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RESUMEN

En el presente trabajo se estudia el efecto en las propiedades mecanicas y
tribologicas de un sistema auto lubricante ferroso producido por metalurgia de polvos
cuyo proceso de impregnacion de la fase lubricante, el cual para el presente estudio

fue grafito, se realiza comprimiendo el cuerpo verde y previo a la etapa de sinterizado.

La hipotesis es que el grafito en los poros causara una cementacion in situ durante la
sinterizacién que reducira la tasa de desgaste y el coeficiente de roce en seco del
material. El objetivo es estudiar el efecto que esto tiene en el coeficiente de friccion y

su evolucién en el tiempo en contraste a muestras de referencia.

Se produjeron 3 tipos de muestras, rutas 1, 2 y 3. Ruta 1 representa el estudio
principal, mientras que ruta 2 equivale al estandar industrial y ruta 3 es una variante.
Las muestras de la ruta 1 fueron compactadas a 200 MPa, impregnadas por filtracion
de la pasta de grafito en poros aplicando 600 MPa sobre la pasta contra el cuerpo
verde, y posteriormente sinterizadas a 1100°C. Las demas muestras fueron
compactadas a 600 MPa para ruta 2 y a 200 MPa para ruta 3, sinterizadas a 1100°C

y finalmente impregnadas a 600 MPa.

La microestructura se caracteriz6 mediante microscopia oéptica y microscopia
electronica de barrido. Se determind la micro dureza Vickers antes y se realizé la
caracterizacion tribolégica en un tribémetro universal utilizando una configuracion de

deslizamiento en seco con una geometria ball on flat reciprocante.

La cementacién de la muestra de la ruta principal produce granos de perlita hasta los

1030 micrones de profundidad y muestra una porosidad inferior a la muestra



compactada a 200 MPa antes de la impregnacion, y superior a la compactada a 600

MPa antes de la impregnacion.

Las muestras de la ruta 1 mostraron mayor dureza, coeficiente de friccion estable y
por debajo de 0.25. Las muestras de la ruta 2 tuvieron la menor dureza y las muestras
de la ruta 3 registraron una levemente superior a la anterior. Las 2 muestras de
referencia parten con menor coeficiente de friccion, y las muestras de la ruta 2
eventualmente superan a las de la ruta 1. La muestra compactada a 600 MPa termina
su régimen de lubricacion antes, a pesar de ser la que alcanza menor coeficiente de

friccion.

Se concluye que la impregnacion por slurry es tecnologicamente viable, y que la
primera etapa del ensayo esta gobernada por las propiedades mecanicas de la

superficie de las muestras.



ABSTRACT

In the present work, the effect on the mechanical and tribological properties of a self-
lubricating ferrous system produced by powder metallurgy is studied. The process of
impregnation of the lubricant phase which in the present study was graphite was

carried out by compressing the green compact prior to the sintering stage.

The hypothesis is that the graphite within the pores will cause an in situ cementation
during sintering, which will reduce the wear rate and the dry friction coefficient of the
material. The objective is to study the effect of this process on the coefficient of friction

and its evolution over time in contrast to reference samples.

Three types of samples were produced: routes 1, 2, and 3. Route 1 represents the
main study, while route 2 corresponds to the industrial standard and route 3 is a
variant. The samples from route 1 were compacted at 200 MPa, impregnated by
filtration of the graphite paste into the pores by applying 600 MPa on the paste against
the green compact, and subsequently sintered at 1100°C. The remaining samples
were compacted at 600 MPa for route 2 and at 200 MPa for route 3, sintered at

1100°C, and finally impregnated at 600 MPa.

The microstructure was characterized by optical microscopy and scanning electron
microscopy (SEM). Vickers microhardness was determined prior to tribological testing,
which was carried out in a universal tribometer using a dry sliding configuration with a

reciprocating ball-on-flat geometry.

