos
relativos de y-Al,O; en Al,O3 en polvo y el revestimiento son 0 y 95,59%,
respectivamente. Esto se puede atribuir a la fase metaestable en el revestimiento
que se forma después de rapido calentamiento y enfriamiento [8].

Tabla 6. (A) Contenidos relativos de diferentes fases en polvo de Al,O3 y el
recubrimiento, (B) Contenido relativo de diferentes fases en polvo AT3 y
revestimiento.

A) Sample wiz-Al05) % wip-ALO) %% B) Sample | *(0-ALOD [w(-ALOsY | wiRutile  w{Anatase
— —— % % |Tiog% | oo
Al.D, od 100 0
e | es 0 291 o
AlQy coating 441 95.5% pﬂ::}_‘ﬂ
A 45.01 52.00 ] 299
coaling

La Figura 3 (A) muestra que todo el TiO; rutilo se transforma en TiO, de anatasa y
los contenidos relativos de y-Al,O3; en polvo AT3 y el revestimiento son 0 y 52%,
respectivamente. Comparado con el recubrimiento de Al,Os, sin embargo, el
contenido relativo de y- Al,O3 en el recubrimiento de AT3 disminuye. La Figura 3
(B) muestra la comparaciéon de la composicion de fase entre AT13 polvo y
revestimiento. Las fases en polvo AT13 incluyen a- Al,Os, TiO; rutilo y Al,TiOs
mientras que en recubrimiento AT13 son a- Al,O3, y- Al,O3, TiO, anatasa y Al;TiOs

[8].

Figura 3. A) Comparacion de fase composicion entre polvo AT3 y el
revestimiento, B) comparacion de la composicion de fase entre AT13 y
revestimiento.
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La Figura 4 muestra las imagenes SEM de todos los polvos. Se puede observar
que la forma de AI203 es blocky y otros tienen la forma de cluster.
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Figura 4. Imagenes SEM de todos los polvos A) Ni(Al), B) Al,O3, C) AT3, D)
AT13.

La Figura 5, muestra las curvas potenciodinamicas de las cuatro muestras (Al
sustrato, recubrimiento de Al,O3, de recubrimiento y revestimiento AT3 AT13). Los
OCPs del sustrato, recubrimiento de Al,Os, recubrimiento y revestimiento AT3
AT13 son -0.78, - 0.80, -0.88 y -0.87 V, respectivamente. Lo que indica que su
resistencia a la corrosion se mejora con la proteccion del revestimiento [8].

Como se puede ver en la figura 5, las curvas potenciodinamicas de sustrato y
Al,O3 tienen regiones de pasivacion, que demuestra que han sido sometidos a
fendmenos de pasivacion. En general, el sustrato de Al es facil de ser pasivado, y
el Al,O3; denso no deberia tener pasivacion. Sin embargo, el recubrimiento de
Al,O3 en este trabajo también presenta pasivacion. La posible razon es que el
recubrimiento Al,O3 tiene una alta porosidad que conduce a un medio corrosivo.
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Figura 5. Curvas potenciodindmicas de las cuatro muestras: Al sustrato,
recubrimiento de Al,O3, de recubrimiento y revestimiento AT3 AT13.
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Con el aumento del contenido de TiO, en el polvo, se mejora la resistencia a la
corrosion de revestimiento. Las posibles razones son que el punto de fusion y
fragilidad de TiO, son inferiores a los de Al,O3, por lo que es facil para el TiO;
dispersarse en el sustrato de Al,O3 fragil durante la pulverizacion, en el que estas
fases de TiO, desempefian un papel de agujero de sellado, la liberacién de la
tensién y la reduccion de grietas. Con el mismo espesor, la propiedad de
aislamiento térmico de los recubrimientos disminuye con el aumento del contenido
de TiO, en forma de polvo. Las posibles razones son que TiO, tiene una
conductividad térmica mas alta que Al,Os, y estos recubrimientos tienen diferentes
porosidades [9].

Si observamos, hay poca informacion acerca de llevar un control en el tiempo de
precalentamiento y rugosidad en el momento de hacer el proceso de proyeccion,
siendo factores muy importantes para generar un recubrimiento con buenas
propiedades mecanicas, fisicas y quimicas y poderlo aplicar en barreras térmicas.

El tiempo de precalentamiento del sustrato y la rugosidad son factores muy
importantes porque permiten activarlo para llevar a cabo el proceso de proyeccion
en condiciones Optimas en las que sucede la interaccién quimica intensa entre el
material del sustrato y recubrimiento.

El tiempo de precalentamiento tiene fuerte influencia en la calidad del
aplastamiento de particulas, y como consecuencia, en la microestructura del
recubrimiento. Cuando el sustrato es de acero inoxidable, se calienta por encima
de la temperatura de transicion, mejorando la adherencia del recubrimiento. La
primera explicacion de este fendmeno es la presencia de absorbentes y
condensados en la superficie que se eliminan en el momento del
precalentamiento. La otra explicacion procede de la naturaleza y la morfologia del
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oxido que se forma en la superficie del acero inoxidable. Este 6xido modifica la
mojabilidad de las particulas sobre el sustrato [10].

4. MARCO TEORICO
4.1 GENERALIDADES DE LOS RECUBRIMIENTOS

4.1.1 Recubrimientos de barrera térmica

Los recubrimientos de barrera térmica (TBC’s Thermal Barrier Coating) estan
disefiados para reducir la transferencia de calor y se pueden usar una gran
variedad de materiales para formarlos. Principalmente, se utiliza la ceramica. Es
fundamental una seleccion adecuada de materiales para el funcionamiento
general de la capa; estas barreras térmicas reducen las tensiones térmicas en los
materiales y las altas temperaturas a los que se ven sometidos los materiales base
[11].

El recubrimiento es el que proporciona excelentes propiedades aislantes y mejora
la resistencia a la oxidacién/corrosién que presentan los materiales que operan a
elevadas temperaturas en un medio agresivo de trabajo. Los recubrimientos de
barrera térmica consiguen una mayor proteccion, disminuyendo la fatiga térmica
del componente al reducir las temperaturas a las que se exponen, la figura 6
muestra la estructura del recubrimiento por proyeccion térmica [11].

Figura 6. Estructura del recubrimiento por proyeccién térmica [11].

7
Espesor del Splat Inclusiones Particulas 10 um
de oxidos sin fundir

Los recubrimientos con aplicaciones en barreras térmicas se pueden considerar
como un sistema complejo, en el que se deposita un anclaje mecanico sobre un
sustrato metalico y sobre él, una capa ceramica, como aislante térmico suele
emplearse ZrO, estabilizada debido a su reducida conductividad térmica (0,8-1,5
W/ m-K) [12].
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4.2 PROYECCION TERMICA

4.2.1 Descripcién del proceso de proyeccion térmica por llama oxiacetilénica

La proyeccion térmica es un método rapido, barato y universal que permite crecer
un deposito sobre un sustrato por solidificacion del material de aporte [13].

Los recubrimientos aplicados por la tecnologia de proyeccién térmica son
formados por la deposicion de capas sucesivas de splats que provienen de la
fusion del material de partida en forma de polvo o alambre (millones de particulas
por cm2/sec) que se aplanan y solidifican, resultando en una macro estructura
conocida como lamela o splats la cual estd anclada mecéanicamente a las
irregularidades de la superficie. La estructura tipica de un recubrimiento por
rociado térmico es la unién cohesiva de laminas del material rociado, en
combinacion con inclusiones de Oxidos, micro grietas, particulas sélidas y
porosidad [14, 15, 16].

Este proceso proyecta material fundido debido a la combustion del oxi-
combustible, produciendo recubrimientos porosos y con limitaciones de
adherencia, a cambio de ello, es la técnica mas econémica del mercado. Las
antorchas de rociado térmico por llama, en su mayoria, pueden ser adaptadas
para usar diversas combinaciones de gases, con el fin de obtener una
optimizacién de los costos y la calidad del recubrimiento. Los gases comunmente
usados son acetileno, propano, gas metil-acetileno-propadieno e hidrégeno,
combinados conjuntamente con oxigeno, la figura 7 muestra el esquema del
proceso de proyeccion térmica por llama utilizando polvos [17].

Figura 7. Esquema del proceso de rociado térmico por Illama con polvos [18].
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Para la realizacion estos recubrimientos mediante esta técnica, se utiliza un
equipo de proyeccion que es conocido como TeroDyn 2000, el cual es un
excelente sistema para aplicar una gran variedad de metales, polimeros y
ceramicos en polvo. Al aplicar un alto poder -calorifico permite realizar
recubrimientos de calidad superior con un alto rango de depadsito [19].
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Este equipo cuenta con un médulo de inyeccion de polvo. Dicho modulo cuenta
con seis orificios de inyeccion de polvo, cada uno de diferente tamafio. Estos
orificios regulan la cantidad de polvo que es inyectado a la pistola. Ademas cuenta
con una boquilla de salida RL200, a través de la cual salen los gases y el polvo de
trabajo. Y un médulo Rotojet, que es por donde sale el aire a presion y ayuda a
direccionar el polvo hacia la superficie del sustrato, la figura 8 muestra la pistola
terodyn 2000 utilizada en el proceso de proyeccion por llama oxiacetilénica [19].

Figura 8. Pistola Terodyn 2000 utilizada en el proceso de proyeccion por
llama oxiacetilénica.

4.2.2 Mecanismo de formacion entre el recubrimiento y el sustrato

El material fundido o parcialmente fundido es proyectado sobre el sustrato con una
alta energia cinética y térmica, formando un recubrimiento compacto por
agregacion de las particulas proyectadas.

La figura 9 muestra el esquema de formacion de las capas de las particulas
proyectadas sobre el material base; el primer mecanismo es el de generar la
proyeccion de las particulas hacia el sustrato; el segundo, la particula impacta
sobre la superficie a proteger; y como fase final, se establece el mecanismo de
anclaje entre la particula proyectada y el sustrato que depende de la preparacion
superficial de éste ultimo. Este esquema de formacion queda condicionado a la
presentacion del recubrimiento en forma de alambre o polvo, asi mismo seguido
de un calentamiento y proyeccion de las particulas a velocidades y presiones en
funcion de los equipos y tecnologias [19].

Figura 9. Esquema de formacion de la capa.
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4.2.3 Mecanismo de adhesion entre el recubrimiento y el sustrato

Los mecanismos de adhesion en la interface recubrimiento y sustrato, por lo
general se hacen de tres formas: unién mecanica, union metalargica y union fisica:
La figura 10 es una representacién esquemética de los posibles defectos que se
pueden presentar en un recubrimiento obtenido por proyeccion térmica,
dependiendo de los mecanismos de adhesion.