The cementation of the main route sample produced pearlite grains up to 1030
microns deep and exhibited a porosity lower than that of the sample compacted at 200
MPa before impregnation, but higher than that of the one compacted at 600 MPa

before impregnation.



The route 1 samples showed higher hardness, a stable friction coefficient, and values
below 0.25. Route 2 samples exhibited the lowest hardness, while route 3 samples
registered slightly higher values. Both reference samples initially presented lower
friction coefficients, and route 2 samples eventually surpassed those of route 1. The
sample compacted at 600 MPa reached the end of its lubrication regime earlier,

despite achieving the lowest friction coefficient.

It is concluded that slurry impregnation is technologically feasible, and that the initial

stage of the test is governed by the mechanical properties of the sample surfaces.
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CAPITULO 1 - INTRODUCCION

El uso responsable y eficiente de la energia es un vértice que determina el nivel de
progreso que tenemos como civilizacion y nuestra capacidad para cuidar el planeta,
ambos con impacto directo en la sociedad al punto de motivar 3 de los objetivos
declarados el 25 de septiembre de 2015 por Naciones Unidas para la agenda 2030.
Concretamente, se aborda la dependencia de combustibles fosiles y la eficiencia
actual en los sistemas de transporte, manufactura, produccion de energia y urbano

residencial [1].

Analisis cuantitativos al consumo energético mundial determinaron que, en total, un
23% de este es producto de fenémenos tribolégicos, es decir, aquellos derivados del
movimiento relativo entre 2 superficies [2], donde un 20% es calor derivado de la
friccion y un 3% por remanufactura derivada del desgaste. En este contexto, se
propone la implementacion de ingenieria de superficies, materiales y lubricacion como
paradigma de abordaje a estos problemas, estimando a corto plazo (8 a 10 afios) una
reduccion de pérdidas de energia en transporte del 25%, en generacion de energia
un 20%, y en mineria un 15%, con una reduccion en las emanaciones de CO2 de 1640
Mt [3], [4]. A mediano y largo plazo se espera que los efectos se dupliquen o tripliquen,
lo que valida e incentiva los esfuerzos en contribuir al desarrollo de estas soluciones

en sus diversas aristas.

Soluciones tribolégicas van desde materiales resistentes al desgaste, a sustancias
lubricantes que reducen la friccidon y el desgaste. Actualmente la lubricacion liquida
(hidrodinamica) es predilecta. Una capa de fluido separa efectivamente ambas
superficies en movimiento relativo [5]. Esta se ve en uso civil e industrial. Sin embargo,

en condiciones severas de operacion del sistema, como con temperaturas, presiones
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o radiacién extrema, o cuando el sistema de trabajo es particularmente sensible a la
contaminacién, como en la industria alimenticia, farmacéutica u 6ptica, los lubricantes

sélidos suelen ser mas adecuados [6].

Los lubricantes sélidos son sustancias con baja resistencia al cizalle, alta resistencia
al desgaste y buena adherencia [7]. Estos se clasifican en inorganicos, metalicos,
poliméricos y de uso en alta temperatura, y pueden usarse en varios formatos; polvos
libres, polvo disperso en aceite, o integrados en la matriz del equipo. Funcionan
nivelando los valles y picos en las asperezas de la superficie mientras permanece
adherido a esta, alcanzando una lubricacion seca y limpia, resistencia a la

contaminacion, corrosion y un amplio rango de temperaturas de operacion [8].

Para operar en la interfaz entre las 2 superficies de interés el lubricante debe ingresar
en un momento adecuado. Esto frecuentemente impone restricciones en la instalaciéon
del sistema mecanico, y, al consumirse, se ha de repetir el proceso de deposicioén, lo
cual significa detencibn de maquinarias y potencialmente intervenciones a la
infraestructura de turno [9]. Para enfrentar esta limitante, cuando el servicio lo amerita,
se requiere de un sistema de suministro perpetuo, denominado tecnologia auto

lubricante.

En los sistemas auto lubricantes, la fase lubricante reposa fisicamente dentro de la
matriz y es extraida gradualmente en funcién del uso y sistema triboldgico,

presuntamente, por deformacion plastica de las cavidades reservarias [10].

13



Hay 3 vias principales para conseguir auto lubricacién [11];
» Formacion de la fase lubricante in-situ, la cual es funcién de reacciones
metalurgicas durante la produccién de la matriz.
> Implementacién de la fase lubricante como refuerzo de la matriz en el
proceso de produccion de la matriz.
> Impregnacién de un sustrato poroso, donde se deposita la fase lubricante

en la superficie de los poros abiertos de la matriz.

De estas opciones, la impregnacion de sustrato poroso destaca por permitir un estudio
separado de las propiedades de la matriz y de la fase lubricante, y también, favorece
el control de la disposicion de la fase lubricante en superficie de forma agndstica a la
composicién y microestructura de la matriz, evitando la precipitacion de fases no
deseadas durante el sinterizado o una sinterizacion dificultada por la distribucion de

la fase lubricante en la matriz [12].

En materiales autolubricantes ferrosos es comun encontrar coeficientes de friccion
entre 0.04 y 0.2 [13], y se ha encontrado que el régimen de lubricacion termina al
perderse el acceso al lubricante (poros cerrados plasticamente) en lugar de acabarse
el lubricante [10], [14]. Adicionalmente, se ha documentado que una mayor porosidad
se correlaciona con mayor resistencia al rayado y un régimen de lubricidad
prolongado, debido a un mayor suministro de lubricante disponible en el tiempo, sin
embargo, menor porosidad se correlaciona con mayor resistencia al desgaste debido

a las propiedades mecanicas del material [14].

De la literatura se extrapola que al realizar el proceso de impregnacién con grafito en
un cuerpo verde ferroso y posteriormente sinterizarlo es esperable un grado de
cementacion alrededor de los poros superficiales conservando suficiente lubricante
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como para obtener un coeficiente de friccion inferior a 0.2. La cementacion local
aumentaria la resistencia mecanica en la superficie, pudiendo obtener mayor
resistencia al desgaste y un régimen de lubricacion extendido. En la figura 1 se
muestra el cambio propuesto aplicado al flujo de produccidn de materiales

autolubricantes impregnados al vacio.

FIGURA 1 Diagramas de flujo de manufactura de materiales porosos autolubricantes
producidos por impregnacién. Comparacion entre impregnacion en vacio y ruta propuesta
[autor].

RUTA DE IMPREGNACION POR VACIO :

SINTERIZACION IMPREGNACION
MEZCLADO t = ‘ COMPAGTACION | =p ‘ l = ‘ \

400-600 MPa 900-1100°C N Ciclos

WWWW

RUTA DE IMPREGNACION PROPUESTA :

COMPACTACION IMPREGNACION SINTERIZACION
MEZCLADO I => ‘ ‘

400-600 MPa = ‘ 400-600 MPa 900-1100°C

WWWW

Actualmente la impregnacion de un sustrato poroso aplicado a materiales ferrosos
producidos por metalurgia de polvos se realiza aplicando vacio a las piezas a
impregnar, mientras estas estan sumergidas en una suspension del lubricante en
acetona [14]. Alternativamente, se emplea lubricante sélido como aditivo en aceites

al impregnar piezas porosas [15].