En funcién del material depositado, del sistema de proyeccion térmica elegido y de
los parametros del proceso, se obtendrda una superficie con caracteristicas
especificas de porosidad, dureza, rugosidad, resistencia al desgaste o a la
corrosion [20].

Figura 10. Defectos tipicos de un recubrimiento obtenido por Proyeccion
Térmica.

POROS O VACIOS

INCLUSION DE OXIDO

PARTICULA SIN FUNDIR

SUBSTRATO

4.2.3.1 Sustrato

De la misma forma que los materiales proyectados, los sustratos o materiales
base que se pueden utilizar en la técnica de proyeccion térmica son de tipo
metélico y no metélico. Se pueden clasificar de la siguiente manera: a) todos los
metales y aleaciones: (todo tipo de aceros, fundicion gris y nodular, aleaciones de
Ni y Co, metales ligeros y sus aleaciones, cobre y sus aleaciones); b) materiales
no metdlicos: (materiales cerdmicos, ciertos polimeros, materiales compuestos,
biomateriales y materiales bioldgicos) [20].

4.2.3.2 Materiales proyectados

Los recubrimientos por proyeccion térmica se pueden aplicar practicamente a
todas las formas de superficies metalicas y no metélicas, incluyendo la madera,
vidrios y papel; el recubrimiento mas frecuente es el acero, como material ferroso,
y niquel, titanio, aluminio, cobre y magnesio entre otros, junto con sus respectivas
aleaciones como materiales no ferrosos [20].
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A continuacion se realiza una clasificacion general por el grupo funcional de
materiales: Metales Puros (Mo, Ti, Ni, Ta, Al, Zn, etc.), Aleaciones (Ni-Cr, Ni-Cr-Al-
Y, Fe-Cr-B-SiC, aceros, bronces, etc.), Ceramicas (Al,O3, Cr,03, ZrO,, TiO,, WC
etc.), Cermets (CrzC,/NiCr, CW/Co, ZrO, /Ni-Al), Polimeros (poliéster, polietilenos),
Materiales Biocompatibles (hidroxiapatita) [20].

4.2.4. CARACTERISTICAS DE LOS RECUBRIMIENTOS APLICADOS POR
PROYECCION TERMICA

4.2.4.1 Splats

Las caracteristicas propias del proceso de proyeccion como la microestructura
determinan las propiedades de recubrimiento. La estructura de particulas
laminares, particulas no fundidas, poros, inclusiones de 6xidos, fases y grietas son
determinantes.

Los recubrimientos se componen de estructura densa propia de los polvos micro y
nanometricos, y ademas de la unidon de las particulas aplanadas paralelas al
sustrato (splats), grietas y poros propios de esta capa.

“Splat” se le llama a la particula fundida después de ser aplanada, que se genera
en el momento en que las particulas proyectadas golpean al sustrato, como se
muestra en la Figura 11. Muchas de estas laminas se superponen y se adhieren
unas con otras, solidificAndose y generando un recubrimiento. Asi, es como el
Splat, es la estructura bésica de la construccion de un recubrimiento depositado
por proyeccion térmica que son creadas cuando las particulas son fundidas y
aceleradas e impactan en una superficie preparada como se mostr6 en la Figura
11. Las gotas fundidas que llegan son generalmente esféricas, y al impactar con la
superficie del sustrato se aplanan y llenan los intersticios subyacentes (si estos
huecos no se solapan, quedan espacios entre las laminas) y aparecen poros que
van a formar parte del recubrimiento [21].

Figura 11. Representacion tipica de la morfologia de una particula fundida
después de ser aplanada, Estructura laminar o splats.
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4.2.4.2 Porosidad

Otra caracteristica importante que influye fuertemente en las propiedades de un
recubrimiento es la porosidad. Esta puede ocasionar una pobre cohesion en el
revestimiento y permitir un mayor indice de desgaste y corrosion. Se asocia
generalmente con un alto numero de particulas no fundidas o resolidificadas que
quedan atrapadas en el recubrimiento, como se muestra en la figura 12. Las
porosidades abiertas pueden interconectar a la interfaz de recubrimiento,
permitiendo el paso de un electrolito y posteriormente producir el ataque del
material base [22].

Figura 12. Defectos tipicos de un recubrimiento depositado por la técnica de
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En la microestructura de los recubrimientos, las laminillas que no tienen una
totalidad de contacto entre ellas mismas, forman regiones de no contacto, que
segun la bibliografia son poros fisicamente reducidos, poros que presentan
tamarios aproximadamente entre 0.01-0.1 ym y con areas reales de contacto de
un 20%. Por esto es muy importante controlar o poder disminuir el porcentaje de
poros y aumentar el area real de contacto para obtener buenas propiedades
mecanicas [23].

4.2.5 Capa de anclaje

La capa de anclaje Bond Coat (BC) es una capa de transicion colocada entre la
Top Coat (TC) y el sustrato, como se mostro en la Figura 13. La funcion de esta
capa es mejorar la adhesion entre la TC y el Sustrato, y proteger de los efectos
corrosivos. Esta capa de anclaje es una superficie altamente resistente a la
oxidacion, suele tener un espesor entre 65-150 ym y es fundamental para evitar el
desprendimiento de todo el recubrimiento. Ademas, disminuye la diferencia de
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expansion térmica entre el sustrato y la capa ceramica. Esta capa suele ser de
aleaciones como NiCrAlY o NiCoCrAlY y pueden estar depositadas por el mismo
método que la capa superior [24].

Figura 13. Esquema del sistema de barrera térmica (TBC).
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4.2.6 PROPIEDADES DE LOS MATERIALES DE RECUBRIMIENTO

El presente trabajo se desarrolla sobre recubrimientos ceramicos del sistema
Alimina/Titania. Segun la clasificacibn presentada anteriormente estos
recubrimientos tienen el propésito de proteger el material contra el desgaste,
ademas de ser aptos para el servicio en altas temperaturas y medios corrosivos.
Las propiedades fisicas que les permiten ser utilizados para estas aplicaciones se
detallan en la Tabla 7 [25].
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Tabla 7. Propiedades de los materiales ceramicos.

Propiedad/Material Alimina Titania
Densidad, 10° kgm™ 3.06 423
Mierodureza Encop, MPa 20,4 2100y 10811 IIDEI]'
Madulo de Young, GPa 390 280
Coeficients ds Poizson 0.23% -
Tenacidad, MPa 300 70 - 100
Eesistencia a la compresion. MPa 3400 00 - 1000
Fesistencia a la flexion, MPa 500 - 600 330
Tenacidad de fractura Kic, MPam'” 49 -
Conductividad térmica W 'K 35 8.3
Calor especifico, Jkg K 920 785
Coef. de expansién térmica, 107 °C™! 7.1 8.8
Resistividad eléctrica, 107 Om 1 ;
Temperatura de fusion, °C 2030 1540
Maxima temperatura de trabajo, *C 1500 700

4.2.6.1 Alimina

Es el nombre con el que antiguamente se conocia al éxido de aluminio (Al,O3). Es
un polvo blanco, que funde a 2072°C y cuyo punto de ebulliciébn se sitia en los
2980°C, siendo insoluble en agua. En la naturaleza encontramos otra forma de
oxido de aluminio, cuyas caracteristicas principales son la de presentar un aspecto
cristalino y de dureza considerable. Esta forma se le conoce con el nombre de
corindén cuyo punto de fusién se sitta alrededor de los 2015° C.

El 6xido de aluminio Al,O3; pertenece al sistema trigonal y presenta siguientes
modificaciones polimorfas [26, 27]:

e a - corinddn, hexagonal, romboédrica.

e y - sistema cubico anélogo al de la estructura de espinela.
e 0 —ortorrémbica.

e O —monoclinica.

e n- sistema cubico analogo al de la estructural de espinela.
e K — ortorrombica.

e ¥ — cubica, c.c.c.

e [3—hexagonal.
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a-Al,O3 o corinddén es la unica modificacion polimorfa estable y libre en la
naturaleza. Todas las demas se transforman en ella al calentar hasta 1200°C. No
es higroscépico, muy estable quimicamente, y reacciona muy lentamente con
acidos y alcalis, incluso a bajas temperaturas.

4.2.6.2 Titania

El 6xido de titano, TiO, existe en tres modificaciones polimorfas: rutilo, anatasa y
brookita. Los miembros del grupo del rutilo son isoestructurales con el grupo
espacial P4s/mnm. En la estructura del rutilo el Ti4+ esta localizado en el centro
de los octaedros de oxigeno, cuyas aristas estan compartidas formando cadenas
paralelas al eje c. Estas cadenas poseen enlaces cruzados compartiendo los
vértices octaédricos. Cada oxigeno esta enlazado con 3 iones de titanio. El habito
cristalino prismatico de los minerales del grupo del rutilo es una consecuencia de
la distribucién de los octaedros en cadenas [28, 29].

4.2.6.3 Niquel

El interés industrial hacia materiales de alto desempefio, como el Niquel (Ni) ha
crecido progresivamente gracias a su buen desempefio en condiciones de
desgaste, corrosivas, de alta temperatura asi como su aporte en la adherencia
para evitar la delaminacion de los recubrimientos; los Ultimos desarrollos en
cuanto a la aplicacion de éstos materiales han estado direccionadas a su
utilizacidbn como recubrimiento, por lo que técnicas como la proyeccion térmica
empiezan a ser utilizadas para la obtencion de éstos sobre superficies metalicas.

4.2.7 CONTROL DE VARIABLES DE PROCESO

4.2.7.1 Limpieza

Antes de proceder a la realizacion de un recubrimiento y después del proceso de
conformado es necesario eliminar los contaminantes que debido a los procesos de
fabricacion se han adherido a los materiales. La eliminacion de los contaminantes
existentes en los materiales no es, por lo general, un proceso sencillo, ya que
suelen presentarse los materiales con dos o mas tipos de contaminantes que
normalmente no pueden eliminarse con los mismos tipos de productos debido a su
diferente naturaleza.