Al impregnar con vacio surgen problemas técnicos, como la volatilizacion de la
acetona o alcohol como medio de impregnacion, la cual condensa dentro de la bomba
de vacio formando una emulsién con el aceite lubricante lo que disminuye la eficiencia
de la bomba o directamente lleva a falla. Por otro lado, la literatura reporta
impregnacion de lubricantes soélidos sin vacio y con aceite como medio para disulfuro

de molibdeno, el cual tiene reacciones indeseadas con el hierro a elevadas
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temperaturas. Por lo tanto, el objetivo de este trabajo es desarrollar un proceso simple
y escalable de impregnacién con grafito para aceros que sea amigable con la

infraestructura donde se aplique y donde la fase lubricante sea unicamente en seco.
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CAPITULO 2 - HIPOTESIS Y OBJETIVOS

Este trabajo estudia el efecto en el coeficiente de roce que tiene realizar un proceso
de impregnacion de lubricante en una matriz porosa en la cual hay sinergia
metalurgica entre ambas partes. En otras instancias se afronta el problema de sellado
de poros eligiendo una matriz con una dureza base elevada o directamente se asume

como una variable limitante.

2.1 - Hipotesis

La impregnacion de probetas de hierro poroso previamente a la sinterizacion de éstas
incrementara la dureza de la probeta localmente en los poros por difusion del
lubricante en la matriz, resultando en un incremento de la dureza superficial de la
probeta y una mayor duracion del grafito como lubricante durante ensayos triboldgicos

de deslizamiento en seco.

2.2 - Objetivo Principal

Desarrollar un proceso simple y versatil de impregnacion de lubricante solido para

materiales producidos por metalurgia de polvos.

2.3 - Objetivos Especificos

» Analizar la viabilidad técnica del nuevo proceso de impregnacién por pastas
de grafito.

> Estudiar el efecto de la cementacién en poros sobre el coeficiente de
friccion de hierro sinterizado al ser impregnado con grafito previamente al

sinterizado.

17



CAPITULO 3 - REVISION DE LITERATURA

Esta seccidn brinda una revision general de conceptos claves utiles para un mejor
entendimiento de la motivacion y objetivos que se presentan en este trabajo. Primero,
se abordara la metalurgia de polvos como proceso productivo de materiales porosos
y como los poros determinan el comportamiento general del material. Después, se
explorara el fendmeno auto lubricacion, junto al proceso de impregnacion por slurry
para su produccion. Adicionalmente se contemplara la sinergia metalurgica entre el

hierro y el carbono y sus implicaciones termodinamicas para el estudio.

3.1 - Metalurgia de Polvos y Materiales Porosos

3.1.1 - Porosidad

Los poros son discontinuidades en una matriz, representando el volumen abierto en
un material dado y pueden ser clasificados en porosidades interconectadas o
cerradas. Se suelen representar como un porcentaje y se obtiene sustrayendo de 100
la densidad relativa en porcentaje del material, como se ve en la ecuacion 1 [16].

Porosidad(%) = 100 (1 — pﬁ> Ecuacion 1
0

En la ecuacion, p representa la densidad del material poroso, y po representa la

densidad del material sin poros.

En metalurgia de polvos los poros resultan del espacio entre las particulas tras aplicar
presién y/o temperatura, y se puede controlar su tamafo y distribucién segun el
tamafno de particula de los polvos a usar, su composicidon quimica, presion de
compactacion, tiempo y temperatura de sinterizado [17], [18]. En la figura 2 se
visualiza claramente la influencia de compactar un mismo tipo de polvo con distintas

presiones, donde las zonas oscuras corresponden a los poros.
18



FIGURA 2Imagen SEM de hierro compactado a (a) 100 MPa y (b) 290 MPa [19].

Los poros cerrados se limitan a usos en aislamiento y estructuras estaticas livianas,
mientras que son perjudiciales para el general de las aplicaciones y deben ser
minimizados. Materiales cuya porosidad tiene aplicacion tecnoldgica suelen

producirse por metalurgia de polvos [16], [20].

3.1.2 - Produccion de materiales porosos mediante metalurgia de polvos

La metalurgia de polvos es la ciencia y tecnologia del procesamiento de polvos
metalicos y ceramicos, incluyendo la fabricacion, caracterizaciéon y conversion de los
polvos en componentes de uso ingenieril. Se busca dar forma al polvo mediante
matrices molde y densificar este cuerpo mediante calor y presién hasta tener un

producto final o semiterminado [21].