Es importante que el grado de limpieza de la superficie sea mantenido hasta la
proyeccion térmica o la generacion de la rugosidad. Por lo tanto, la superficie debe
ser protegida contra la manipulacién inadecuada y las contaminaciones de la
superficie. La figura 14 muestra una superficie de manera esquematica.
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Figura 14. Superficie metalica real con capas de contaminacion [30].
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4.2.7.2 Rugosidad

La rugosidad de la superficie de un recubrimiento por proyeccion térmica puede
reflejar el grado de fusion y la fuerza con que las particulas llegan al sustrato, es
decir, refleja el grado de compactacion y aplanamiento de las particulas durante la
formacion de la capa. Por lo tanto, una rugosidad suave es el reflejo de un buen
aplanamiento de las particulas, o que permite un mejor contacto y anclaje entre
las particulas (a nivel microscopico) incrementando la cohesion entre capas del
recubrimiento y disminuyendo su porosidad [30].

El mejoramiento de la cohesién de las particulas y disminucién de la porosidad,
incrementara la microdureza y el médulo de elasticidad de los recubrimientos [8].
Es asi como la rugosidad superficial puede ser un reflejo de la estructura
transversal del recubrimiento, de sus propiedades mecanicas y del desempefio
especialmente en condiciones tribolégicas [30].

4.2.7.2.1 Parametros de rugosidad:

Uno de los parametros de rugosidad importantes para la medicion de la
profundidad es Ra.

La rugosidad media aritmética (Ra) Conocido también como CLA (Center Line
Average, de Inglaterra), AA (Aritmetical Average de U.S.A)) y hm (término usado
por las normas IRAM). Esta definido como la media aritmética de los valores
absolutos de las coordenadas de los puntos del perfil de rugosidad en relacion a la
Linea Media dentro de la longitud de medicion Lm, (Ver Figura 15).
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Figura 15. Perfil de Rugosidad
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Ventajas del pardmetro Ra:

e Es el parametro mas utilizado en todo el mundo.

e Es un parametro aplicable a la mayoria de los procesos de fabricacion.

e Debido a su gran utilizacion, casi la totalidad de los equipos presentan este
parametro, en forma analdgica o digital.

e Las marcas inherentes al proceso de mecanizado no alteran
sustancialmente su valor.

e Para la mayoria de las superficies la distribucion esta de acuerdo con la
curva de Gauss y es generalmente observado que el valor de Ra, da un
buen parametro estadistico que caracteriza la distribucién de amplitud.

4.2.7.3 Distancia boquilla-sustrato

La distancia boquilla-sustrato, es la distancia entre la extremidad de la antorcha y
el sustrato, esta varia normalmente entre 120 a 250 mm. Con un angulo de trabajo
usualmente de 90 ° (llama perpendicular al sustrato), lo cual puede ser variable en
funcién de la forma del sustrato [31].

4.2.7.4 Patron de rociado

Las operaciones, los parametros y variables de los procesos para la obtencién de
recubrimientos por proyeccion térmica incluyen:

e Patrén de rociado.

e Control en el aumento del espesor del recubrimiento.

e Variaciones en el proceso derivadas de la geometria de la pieza a recubrir.
e Control de la temperatura en la intercara recubrimiento-sustrato.

¢ Movimiento relativo entre la antorcha y el sustrato.

e Eficiencia de deposicion.

36



Las particulas ubicadas en cualquier posicion en el chorro, impactaran
virtualmente al mismo tiempo, formando de este modo el llamado patron de
rociado del recubrimiento en el sustrato [32].

La Figura 16 muestra un corte transversal del patron de rociado. En una vista
paralela a la superficie del sustrato el patron de rociado tiene una forma oval o
circular. Los depésitos mas rapidos y densos se forman debido a la accion de la
parte central del chorro, lugar en el que se tiene una mayor fraccion de la
distribucion de particulas y un mayor grado de derretimiento de éstas. Mirando de
manera radial a partir del centro del patrén, encontramos un aumento en la
porosidad debido a la presencia de las particulas més gruesas (quiza
semifundidas) y a la accién de angulos de impacto menores a 90° [32].

Figura 16. Patrén de rociado, se ilustra la deposicion de las particulas.
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4.2.8 CARACTERIZACION DE SUPERFICIES

4.2.8.1. Resistencia al desgaste

El desgaste es definido como el proceso de eliminacion de material de una
superficie soélida, como un resultado del movimiento relativo de esta superficie
respecto a otra en contacto. En el proceso de desgaste, el material puede ser
eliminado de la superficie y expulsado o puede resultar transferido a la otra
superficie o también puede romperse y quedar atrapado dentro del contacto como
una superficie a otra, la pérdida de masa o volumen neto de la interface seria cero,
aunque una de las superficies sera desgastada [31]. Ademas, hay varios tipos de
desgaste [31]:
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Desgaste adhesivo: En los puntos de contacto real puede resultar una adhesiéon
instantanea entre las asperezas de las dos superficies en contacto, y al entrar en
movimiento, la cresta la adhesion entre los contactos se rompe generando
fragmentos. Estos fragmentos pueden quedar adherido y transferidos a la otra
superficie o bien desprenderse y ser particulas de desgaste libres.

Desgaste abrasivo: Ocurre cuando particulas duras (tercer cuerpo) o asperezas de
la superficie con mayor dureza del par tribolégico, se deslizan sobre las superficies
mas suaves y producen deformacion plastica y fractura.

Desgaste por fatiga: A causa de los repetidos ciclos de carga y descarga a los que
estan sometidas las superficies de los materiales se puede inducir la formacion de
grietas superficiales o sub-superficiales, que eventualmente, después de un
namero critico de ciclos resultaran en la rotura de la superficie con la formacion de
grandes fragmentos, dejando grandes agujeros en la superficie.

Desgaste quimico: Sucede cuando el deslizamiento entre dos superficies tiene
lugar en un ambiente corrosivo produciendo remocién de material y formacion de
debris. Por ejemplo el oxigeno del aire y la humedad relativa promueven el
desgaste por oxidacion. La formacion de capas de Oxido por la reacciéon con el
ambiente y la accidn deslizante produce el desgaste de la superficie a causa de la
combinacion simultanea de los dos procesos.

Desgaste por vibraciones “fretting”: Ocurre cuando hay un movimiento oscilatorio
de baja amplitud en direccion tangencial entre superficies en contacto que estan
nominalmente en reposo (amplitud de oscilacidon desde nandémetros hasta unos
pocos micrometros). Se puede considerar como una forma de desgaste adhesivo
o abrasivo, donde la carga normal causa adhesion entre asperezas y el
movimiento oscilatorio causa su ruptura.

El modo dominante de desbaste puede cambiar de uno a otro por razones que
incluyen cambios en las caracteristicas superficiales del material y las respuestas
superficiales dinamicas causadas por el calentamiento por friccion y el desgaste
[31]. El desgaste ocurre debido a la aparicion de fendmenos mecanicos y de
fendmenos quimicos. El desgaste por todos los mecanismos, excepto por fatiga
mecanica ocurre mediante eliminacion gradual de material en numerosas
porciones diminutas que pueden variar enormemente en su tamafos desde
niveles atbmicos hasta micras [31].

4.2.8.1.1. Mecanismo de desgaste en peliculas delgadas

En los recubrimientos, el estado de esfuerzos residuales son determinantes en el
comportamiento triboldgico cuando estan en contacto con otras superficies. Los
cuatro parametros principales que controlan este comportamiento son: la relacion
de dureza entre el recubrimiento-sustrato, el espesor, la rugosidad, el tamafio y la
dureza del debris (ver figura 17).
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Figura 17. Condiciones del contacto macro mecanico para distintos
mecanismos que influyen cuando una superficie dura se desliza sobre un
recubrimiento.
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4.2.8.2 Adherencia

La Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM), que indica normas y
métodos para el control de materiales, define la adherencia como la condicién en
la cual dos superficies son unidas por fuerzas de valencia o por anclaje mecanico
0 ambas.

La buena adherencia es un requisito fundamental de cualquier sistema de
proyeccion térmica, y esta determinada por una gran cantidad de factores, muchos
de los cuales son dificiles de controlar si el proceso no se controla
cuidadosamente. En ingenieria, la adherencia es la fuerza fisica de una interfaz
entre las regiones de un sistema, las cuales se encuentran en los limites de grano
de los solidos en contacto de los sistemas.

La falta de adherencia causa la separacion de los materiales o cerca de la
intercara sobre un area, generalmente bajo tension [9]. La buena adherencia se
logra cuando la regién de la interfaz no falla bajo condiciones de servicio de la
pieza, ni en los niveles bajos de esfuerzos bajo tension en la fabricacion de la
misma [32].
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La adherencia es determinada por la naturaleza de las tensiones que aparecen en
la interfaz y la energia necesaria para propagar la fractura. La buena adherencia
es promovida por la alta resistencia a la fractura de los materiales, baja
concentracion de defectos, y bajo gradientes de tension.

La baja adherencia puede atribuirse al bajo grado de vinculacion quimica, pobre
contacto interfacial, defectos, y tensiones. La pérdida de adherencia puede
también ocurrir debido a otros factores por ejemplo: corrosion o solucién en
contacto con la interfaz del material, generacion de defectos, difusién o
precipitacion de especies en la interfaz [32].

4.2.8.4 Resistencia a la corrosion

Los metales, los ceramicos y los plasticos son todos propensos a sufrir una forma
de corrosion. La palabra corrosion misma, por lo general, se refiere al deterioro de
metales y ceramicos, en tanto que un fenémeno similar en los plasticos se conoce
comunmente como degradacion.

La resistencia a la corrosion es un aspecto importante en la seleccion de los
materiales para aplicaciones en la industria quimica, de alimentos, petrolera,
manufactura, etc. La corrosion no sélo ocasiona el deterioro de la superficie de los
componentes y de las estructuras, también reduce su resistencia e integridad
estructural. La resistencia a la corrosion depende del entorno particular y de la
composicién del material, los medios corrosivos pueden ser quimicos (acidos,
alcalis y sales), el entorno (oxigeno, contaminacion y lluvia acida) y el agua (dulce
o salada). Los metales no ferrosos, los aceros inoxidables, y los materiales no
metdlicos, por lo general tienen una elevada resistencia a la corrosion. La
corrosion puede ocurrir en toda una superficie, o estar localizada; esto se conoce
como picado. Puede ocurrir a lo largo de las fronteras de grano de los metales
como una corrosion intergranular, y en la interfaz de las uniones atornilladas y
remachadas, como corrosion por cavidades [34].

4.2.8.4.1 Curvas de polarizacion Tafel

Las curvas de polarizacibn muestran la interdependencia entre el potencial de
electrodo y la intensidad de corriente (relaciones i vs E). Las curvas de
polarizacion pueden determinarse aplicando una corriente constante y midiendo el
potencial, repitiendo este procedimiento para diversos valores de corriente y
midiendo en cada caso el nuevo potencial alcanzado.

Para establecer un esquema de polarizacion (figura 18), los electrodos habituales
que se emplean son los electrodos en estudio (el electrodo de “trabajo”, en este
caso los recubrimientos a analizar), electrodos de referencia y el contra electrodo
gue se suele ser de platino [35].
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Figura 18. Esquema de la celda de corrosion utilizada en la prueba.
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4.2.8.6 Pin sobre disco

El ensayo de pin sobre disco consiste en un disco sujeto con prensas que gira
sobre un eje ajustado a un motor, un brazo tipo palanca sujeta el vastago que
sostiene el pin y las cargas para permitir que el pin sea forzado contra el disco
giratorio con una carga controlada. La pista de desgaste en el disco es un circulo,
envolviendo multiples pasos de desgaste sobre el mismo camino. El equipo
contiene un sistema de medicion de fuerza de friccion, como una celda de carga,
que permite determinar el coeficiente de friccibn en cada instante de durante el
deslizamiento [36].

Del experimento se pueden determinar, las etapas del coeficiente de friccion con
respecto a los ciclos, y por tanto la vida util del recubrimiento, el coeficiente de
desgaste en términos de 10° mm®Nm, y por medio de un microscopio, ya sea
Optico o electrénico, se pueden identificar los modos de falla y los mecanismos de
desgaste. Este ultimo ensayo depende de las propiedades estructurales del
recubrimiento y la composicién quimica, las propiedades superficiales y las
propiedades mecanicas tanto del sustrato y la pelicula, como del contrapar.

5. METODOLOGIA

5.1 Preparacion de probetas

El material del sustrato que se utilizo fue un acero AISI 316, la composicion
guimica se muestra en la tabla 8.

Tabla 8. Composicién quimica del acero inoxidable AISI 316l [wt%].

Material %Cr %Ni %Mo %C %Si %Mn
316l 16,0018 10,0014 2,0020 0,0300 1,0000 2,0000

El acero 316l se obtuvo de manera comercial en forma de barra cilindrica de 2,54
cm de diametro la cual se corta y se rectifica para obtener probetas de 0,5 cm de
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espesor. Las probetas fueron cortadas con un torno marca LAOYING modelo
CQ6230, ver figura 19.

Figura 19. Sustrato de acero inoxidable AISI 316l.

5.1.1 Rugosidad

Antes del proceso de deposicion, una vez que se hayan establecido las
dimensiones de las probetas se debe tener en cuenta que la superficie del sustrato
se debe adecuar antes de depositar el material, debido a que de este dependera
en gran medida el desempefio del recubrimiento debido a la adherencia que se
genera en la interface, por esta razon se realiz6 un sanblasting para generar una
buena rugosidad al sustrato, este consistié6 en arrancar material de la superficie
mediante el impacto de las particulas abrasivas impulsadas con flujo de aire
comprimido.

El proceso del sandblasting se llevé a cabo con una pistola sanblast de la marca
CRAFTSMAN con boquilla de ceramica de 3/32 [pulg], la pistola se muestra en la
figura 20.

Figura 20. Pistola de sand blast marca CRAFTSMAN.
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El material abrasivo que se utilizd6 en el proceso de sand blast fue arena de
cuarzo, malla 12 y 16, (ver figura 21), debido a que este material tiende a generar
buena rugosidad en superficies metélicas para el proceso de proyeccion térmica
por llama oxiacetilénica.

Figura 21. Material abrasivo de arena de cuarzo.

Para obtener una rugosidad Optima para generar adherencia entre el sustrato y el
material que se va a depositar se definieron pardmetros como la distancia del
sanblasting la cual fue de 5 [cm] entre la boquilla de la pistola y el sustrato y el
angulo de 45°, ademas se empled una presion de 7 [bar] en aire comprimido, los
tiempos con los que se realizaron las pruebas de sand blasting fue de 2 a 3 [min]
con intervalos de 15 [seq].

La rugosidad que se obtuvo se midié con un perfilbmetro KLA Tencor Alpha Step
D120, (ver figura 22). Este equipo presenta una sonda stylus o aguja con punta de
diamante que permite obtener perfiles con resoluciones que van desde 100 [um]
hasta 10 [A].

Figura 22. Perfilometro KLA Tencor Alpha Step D120.

K1} Yencor D-120

&
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5.1.2 Limpieza de los sustratos

Cada una de las probetas se limpié superficialmente mediante una limpieza con
ultrasonido con un equipo Digital Ultrasonic Cleaner modelo UD50SH — 2L durante
10 [min], se utiliz6 una mezcla de agua y acetona con el fin de eliminar cualquier
impureza como grasa, arena u oxidos presentes en su superficie para obtener una
buena adherencia entre el recubrimiento y el sustrato, ver figura 23.

Figura 23. Equipo de limpieza ultrasdnica.

5.2 Definicién de variables

Las variables que se tuvieron en cuenta para el desarrollo del proyecto fueron las
siguientes:

e Tiempo de precalentamiento: los tiempos de precalentamiento que se
utilizaron fueron de 30 [seg] y 120 [seq].
e Rugosidad del sustrato: las rugosidades fueron de 2 pmy 5 pm.

5.3 PARAMETROS DEL PROCESO DE PROYECCION TERMICA

5.3.1 Equipo para el proceso de proyeccion térmica

La pistola que se utiliz6 para el proceso de proyeccién térmica es de la marca
TERODYN 2000, ver figura 24.
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Figura 24. Pistola de proyeccién térmica TERODYN 2000.

Para la obtencion del recubrimiento se utiliz6 un equipo de proyeccion que es
conocido como TeroDyn 2000, que se caracteriza por ser un buen equipo para
aplicar materiales metalicos, poliméricos y ceramicos en forma de polvo. Para
comenzar el proceso de proyeccion térmica se conectdé cuidadosamente las
mangueras de aire comprimido, oxigeno y acetileno a la pistola, ver figura 25, y
estas a su vez estar conectadas al flujometro y a los tanques de cada gas.

Figura 25. a) Tanques de oxigeno y acetileno, b) Flujémetro.

5.3.2 Distancia de proyeccién

Otro factor muy importante en el proceso de proyeccion térmica es la distancia de
proyeccion entre el sustrato y la boquilla de la pistola ya que si se proyecta a una
distancia muy corta, la flama de la pistola puede calentar demasiado al sustrato y
podria afectar su superficie, ademas, podria generar particulas sin fundir debido al
poco tiempo de residencia de la particula dentro de la llama; sin embargo, con una
distancia lejana al sustrato, las particulas pueden solidificarse antes de entrar en
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contacto con la superficie del sustrato ya que estas presentan un rapido
enfriamiento en la trayectoria hacia el sustrato.

La distancia idonea para el acero inoxidable 316l se encontré en 20 [cm] entre el
sustrato y boquilla, ver figura 26, porque al hacerlo a una distancia mas cercana se
podria afectar la superficie debido al coeficiente de dilatacion térmica y
probablemente aumentar la velocidad de formacion de la capa de o6xido del
sustrato y de acuerdo a lo experimentado se pudo observar que estos fendmenos
mencionados ocasionaban que el recubrimiento se desprendiera. Al proyectar a
una distancia mayor a los 20 [cm], se tiene como resultado una rapida
solidificacion de las particulas proyectadas antes de arribar al sustrato, lo cual
caracterizara un recubrimiento con porosidades y oxidos.

Figura 26. Distancia de proyeccion idonea para el proceso de proyeccion
térmica por llama oxiacetilénica.

5.3.3 Relacién de flujo y presién de los gases de combustion

Una vez conectadas las mangueras flujo de gases y de aire en la parte trasera de
la pistola y el porta sustrato en la distancia idénea, se procedi6 a abrir las valvulas
de los tanques de oxigeno y acetileno con una presion en acetileno de 12 [Psi] y
una presion en oxigeno de 50 [Psi].

La relaciéon que se utilizd en oxigeno fue de 35 [Scfm] (Estandar cubic feet per
minute) y en acetileno fue de 75 [Scfm], ver figura 26; la relacion y la presién que
se utilizd en el proceso de deposicion del recubrimiento de o0xido de aluminio y
oxido de titanio (87%Al0s- 13%TiO,) se piensa que fueron los adecuados ya que
proporcionaban un recubrimiento mas limpio, homogéneo y no habia
desprendimiento del recubrimiento al intentar desprenderlo del sustrato base.
Estos valores se obtuvieron de manera experimental.
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5.4 PROYECCION TERMICA
5.4.1 material de recubrimiento

El material utilizado para el proceso de proyeccion térmica fueron polvos de
tamafio micrométrico de oxido de aluminio y oxido de titanio de la marca comercial
Eutectic — Castolin de la referencia Metaceram 25030 (87%Al,03 - 13%TiOy) y
niquel de la marca comercial Metco 480 NS (95%Ni - 5%Al), ver figura 27; Ambos
constituyentes se mezclaron en una relacion 70/30 en porcentaje en peso
respectivamente en un molino planetario de bolas durante 2 horas para obtener
una mezcla homogénea que se utilizé como alimentacién de proyeccién para
cargar la pistola. La mezcla se realizO a una velocidad de giro de 150 r.p.m
llenando un 50% la jarra. Para mejorar la calidad de los recubrimientos
proyectados y reducir problemas de contaminacion, la mezcla se hizo en una
atmosfera al vacio.

Figura 27. Polvos utilizados en el proceso de proyeccion térmica: 87%Al,0; -
13%TiOy, - Niquel (95%Ni - 5%Al).

Una vez revisada la presion, la relacion de los gases de combustién de acetileno y
oxigeno, la distancia, presion de aire y la pistola de proyeccion en funcionamiento
con el material que se va a proyectar, se inicio la deposicion de los recubrimientos
de 6xido de aluminio y oxido de titanio utilizando la técnica de proyeccion térmica
por llama oxiacetilénica con la pistola Terodyn 2000.

Este sistema pertenece al laboratorio de Recubrimientos Duros y Aplicaciones
Industriales- RDAI de la Escuela de Ingenieria de Materiales de la Universidad del
Valle. Las condiciones de proyeccion con las que se realizaron los recubrimientos
estan contenidas en la Tabla 9.

Con el objetivo de conocer su morfologia, distribucion y tamafio de particula se
obtuvieron micrografias SEM con un equipo Jeol neoscope 5000.
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Tabla 9. Condiciones de proyeccion para el recubrimiento.