Dentro del paradigma de la produccion de piezas por metalurgia de polvos, hay
numerosas técnicas para dar con el formado del producto final. Entre estas estan el
prensado isostatico en caliente, prensado en caliente, sinterizacion por plasma, y la
mas simple y usada en la industria, prensado y sinterizado o press and sinter [22],

[23]. La técnica consta de 2 etapas:

» Compactacion: El polvo es vertido en un molde de suficientes propiedades
mecanicas. Los polvos son prensados uniaxialmente con tal presion que sufren

19



deformacion plastica en sus zonas de contacto, anclandose mecanicamente y
logrando un grado de soldadura en frio, cuando la naturaleza de la superficie
de los polvos lo permite. Esto dota al ahora denominado “cuerpo verde”, de
suficiente resistencia mecanica para ser manipulado y pasar a los siguientes
pasos de produccion con bajo riesgo de dafar la pieza [21]. En la figura 3 se
aprecia como las particulas de polvo adquieren mas puntos de contacto en

base a la presion aplicada, asi como 2 cuerpos verde de hierro.

FIGURA 3 Microscopias opticas a x500 de aumento de mismo cuerpo verde de hierro
compactado a (a) 150 MPa, (b) 262.5 MPa, (c) 375 MPa, (d) 487.5 MPa y (e) 600 MPa.
Adicionalmente (f) cuerpos verdes del mismo material [autor].

> Sinterizacion: el cuerpo verde es sometido a temperatura y por accién de
fendbmenos difusivos en las interfases entre las particulas, estas
discontinuidades desaparecen gradualmente formando cuellos de sinterizado

entre particulas que dotan al ahora “cuerpo sinterizado” de continuidad y
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coherencia. La fuerza impulsora detras de este fendmeno es la reduccion de

la energia libre de Gibbs al minimizar la superficie disponible [24]. El proceso

se suele realizar entre el 70 y 90% de la temperatura de fusion del material. En

la figura 4 se ve la formacion de cuellos de sinterizado y superficies suavizadas

por la difusién en funcion de la temperatura.

FIGURA 4 Imagenes SEM de acero inoxidable 316 L sinterizado a (a) 1150°C, (b) 1200°C,

(c) 1250°C y (d) 1300°C [25]
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Tras la sinterizacion, el material ya presenta sus propiedades finales, las cuales son

fuertemente influenciadas por la porosidad remanente [26]. En piezas producidas por

metalurgia de polvos, la porosidad es todo espacio no ocupado por las particulas de

polvo que conforman el cuerpo verde, significando que esta disminuye con la presion

de compactacion. El efecto concreto de esta etapa en la porosidad depende de la
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presion de compactacion junto al tamafo, forma y propiedades mecanicas de las

particulas, asi como al uso de binders, lubricantes y space holders [21].

Para cuantificar directamente la relacion entre la presion y la porosidad, se elaboran
las curvas de presion vs densidad conocidas como curvas de compactacion. En la
figura 5 se muestra la curva de compactacion correspondiente a los polvos utilizados

en este trabajo; polvos de hierro HOGANAS AHC 100.29.

FIGURA 5 Curva de compactaciéon de polvos de hierro lubricado con 0.8% de cera amida,
0.6% de kenolube y 0.8% de estearato de zinc [27].
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La sinterizacion tiene un efecto similar. Al tratarse de reduccién de la energia libre de
Gibbs a través de la destruccion de area superficial, la sinterizacion se ve acelerada
con particulas de menor tamafio [17]. Al tratarse de fendmenos difusivos el tiempo y
temperatura también influyen significativamente, y se expresan en las ecuaciones 2 y

3 [28].
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pme% Ecuacién 2

En la ecuacion 2 p representa la velocidad de densificacion en funcién de la
temperatura (T), donde Q es la energia de activacion para la difusion del carbono en

el hierro y R la constante de los gases ideales.