Composicion Polvos (%wt) 70/30
Presion de Aire (Psi) 40
Presion Oxigeno (Psi) 50

Flujo de Oxigeno (SCFM) 35
Presion Acetileno (Psi) 12
Flujo de Acetileno (SCFM) 75
Distancia (cm) 20

Tipo de llama Reductora
Abertura de la valvula 7,5

Para la realizacion del proceso de proyeccion térmica se siguieron las
recomendaciones especificas del manual del equipo para su correcto
funcionamiento.

5.5 CARACTERIZACION DE LOS RECUBRIMIENTOS

5.5.1 Rugosidad

Para la determinar la rugosidad se empled un rugosimetro de contacto marca
Tesa - Rugosurf 90-G (ver Figura 28) perteneciente a la Facultad de Ingenieria de
la Universidad Autbnoma de Occidente. Este equipo reporta un valor denominado
Ra que consiste en el promedio aritmético de los valores absolutos de las
distancias desde la linea media al perfil.

Figura 28. Rugosimetro de contacto marca Tesa — Rugosurf 90-G.

5.5.2 Espesor del recubrimiento

Esta variable es muy importante en los procesos de proyeccion térmica, debido a
que si el espesor es menor a 200 ym se consideran espesores pequefios, lo cual
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dan como resultado buena adherencia, pero genera una mala protecciéon al
sustrato cuando esta en servicio. Por el contrario espesores mayores a 500 ym se
consideran espesores muy elevados, lo cual pueden garantizar una proteccion
completa al sustrato, sin embargo estos presentan baja adherencia y tienden a
delaminarse.

Para determinar el espesor que se obtuvo en los recubrimientos, se hizo un corte
transversal en el sustrato, para ello se utilizd una cortadora de disco abrasivo, la
cual es utilizada para no generar el desprendimiento del recubrimiento, (ver figura
29). Posteriormente se realiz6 una preparacion metalografica hasta obtener un
acabado tipo espejo, esto con el fin de obtener una superficie ideal para ser
inspeccionadas; finalmente, las superficies se analizaron por medio de
microscopia electronica de barrido (MEB) y se realizaron las medidas.

Figura 29. Cortadora de precision.

5.5.3 Difraccién de rayos X (DRX)

Mediante XRD se caracterizé estructuralmente los recubrimientos, utilizando un
difractometro X Pert Pro X-Ray Difracction System marca Panalytical. El equipo
cuenta con una fuente de cobre Cuk cuya longitud de onda A es 1.5406 A,
utilizando el método de difraccion de haz bragg brentano, con un angulo de 2
grados, un barrido en 26 de 20 a 80°, apertura del colimador primario y paralelo
secundario de 3 mm, monocromador secundario de grafito con filtro de niquel. El
incremento del barrido angular fue de 0.02° y la velocidad 2s/paso.

5.5.4 Espectroscopia Raman

Para conocer los modos vibracionales del recubrimiento de Al,O3 -TiO, y Niquel, y
comprender mejor la composicion del recubrimiento, se utilizé la técnica de
espectroscopia Raman, para ello se utilizO un equipo de la marca THERMO
SCIENTIFIC DRX 2 del grupo de investigacion de electronica flexible de la escuela
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Erick Johnson de ingenieria y ciencia de la computacion de la universidad de
Texas en Dallas, Estados unidos (ver figura 30). La tabla 10 muestra los
parametros utilizados en el ensayo.

Figura 30. Espectrometro Raman marca THERMO SCIENTIFIC DRX 2.

Tabla 10. Parametros utilizados para el ensayo de espectroscopia Raman.

Laser power (Mw) 0,1
Collect exposure time (Seq) 4,0
Preview exposure time (seg) 2,0

Sample exposures 16

Photobleach time (Min) 3
Objetive 10x

5.5.5 Espectroscopia electronica de barrido — Espectroscopia de energia
dispersiva (SEM - EDS)

Para conocer la morfologia superficial y espesor del recubrimiento y la formacion
de productos de desgaste, relacionando asi los efectos mecanicos y tribologicos
presentes en las pruebas de Rayado Dinamico y Ball on Disc, se utilizd la técnica
de microscopia electrénica de barrido (SEM) De la misma manera, se determind la
composicion quimica del recubrimiento a través de la técnica de Espectroscopia
de Energia Dispersiva (EDS). Las pruebas de Microscopia Electrénica de Barrido
se realizaron en un Equipo JEOL Modelo NeoScope JSM- 6480 LV y las de
Espectroscopia de Energia Dispersiva en un equipo EDS OXFORD INSTRUMENT
INCA Penta FET x3 modelo 7573, (ver figura 31).
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Figura 31. Equipo de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) vy
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS).

5.5.6 Pin sobre disco

Para el estudio Del coeficiente de friccion se empled el ensayo de “Pin sobre
disco”, utilizando un tribdmetro de marca Nanovea tribometer 1 (ver Figura 32)
perteneciente al SENA Tecnoparque Nodo Cali. Las condiciones del ensayo se
reportan en la Tabla 11.

Figura 32. Tribémetro marca Nanovea tribometer 1 perteneciente al SENA
Tecnoparque Nodo Cali.

Tabla 11. Parametros utilizados para el ensayo de pin sobre disco.

Contrapar Carburo de tungsteno
Velocidad (cm/s) 10
Distancia (Ciclos) 20000

Carga (N) 20

Radio (mm) 6
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5.5.8 Potenciostato — Galvanostato

Con el fin de evaluar la resistencia a la corrosion, se hallé la velocidad de
corrosion en MPY (milésimas de pulgada por afio) por medio de curvas Tafel,
utilizando un sistema Potenciostato Galvanostato PG-TEKCORR 4.1 USB (Figura
33). Para obtener las curvas potenciodindmicas se aplica un potencial eléctrico
variable, al electrodo de trabajo y al electrodo de referencia, generando un paso
de una corriente entre la muestra y el contraelectrodo.

Figura 33. A) Potenciostato — Galvanostato, B) Montaje Experimental del
ensayo.

Electrodo de

? Contraelectrod:
referencia Az /AgC Conaserneg

POTENTIOSTAT - GALVANOSTAT
PG-TENCORR 4.1 USB

Y o

T-u-a.m
SN e
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5.5.9 Curvas de polarizaciéon — Tafel

Mediante este ensayo se determiné el potencial de corrosion Ecorr y la intensidad
de corriente Icorr; esta Ultima variable tiene dependencia directa con la velocidad
de corrosién. Para ello se realizd una extrapolacion de las pendientes Tafel. De
acuerdo a la norma ASTM G5 se obtuvieron las curvas de polarizacion
potenciodindmicas. En la Tabla 12 se presentan las condiciones de este ensayo.

Tabla 12. Parametros utilizados para el ensayo de Corrosion.

Solucion Salmuera - (NaCl 3.5% + H,0)
Electrodo de referencia Ag / AgCl
Contraelectrodo Grafito
Temperatura Ambiente
PH 7
Area (cm?) 1
Velocidad (mV/seq) 1
Direccion Catoddica
Barrido de voltaje (mV) -400 a 900
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6. ANALISISY RESULTADOS

6.1 Caracterizacién morfologica de los polvos

La figura 34 muestra las Micrografias SEM de la mezcla del polvo de 6xido de
aluminio — Oxido de Titanio (87% Al,O3.13% TiO;) y Niquel (95 %Ni — 5% Al) que
se utilizé como materia prima para proyectar el recubrimiento sobre el acero 316,
el Niquel presenta una morfologia esférica, la distribucién y el tamafio de particula
es de 52,19 + 47,42 um, el cual se encuentra dentro del rango que especifica la
ficha técnica que es de (90 + 45 uym) [37]. El polvo de Al,O3 . TiO, presenta una
morfologia angular tipica de un material duro y fragil después de un proceso de
trituracion y molienda, la distribucion y el tamafio de particula fue de 38,42 + 15,84
pum, el cual se encuentra dentro del rango que especifica la ficha técnica (45 £ 5
pm) [38]. el tiempo de permanencia de las particulas dentro la llama y la
morfologia son muy importantes en el proceso de proyeccion térmica, al tener
poco tiempo de permanencia dentro de la llama y una morfologia angular, la
energia con la que llega al sustrato no es suficiente para que se adhiera al
sustrato, generando problemas de adhesion y delaminacion [39]. El Niquel permite
reducir esos problemas debido a su ductilidad y mejora la cohesion del
recubrimiento, siendo esta la causa principal para generar la mezcla del polvo de
Al,O3 - TiO, y Niquel, actuando como una matriz. La tabla 13 muestra el andlisis
EDS de la mezcla del polvo de 6xido de aluminio — Oxido de Titanio (87% Al,Os3 .
13% TiO,) y Niquel (95 %Ni — 5% Al).

Figura 34. Micrografias SEM de la mezcla del polvo de 6xido de aluminio —
Oxido de Titanio (87% Al;03 - 13% TiO,) y Niquel (95 %Ni — 5% Al).
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Tabla 13. Espectro EDS de la mezcla del polvo de Al;O3 — TiO;, (87% Al,O3 -
13% TiOy) y Niquel (95 %Ni — 5% Al).

Espectro O Al Ti Ni Total
1 6.78 | 0.65 | 92.57 | 100.00
2 6.20 93.80 | 100.00
3 51.59 | 47.14 | 1.27 100.00
4 34.86 | 61.29 | 3.85 100.00
5 48.87 | 49.41 | 1.73 100.00
6 52.44 | 47.05 | 0.51 100.00

6.2 Caracterizacion morfologica de los recubrimientos de Al203 -TiO2 y
Niquel.

Las figuras 35 y 36 muestran la superficie de los recubrimientos de Al,O3 .TiO, vy
Niquel depositados, donde el recubrimiento se forma a partir de gotas (splats)
fundidas y semi-fundidas (circulos amarillos) tipicos de esta técnica para dar forma
al recubrimiento. Por otro lado, las imagenes muestran aglomeracion de particulas
de niquel con el polvo de Al,O3 .TiO; (circulos rojos) dispersos en la superficie del
recubrimiento de forma homogénea, lo cual muestra como resultado buena
cohesién y adherencia con el sustrato.

Figura 35. Micrografias SEM de los recubrimientos de Al203 - TiO2 y Niquel
obtenidos a tiempos de precalentamiento de 120 segundos y 2 ym y 120
segundos y 5 um: A) 100X, B) 500X, C) 2000X.

54



Figura 36. Micrografias SEM de los recubrimientos de Al203 - TiO2 y Niquel
obtenidos a tiempos de precalentamiento de 30 segundos y 2 pm y 30
segundos y 5 um: A) 100X, B) 500X, C) 2000X.

6.2.1 Espesor

Se determinaron los espesores de los recubrimientos por medio de las secciones
transversales, la figura 37 y 38 muestran los espesores que se obtuvo de las
muestras, la tabla 14 reporta los datos obtenidos.

Las figuras 37 (A) y (B) muestra que los recubrimientos presentan en gran
proporcion una estructura con mayor grado de compactacion, formada por
particulas que estan fundidas en mayor proporcion y con bajo contenido de
porosidad.

Figura 37. Espesores obtenidos de los recubrimientos. A) Tiempo de
precalentamiento: 120 seg, Rugosidad: 2 um, B) Tiempo de
precalentamiento: 120 seg, Rugosidad: 5 pm.
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Con respecto a las figuras 38 (C) y (D), se evidencia una estructura con menor
grado de compactacion. Esto se asocia a la mayor temperatura del sustrato
generada por el tiempo de precalentamiento, que estuvo entre 180°C y 200°C para
las muestras sometidas a 30 segundos y entre 370°C y 400°C para las muestras
sometidas a 120 segundos. Esto hace que las particulas, al impactar con el
sustrato, experimenten una salpicadura conocida como splat, que hace que las
lamelas producidas sean mas regulares y que en consecuencia se generen menos
espacios vacios o poros durante el apilamiento de ellas, caso contrario para la
muestras sometidas a tiempos de precalentamiento de 30 s. Adicionalmente las
particulas a medida que se alejan de la llama, llegan con menor temperatura al
sustrato y por lo tanto, las salpicaduras producidas serdn menores, lo cual se
espera que se produzca una menor rugosidad superficial del recubrimiento.

Figura 38. Espesores obtenidos de los recubrimientos. C) Tiempo de
precalentamiento: 30 seg, Rugosidad: 2 ym, D) Tiempo de precalentamiento:
30 seg, Rugosidad: 5 ym.

Tabla 14. Espesores promedios obtenidos de las muestras.

Muestras 2pum 5 ym
30 Segundos 319 um 354 ym
120 Segundos 480 pm 507 ym

6.3 Rugosidad

La rugosidad se estudi6 con el objeto de comparar el desempefio de los
recubrimientos cuando se sometian a diferentes tiempos de precalentamiento. El
grado de rugosidad de la superficie del sustrato tiene una influencia decisiva sobre
las caracteristicas finales del recubrimiento, asi como frente a la calidad de la
union. Es importante tener presente que una baja rugosidad producird pocos
puntos superficiales donde anclar las particulas del recubrimiento, mientras que
una rugosidad alta dara lugar a crestas y valles, lo que puede producir sombras
que dificulten la continuidad [40]. Para el analisis de la rugosidad se determinaron
los valores promedio (Ra) (ver Tabla 15) y se graficaron los perfiles en la figura 39.
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Figura 39. Perfiles de rugosidad de los recubrimientos en funcién del tiempo
de precalentamiento y la rugosidad respectivamente: A) 120 seg, 2 ym, B)
120 seg, 5 ym, C) 30 seg, 2 ym, D) 30 seg, 5 pm.
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Tabla 15. Rugosidad promedio de los recubrimientos.

Muestras 2 ym 5 pum
30 Segundos 10,334 + 0,15 11,86+ 1,46
120 Segundos 8,032 £0,78 8,552 + 0,28

La figura 39 muestra los perfiles de rugosidad, se observa que los recubrimientos
obtenidos a tiempos de precalentamiento de 120 segundos presentan rugosidades
mas bajas comparados con los obtenidos a tiempos de precalentamiento de 30
segundos; con la figura 37 (A) y (B) y la tabla 15 se atribuye a que la baja
rugosidad superficial del recubrimiento sometido a 120 segundos y rugosidad de 2
Mmy 5 um se debe a que la mayor cantidad de particulas se encuentran fundidas
y semi-fundidas, generando splats mas regulares y por tanto una estructura con
mayor grado de compactacion y con menor cantidad de porosidad.

Por otra parte con la tabla 15 se comprueba que la alta rugosidad superficial del
recubrimiento sometido a 30 segundos y rugosidad de 2 um y 5 ym se deben a la
gran cantidad de particulas que quedaron semi-fundidas y sin fundir, generando
una formacion de splats irregulares al impactar al sustrato, por lo tanto el grado de
compactacion y aplanamiento de las particulas durante la formacion del
recubrimiento se va ver en gran medida afectado; sin embargo, las rugosidades
estudiadas de 2 ym y 5 pm presentaron en todas las muestras buena adherencia y
un buen anclaje mecéanico en la interface de las particulas que conforman el
recubrimiento y el sustrato, esto se atribuye a que no generaron esfuerzos
residuales de tensién que causaran delaminacion del recubrimiento aun cuando el
coeficiente de dilataciéon térmica del recubrimiento (7 x 10° °C*) es menor que el
coeficiente de dilatacion térmica del sustrato (16,02 x 10°°C?*) [41].
Adicionalmente, algunos autores [41] reportan que la deposicion continua de
material en la superficie de una capa de recubrimiento depositada previamente
induce esfuerzos compresivos debajo de la capa de deposito actual. Como el
espesor del recubrimiento aumenta, muchos de los esfuerzos residuales de
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tensién inducidos durante la solidificacion son compensados por esfuerzos
compresivos derivados de este efecto, lo que pudo haber generado un impacto
positivo en la adherencia del recubrimiento [42]. Dado que la fuerza de adhesion
en un recubrimiento depende del enlace entre el recubrimiento y el sustrato, asi
como de la estructura del recubrimiento y que la unién y la microestructura estan
fuertemente influidos por la distribucion de esfuerzos residuales, estos crean
delaminacion de la capa en la interfaz. Sin embargo, los esfuerzos residuales
compresivos en pequefias cantidades inhiben la formacion de grietas a través del
espesor de la capa depositada y mejoran la adhesion [43], lo cual concuerda con
la buena adherencia y baja generacion de esfuerzos residuales generados en los
recubrimientos debido a que no se generaron grietas en las capas de estos.

6.4 Porosidad

El analisis de la porosidad se realizO mediante el analisis de imagenes SEM
siguiendo la norma ASTM E2109-01 [44]. Las figuras 40 y 41 muestran las
imagenes obtenidas de porosidad de los recubrimientos, la tabla 16 y 17 muestra
los resultados de las medidas de porosidad.

Se puede evidenciar una disminucién de la porosidad al aumentar el tiempo de
precalentamiento y la rugosidad del sustrato, La figura 40 muestra el corte
transversal y las caras superiores a 100X obtenidas a tiempos de
precalentamiento de 120 segundos y rugosidades de 2 ym y 5 ym, la cual mostré
un porcentaje de porosidad similar en ambos casos, lo que demuestra que el
recubrimiento presenta baja porosidad

Figura 40. Porosidad de los recubrimientos de Al203 - TiO2 y Niquel a 100X:
A) Corte transversal 120 seg, 2 um, B) Corte transversal 120 seg, 5 um, C)
Cara superior 120 seg, 2 ym, D) Cara superior 120 seg, 5 um.
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Tabla 16. Porosidad promedio de los recubrimientos: A) Corte transversal
120 seg, 2 ym, B) Corte transversal 120 seg, 5 ym, C) Cara superior 120 seg,
2 pym, D) Cara superior 120 seg, 5 um.

Muestras Porosidad (%)
A 4,352
B 4,093
C 4,023
D 5,427

Figura 41. Porosidad de los recubrimientos de Al203 - TiO2 y Niquel a 100X:
A) Corte transversal 30 seg, 2 ym, B) Corte transversal 30 seg, 5 ym, C) Cara
superior 30 seg, 2 ym, D) Cara superior 30 seg, 5 pm.

Tabla 17. Porosidad promedio de los recubrimientos: A) Corte transversal 30
seg, 2 ym, B) Corte transversal 30 seg, 5 ym, C) Cara superior 30 seg, 2 ym,
D) Cara superior 30 seg, 5 um.

Muestras Porosidad (%)
A 8,924
B 6,035
C 6,886
D 6,238

La figura 41 muestra el corte transversal y las caras superiores a 100X obtenidas a
tiempos de precalentamiento de 30 segundos y rugosidades de 2 ym y 5 ym, los
cuales mostraron un porcentaje de porosidad mayor, conservando la misma
relacion de porosidad en ambos casos, demostrando que presentan una porosidad
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mayor a | disminuir el tiempo de precalentamiento, Lo cual concuerda con las
micrografias SEM que muestran que al aumentar el tiempo de precalentamiento
se evidencia una estructura con mayor grado de compactacion y con menos
cantidad de poros. Respecto a lo reportado por la literatura se reporta al alrededor
de 10% a 15% de porosidad en los recubrimientos fabricados por proyeccién
térmica [45], de lo que se espera un buen comportamiento de este recubrimiento
frente a la corrosion y ademas que estos poros no estén interconectados e
impidan la difusion del electrolito al interior del sustrato.

6.5 Difraccion de rayos X

La figura 42 muestra los patrones de difraccion de rayos X para los recubrimientos
de 87% Al,O3 - 13% TiO, y Niquel (95 %Ni — 5% Al) depositados sobre acero 316l.

Figura 42. Difractograma del recubrimiento de 87% Al,O3 - 13% TiO, y Niquel
(95 %Ni — 5% Al).
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El difractograma presenta los picos caracteristicos del niquel (Ni) correspondientes
a la estructura FCC, con grupo espacial Fm3m e intensidades correspondientes a
los planos (111), (200), (222), (220) y (311). Al compararlo con los difractogramas
de la literatura [46], se observa que no presenta cambios en las direcciones
cristalograficas y presenta similitudes en su estructura cristalina. También se
presentan los picos caracteristicos del 6xido de aluminio (Al,O3) correspondientes
a la estructura romboédrica, con grupo espacial R3c e intensidades
correspondientes a los planos (012), (104), (113), (116) y (300), mostrando
similitudes con los difractogramas de la literatura [47]. Y por Uultimo, el
difractrograma presenta los picos caracteristicos del TiO, correspondientes a la
estructura tetragonal, con grupo espacial P42/mnm e intensidades
correspondientes a los planos (300) y (411).
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6.6 Raman

Se realizaron andlisis de espectroscopia Raman para clarificar cuales eran las
fases presentes en la superficie del recubrimiento que no aparecen en difraccion
de rayos X. Como no se detectaron diferencias entre las muestras, solo se afiadié
el espectro Raman de uno de los recubrimientos, La figura 43 corresponde a
espectros Raman realizados en 3 puntos distintos (superior-medio-inferior) de la
muestra.