1—£o<t_n Ecuacién 3
Po

En la ecuacion 3 se expresa que la porosidad decrece con el tiempo (t) dependiendo
de un coeficiente (n) que varia segun el mecanismo de difusién principal. En la figura

6 se muestra la evolucion de los poros durante el sinterizado.

FIGURA 6 Esquema de evolucion gradual de los poros durante la sinterizacion [21].

contact

3.1.4 - Influencia de la porosidad en las propiedades mecanicas y tribolégicas

del material

Los poros afectan directamente las propiedades de los materiales. Al ser
discontinuidades actuan como concentradores de esfuerzos, zonas de nucleacion y

propagacion de grietas [29]. También pueden actuar como reservorios de particulas
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externas y promueven la corrosion [10]. Estos efectos se ven en el desempefio

mecanico y triboldgico de los materiales.

3.1.4.1 - Influencia en propiedades mecanicas

La porosidad de una matriz no ofrece soporte frente a la presion localizada de un
indentador, afectando la macro y micro dureza, resultando en una dureza aparente
distinta a la del material de la matriz. Esto llevé a la ISO a recomendar mediciones en
dureza Vickers para productos producidos por metalurgia de polvos [24]. La porosidad
también detrimenta la resistencia a la fluencia, el médulo de elasticidad y la ductilidad
del material [21].

o =Ka,p™ Ecuacion 4

La ecuacion 4 expone la relacion entre el esfuerzo de fluencia (o) de un material
producido por metalurgia de polvos, su resistencia teérica (oo), su densidad (p), la
cual es directamente influenciada por la porosidad, y constantes de procesamiento y
geometria Ky m [17].

E = E,p* Ecuacién 5

La ecuacion 5 expone la relacion entre el médulo elastico (E) de la nueva pieza, su
modulo a densidad total (Eo), su densidad (p) y una constante (Y) dependiente de la

morfologia y distribucion de los poros [17].

Contrario a los ejemplos anteriores, los ensayos Charpy o 1zod son imprecisos y con
alta variabilidad, escapando de la tendencia lineal y, por tanto, netamente
comparativos y sin uso significativo para disefio de piezas. Modificaciones deben ser
tomadas en cuenta [24]. El mayor impacto se encuentra en la resistencia a la fatiga.
Holmberg et al. encontraron que un aumento en la densidad de 6.8 g/cm3a 7.15 g/cm3

implica un aumento de hasta 4 veces mas ciclos de carga, sin identificar mayor efecto
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con el desgaste superficial [29]. La figura 7 resume el efecto de la porosidad en las

propiedades mecanicas de piezas producidas por metalurgia de polvos.

FIGURA 7 Relacion entre propiedades mecanicas y porosidad de FeNi2Mog s5Co 3 sinterizado
a 1120°C. Adaptado de [17].
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3.1.4.2 - Influencia en propiedades tribolégicas

Aun se encuentra en discusion en qué momento la porosidad es mas perjudicial que
beneficiosa en sistemas disefiados para desgaste [30]. Todos los efectos descritos
previamente afectan la superficie del material y su desempefio tribologico. La
naturaleza discontinua del material a nivel superficial se ve exacerbada con la
porosidad, lo que disminuye el area real de contacto entre superficies, aumentando la
presion en puntos de contacto y por tanto la tasa de desgaste [31]. Deshpande et. al.
Encontraron que la tasa de desgaste crece mostrando una tendencia al
comportamiento exponencial en funcién de la porosidad para muestras de CuWC, con
un aumento drastico entre el 7 y 12 % en porosidad. Sus resultados se ven en la figura

8 [31].
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Por otro lado, se ha encontrado que los poros pueden actuar como acumuladores de
debris, captando particulas abrasivas y siendo llenados hasta aumentar el area real
de contacto, lo que favorece una menor tasa de desgaste [32]. Adicionalmente, el
primer uso comercial que se le encontr6 a las piezas porosas producidas por
pulvimetalurgia fue en sistemas autolubricantes [33]. En estos, los poros actuan como
reservorios de un material lubricante el cual es automaticamente suministrado a la
interfaz triboldgica conforme el material esta en servicio, permitiendo una lubricacion
continua y mas duradera [34]. Se ha reportado que a mayor porosidad hay mas
lubricante disponible en superficie y por tanto aumenta la distancia de deslizamiento

bajo lubricacién [14].