Figura 43. Espectro Raman del recubrimiento de Al,O3 —=TiO, y Niquel.
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El espectro Raman muestra la presencia de las bandas caracteristicas a
intensidades de 0,1 mW, 0,5 mW y 1 mW del 6éxido de aluminio (477.83 cm™)
(398,76 cm™) y a- AlLOs (621,502 cm™) en pequefia cantidad [48], sin ser la fase
mayoritaria en esa zona y la presencia de las bandas caracteristicas del 6xido de
titanio (144.20 cm™) y (345,75 cm™) [49], lo cual concuerda con los datos
obtenidos en difracciébn de rayos X (DRX) (Figura 42). Este tipo de materiales
suelen presentar buen comportamiento en condiciones agresivas de servicio, ya
gue poseen una alta resistencia mecanica y térmica. Su extrema dureza, sumada
a las bajas propiedades de friccion y su estabilidad quimica, permiten la utilizacion
de estos recubrimientos en una gran diversidad de aplicaciones y servicios a altas
temperaturas [50], siendo esta la razéon para utilizarlo en aplicaciones como
barreras térmicas.

6.7 Pin sobre disco

La friccion juega un papel importante en un numero significativo de las actividades
diarias y en la mayoria de los procesos industriales. En este tipo de recubrimientos
el estudio de las propiedades tribologicas de la superficie es de gran importancia,
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a fin de evitar que los esfuerzos a los que se encuentren sometidas causen
deformaciones, fisuras y desgaste superficial del acero [51].

La figura 44 (A) muestra el coeficiente de friccidn obtenido del acero 316l. Durante
la primera etapa se da un rompimiento y desgaste de las asperezas, después de
un tiempo de ajuste en la formacion y desprendimiento de las particulas de
desgaste, estas pueden salir o quedarse en la pista generando un incremento en
el coeficiente de friccion; sin embargo entre 7500 y 15000 ciclos ocurre, se
observa una disminucion del coeficiente de friccion, lo cual es asociado a la
trituracion de las particulas, que generan una reduccion de estas y favorece el
deslizamiento del contrapar, con lo que se consigue una disminucion en el
coeficiente de friccion [51], y finalmente después de un periodo estable es posible
que se genere un aumento de la friccion debido a las particulas de desgaste
presentes en el par tribologico.

La figura 44 (B) muestra el coeficiente de fricciébn de los recubrimientos obtenidos
en el ensayo de pin sobre disco. Se evidencia que para los recubrimientos de
Al;O3 . 13% TiO, y Niquel obtenidos a 30 segundos y 2 um, y a 30 segundos y 5
gm hay un incremento en el coeficiente de friccion lo cual es atribuido a la
formacion de las particulas de desgaste, las cuales generaron incrustaciones en el
sustrato, lo que causa un endurecimiento por deformacién plastica que conlleva
finalmente a un incremento de la friccion, caso contrario para los recubrimientos
obtenidos a 120 segundos y 2 ym, y a 120 segundos y 5 ym que presenta una
disminucién en el coeficiente de friccion, lo cual se atribuye a que no se formaron
particulas nuevas (debris), lo que lleva a la generacion de una superficie lisa que
dificulta la incrustacion de nuevas particulas de desgaste, sin embargo en ambos
recubrimientos presentan comportamientos similares de endurecimiento por
deformacion plastica (ver figura 45), también se presentan pequefias zonas con
distintas tonalidades, las cuales estan relacionadas con el sustrato y se hacen mas
notorias por la carga utilizada en el ensayo (20N).

Adicionalmente el coeficiente de friccion del acero muestra que a partir de 12500
ciclos aumenta, mientras que los recubrimientos obtenidos a 120 segundos y 2 ym
y 5 ym a 10000 ciclos disminuyen, lo cual es positivo e indica que los
recubrimientos presentan buena resistencia al desgaste, caso contrario para los
recubrimientos obtenidos a 30 segundos y 2 um y 5 ym que muestran que a partir
de 10000 ciclos presentan menor resistencia desgaste.
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Figura 44. Resultados de los coeficientes de friccion: A) Acero 316l, B)
Recubrimientos de Al,03 - 13% TiO, y Niquel.
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Figura 45. Micrografias de las pistas de desgaste a 10X de los
recubrimientos de AI203 - 13% TiO2 y Niquel a 20N.

6.8 Curvas de polarizacion Tafel

La Figura 46 muestra las curvas de polarizacion Tafel del sustrato de acero 316l y
de los recubrimientos de Al,O3.13% TiO, y Niquel obtenidos a 30 segundos y 2
pm, 30 segundos y 5 um, 120 segundos y 2 um y a 120 segundos y 5 um antes de
someterlos a la rampa de calentamiento.

63



Figura 46. Curvas de pendientes Tafel.
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DEMSIDAD DECORRIENTE

La tabla 18 muestra los resultados obtenidos del potencial de corrosion (mV), la
densidad de corrosién (WA) y la velocidad de corrosién en MPY.

Tabla 18. Resultados de las curvas de polarizacién Tafel.

Muestras Ecorr (mV) | Icorr (pA) | Vcorr (MPY)

Acero 316l -177,30 0,047 0,24
Tp.120 s, Rug. 5 ym -249,06 1,960 1,01
Tp.120 s, Rug. 2 ym -271,60 6,260 3,21
Tp.30 s, Rug. 5 ym -295,69 14,660 7.53
Tp.30 s, Rug. 2 um -353,36 24,150 12,41

La tabla 18 muestra que la corriente de corrosion del sustrato es baja, con un valor
de 0,047 pA, lo cual es predecible debido a la composicién quimica del acero y su
gran resistencia que tiene frente a la corrosion; los recubrimientos obtenidos a 120
segundos y 2 um y a 120 segundos y 5 ym presentan una corriente de corrosion
mucho mas baja y los potenciales tienden a ser mas positivos que los
recubrimientos obtenidos a 30 segundos 'y 2 ym y a 30 segundos y 5 uym, esto es
debido a que la baja porosidad (4,352% - 4,093% respectivamente) que estos
tienen dificultan el acceso para que el electrolito penetre el interior y genere
fenbmenos de corrosién [51], mostrando una mejor resistencia a la corrosion
comparado con los obtenidos a 30 segundosy 2 um y a 30 segundos y 5 um que
presentan un porcentaje de porosidad de 8,924% y 6,035% respectivamente.
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También se logra evidenciar en la figura 46 que las curvas obtenidas a 30
segundos y 2 ym y a 30 segundos y 5 um en la region anddica y catodica
presentan un incremento de ruido, lo cual se atribuye al incremento de la
porosidad que tiene el recubrimiento.

6.9 Rampa de calentamiento

Buscando estudiar el comportamiento que tienen los recubrimientos sobre el
sustrato a altas temperaturas y ver el desempefio de estos para su aplicacion en
barreras térmicas, las muestras fueron sometidas a una rampa de calentamiento,
los ensayos se realizaron en un horno de resistencias eléctricas, las cuales fueron
llevadas a 500°C y 800°C y se mantuvieron durante 6 horas, posteriormente se
analizé el comportamiento de la porosidad y su comportamiento frente a la
corrosion, la figura 47 muestra una representacion de la rampa de calentamiento
realizada a los recubrimientos.

Figura 47. Etapas de la rampa de calentamiento realizado a los
recubrimientos de 500°C y 800°C.
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6.9.1 Curvas de polarizaciéon de los recubrimientos sometidos a 500°C.

La figura 48 muestra las curvas de polarizacion Tafel de los recubrimientos de
Al,O3.TiO, y Niquel sometidos a 500°C, La tabla 19 muestra los resultados
obtenidos del potencial de corrosion (mV), la densidad de corrosién (pA) y la
velocidad de corrosion en MPY de los recubrimientos a 500°C.
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Figura 48. Curvas de polarizacion Tafel de los recubrimientos sometidos a
500°C.
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Tabla 19. Resultados de las curvas de polarizacion Tafel a 500°C.

Muestras Ecorr (mV) | Icorr (MA) | Vcorr (MPY)
Tp.120 s, Rug. 5 ym -257,02 1,26 0,32
Tp.120 s, Rug. 2 ym -270,07 1,28 0,44
Tp.30 s, Rug. 5 um -309,54 1,33 4,20
Tp.30 s, Rug. 2 ym -384,19 1,99 5,34

La figura 48 revela que al incrementar la temperatura a 500°C se sigue
observando un comportamiento muy similar a la figura 46, los recubrimientos
obtenidos a 120 segundos y 2 um y a 120 segundos y 5 um muestran un
comportamiento mas noble debido que presentan una corriente de corrosiébn mas
baja y los potenciales tienden a ser mas positivos [52] que los recubrimientos
obtenidos a 30 segundos y 2 ym y a 30 segundos y 5 um, lo cual es atribuido a
gue presentan menor porosidad. Para comprobar los datos obtenidos y el analisis
gue se hizo anteriormente, se evaluo la porosidad de los recubrimientos obtenidos
a 500°C, La figura 49 muestra las imagenes de los recubrimientos obtenidos a
500°C, la tabla 20 muestra la porosidad promedio de los recubrimientos obtenidos
a 500°C.
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Figura 49. Porosidad de los recubrimientos de Al,O3 — TiO, y Niguel a 100X
sometidos a 500 °C: A) Cara superior 120 seg, 2 um, B) Cara superior 120
seg, 5 ym, C) Cara superior 30 seg, 2 ym, D) Cara superior 30 seg, 5 pm.
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Tabla 20. Porosidad promedio de los recubrimientos sometidos a 500 °C: A)
Cara superior 120 seg, 2 ym, B) Cara superior 120 seg, 5 ym, C) Cara
superior 30 seg, 2 ym, D) Cara superior 30 seg, 5 ym.

Muestras Porosidad (%)
A 4,570
B 4,763
C 7,151
D 9,300

La tabla 20 muestra que las medidas obtenidas del porcentaje del porcentaje (%)
de porosidad son similares a la tabla 16 y 17 y concuerda con el andlisis realizado
en las curvas de polarizacion, lo cual es positivo e indica que los recubrimientos
obtenidos a 120 segundos y 2 um y a 120 segundos y 5 ym presentan un buen
comportamiento a 500°C.

6.8.2 Curvas de polarizacion de los recubrimientos sometidos a 800°C.

La figura 50 muestra las curvas de polarizacion Tafel de los recubrimientos de
Al,O3 TiO; y Niquel sometidos a 800°C, La tabla 21 muestra los resultados
obtenidos del potencial de corrosion (mV), la densidad de corrosion (pA) y la
velocidad de corrosién en MPY y de los recubrimientos a 800°C.
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Figura 50. Curvas de polarizacion Tafel de los recubrimientos sometidos a
800°C.
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Tabla 21. Resultados de las curvas de polarizacién Tafel a 800°C.

Muestras Ecorr (mV) | Icorr (uA) | Vcorr (MPY)
Tp.120 s, Rug. 5 ym -333,50 4,27 2,19
Tp.120 s, Rug. 2 ym -345,12 4,03 2,07
Tp.30 s, Rug. 5 um -391,18 6,38 3,51
Tp.30 s, Rug. 2 ym -354,34 7,09 3,64

La figura 50 revela que al incrementar la temperatura a 800°C los recubrimientos
presentan un comportamiento similar, se sigue observando que los recubrimientos
obtenidos a 120 segundos y 2 um y a 120 segundos y 5 ym presentan un
comportamiento mas noble debido a que presentan una corriente de corrosion
mas baja y los potenciales tienden a ser mas positivos [53] que los recubrimientos
obtenidos a 30 segundos y 2 um y a 30 segundos y 5 ym; sin embargo, al
compararlo con los obtenidos a 500°C, muestran potenciales de corrosion mas
negativos y corrientes de corrosibn mas altas, ademas de que muestran mayores
velocidades de corrosion, lo que conlleva a una menor resistencia a la corrosion,
La figura 51 muestra las imagenes de los recubrimientos obtenidos a 800°C, la
tabla 22 muestra la porosidad promedio de los recubrimientos obtenidos a 800°C.
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Figura 51. Porosidad de los recubrimientos de Al203 — TiO2 y Niguel a 100X
sometidos a 800 °C: A) Cara superior 120 seg, 2 ym, B) Cara superior 120
seg, 5 ym, C) Cara superior 30 seg, 2 ym, D) Cara superior 30 seg, 5 pm.
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Tabla 22. Porosidad promedio de los recubrimientos sometidos a 800 °C: A)
Cara superior 120 seg, 2 ym, B) Cara superior 120 seg, 5 ym, C) Cara
superior 30 seg, 2 ym, D) Cara superior 30 seg, 5 ym.

Muestras Porosidad (%)
A 3,796
B 3,323
C 5,510
D 4,940

La tabla 22 muestra que las medidas obtenidas del porcentaje del porcentaje (%)
de porosidad son menores que los reportados en la tabla 16 y 17, lo cual es
atribuido a un aumento del crecimiento de las particulas, que genera una
densificacion del recubrimiento que hace que se ocupen los vacios que
inicialmente se tenian, y finalmente se dé una reduccién de la porosidad; para
atribuir y comprobar lo que se dijo anteriormente, se tomaron micrografias SEM de
los recubrimientos.

La figura 52 muestra las micrografias SEM obtenidas a 500x y 2000x de los
recubrimientos a 120 segundos y 30 segundos para ambas rugosidades, como no
se detectaron diferencias solo se muestra las micrografias de uno de los
recubrimientos.
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Figura 52. Micrografias SEM de los recubrimientos de Al203 - TiO2 y Niquel

obtenidos a 500X y 2000X.
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La figura 52 muestra que los recubrimientos cuando se sometieron a una
temperatura de 800°C se observa un crecimiento de los granos o particulas que
conforman el recubrimiento, los granos se engrosan rodeando los espacios vacios,
por lo que se atribuye la disminucion de la porosidad que muestra la tabla 22.

6.10 Relacién de la velocidad de corrosion y la porosidad

La figura 53 muestran la relacion de la velocidad de corrosion y el efecto de la
porosidad al incrementar la temperatura del sistema recubrimiento-sustrato.

Figura 53. Resultados de la velocidad de corrosiéon y porosidad de los
recubrimientos sometidos a diferentes temperaturas.
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Se evidencia que los recubrimientos obtenidos a tiempos de precalentamiento de
120 segundos y 5 ym y 120 segundos y 2 um a temperatura ambiente, 500°C y
800°C muestran menores velocidades de corrosibn que los recubrimientos
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obtenidos a tiempos de precalentamiento de 30 segundos y 5 um y 30 segundos y
2 um al presentar menor grado de porosidad, lo cual indica que la baja porosidad,
producto de un mayor gradiente de compactacién del recubrimiento, dificulto el
acceso del electrolito lo que genero mejores resistencias frente a la corrosion. Sin
embargo, se observa que a 800°C muestran un aumento en la velocidad de
corrosion. La presencia del niquel en la capa superior del recubrimiento deberia
ocasionar un aumento en la resistencia a la corrosion de los recubrimientos,
puesto que el Ni fundido ayuda a sellar los poros y e impide la difusion del
electrolito [54], sin embargo, no ocurrid y es asociado a la heterogeneidad de la
mezcla del polvo, que aunque ayudo con la adherencia y cohesion del
recubrimiento, no se mostraron mejoras en cuanto a la resistencia a la corrosion.
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7. CONCLUSIONES

Se observo el comportamiento de los recubrimientos obtenidos de los polvos
precursores cuando se variaba el tiempo de precalentamiento y la rugosidad,
correlacionando los resultados obtenidos a través de los ensayos de SEM/EDS,
Difraccion de rayos X, espectroscopia Raman, Perfilometria, Porosidad, Rampa de
calentamiento, Pin sobre disco y corrosion a través de pendientes tafel.

Los parametros utilizados en el sistema Terodyn 2000 permitieron fabricar los
recubrimientos con reproducibilidad, obteniendo recubrimientos de Alimina (Al,O3)
—Titania (TiO2) y Niquel (Ni), presentando buena adherencia y cohesion entre las
particulas.

El ensayo de Difraccion de rayos X permitié corroborar que los recubrimientos
obtenidos por la tecnica de proyeccion termica no presentaron cambios en las
direcciones cristalograficas al compararlo con el material base (mezcla en polvo
Alumina—Titania 87%Al,03 -13%TiO, y Niquel 95%Ni — 5%Al, y presentan
similitudes en su estructura cristalina.

La técnica de espectroscopia Raman, ademas de corroborar los materiales
presentes en el recubrimiento, los cuales concordaban con Difraccion de rayos X;
permiti6 observar los modos vibracionales de las fases presentes en el
recubrimiento, como a- Al,O3 mas conocida como el corindén, que es una fase
estable y aporta buenas propiedades como su alta dureza, resistencia al desgaste,
resistencia al atague quimico, estabilidad térmica y alto punto de fusién.

Se analizaron los espesores de los recubrimientos por medio de micrografias
SEM, donde se logr6 determinar que los recubrimientos obtenidos a 120 segundos
y 5 um y 120 segundos y 2 ym presentaban mayor grado de compactacion
comparado con los recubrimientos obtenidos a 30 segundos y 5 um y 30 segundos
y 2 um, comportamiento que puede ser asociado a la mayor temperatura del
sustrato, haciendo que las particulas al impactar con sustrato, experimenten una
salpicadura conocida como splat, que hacen que las lamelas producidas sean mas
regulares y genere menos porosidad durante el apilamiento de estas.

Se logré obtener buena adherencia con rugosidades de 2 uym, que tedricamente
debi6 de haberse delaminado del sustrato, pues la literatura reporta que la
rugosidad debe ser mayor 5 ym, lo cual es asociado a que los esfuerzos
residuales producidos en las condiciones en las que fueron elaborados los
recubrimientos son de tipo compresivo. Comportamiento que es generado por el
impacto mecéanico de las particulas con el sustrato y enfriamiento secundario del
recubrimiento obtenido.

Se analizé la rugosidad media de los recubrimientos, y se observd que los
recubrimientos obtenidos a tiempos de precalentamiento de 120 segundos y
rugosidad de 2 ym y 5 ym presentaron rugosidades mas bajas comparados con
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los obtenidos a tiempos de precalentamiento de 30 segundos y rugosidad de 2 ym
y 5 ym, comportamiento que es atribuido a que la mayor cantidad de particulas se
encuentran fundidas y semi-fundidas en mayor proporcion, generando splats mas
regulares y con mejor apilamiento, generando una estructura con mayor grado de
compactacion que se corroboraron con micrografias SEM y con menor cantidad de
porosidad, que fueron de (4,352% - 4,093%) y (8,924% - 6,035%)
respectivamente.

Se realiz6 el ensayo de pin sobre disco, y se observo que el coeficiente de friccion
del acero a partir de 12500 ciclos aumenta, mientras que los recubrimientos
obtenidos a 120 segundos de 2 ym y 5 um a partir de 10000 ciclos disminuyen, lo
cual es positivo e indica que los recubrimientos presentan buena resistencia al
desgaste, caso contrario para los recubrimientos obtenidos a 30 segundos de 2
Mmy 5 um que muestran que a partir de 10000 ciclos presentan menor resistencia
desgaste.

Se realiz el ensayo de corrosion para los recubrimientos obtenidos a temperatura
ambiente y los que se sometieron a la rampa de calentamiento de 500°C Y 800°C,
y se logré determinar que los recubrimientos obtenidos a 120 segundos de 2 um y
5 ym presentan una corriente de corrosion mucho mas baja y los potenciales
tienden a ser mas positivos que los recubrimientos obtenidos a 30 segundos y 2
pm y a 30 segundos y 5 um; comportamiento que es asociado a la baja porosidad
mencionada anteriormente. También se observdO que el sustrato tiene un
comportamiento mas favorable frente a la resistencia a la corrosion que los
depositados, y es atribuido a que la porosidad presente en los recubrimientos
incrementa sitios potenciales que dan lugar a mecanismos que generan
fenomenos de corrosion.
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8. PERSPECTIVA

Realizar un estudio con rugosidades menores a 5 ym con las mismas condiciones
que se utilizaron en los demas recubrimientos, variando el tipo de sustrato, esto
con el fin de determinar si fue el acero que presento mayor afinidad, de tal manera
que 2 um fueron suficientes para generar un buen anclaje mecénico, o si se
genera buena adherencia al trabajar en conjunto con el tiempo de
precalentamiento.

Realizar un estudio de dureza a los recubrimientos de Alumina-Titania y niquel,
esto con el fin de hacer un analisis y determinar si la baja porosidad y un mayor
grado de compactacion es generada por particulas que quedaron fundidas y
semifundidas en mayor proporcion.

Obtener recubrimientos con mayor tiempo de deposicion, esto con el fin de
encontrar un tiempo Optimo que permita aumentar las propiedades mecanicas,
térmicas, triboldgicas sin generar delaminacion y buena adherencia.
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