FIGURA 8 Tasa de desgaste de compuestos Cu-W deslizando contra SiC en funcién de su
porosidad y carga en test pin-on-disk. Adaptado de [31].
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3.2 - Lubricacion Sélida
3.2.1 - Friccion

La friccidon es la resistencia al movimiento relativo entre 2 superficies en contacto,
siendo una propiedad de un sistema cuando hay al menos 2 cuerpos en contacto. El
parametro de caracterizacion principal es el coeficiente de friccion (COF) (u), siendo
un parametro adimensional extraido de la division entre la fuerza tangencial (F) y la

carga normal (W), como se indica en la ecuacion 6 [34].

F
u = W Ecuacion 6

Al haber movimiento relativo entre 2 superficies la resistencia al movimiento se debe,
burdamente, a la accion de principalmente 2 fendmenos que trabajan en paralelo;
adhesion y anclaje. La naturaleza y proporcién de cada uno depende del sistema
tribolégico y evoluciona en el tiempo. La primera diferencia clara se ve entre la friccion
que se opone al inicio del movimiento (roce estatico) y aquella que se manifiesta

cuando las superficies ya estan en movimiento (roce dinamico) [35].

Solo con tener una carga normal la fuerza se distribuye en todas las asperidades en
contacto deformandolas hasta que su area real de contacto sea suficiente para que
la relacion “carga normal (W)” sobre “area real (A)” iguale al “esfuerzo de fluencia (o)’

del material, como se sefiala en la ecuacion 7 [35].

Ecuacién 7

w
O_OZI

Tras haberse deformado las primeras capas de la superficie se forman enlaces entre
estas, contribuyendo a la friccidn estatica. Adicionalmente, las asperidades en ambas

superficies pueden acoplarse entre si, formando una barrera mecanica que se opone
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al deslizamiento. Cuando se supera el cizalle necesario para romper o deformar estas
asperidades y la adhesion existente empieza el movimiento entre superficies [36]. Al
ser deformadas las asperidades, se van formando mas puntos de adhesion si el

material y el sistema lo permiten.

Al aumentar la velocidad relativa entre las 2 superficies el area efectiva entre estas
disminuye si se priva de tiempo suficiente al sistema para deformar las asperezas
superficiales, disminuyendo la friccién y siendo esta area, a su vez, funcién de la
carga. Sin embargo, con el aumento de la temperatura del sistema, la superficie
puede experimentar variaciones de volumen que aumentan el area de contacto y por

tanto la friccién [37].

El uso de lubricantes busca reducir esta friccion atacando los mecanismos de

interaccidn entre las superficies y distribuyendo el calor del sistema.

3.2.2 - Lubricacion

El sistema tribolégico, como se describe en la figura 9, consiste en una 1) superficie

de contacto, 2) una superficie de oposicion, 3) una interfase y 4) el ambiente.

FIGURA 9 Sistema triboldgico con sus partes [37].
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La lubricacién consiste en imponer una sustancia con menor resistencia al cizalle que
ambas superficies en la interfase, reduciendo las asperezas en contacto y la
resistencia al cizalle de aquellas uniones que aun quedan. Estas sustancias presentan
baja resistencia al cizalle segun su estado. Para lubricantes liquidos, su viscosidad
determina la resistencia que opondran las laminas infinitesimales que les caracterizan
como fluido, mientras que, para sélidos, es la plasticidad que experimenten en alguna

direccion planar preferencial [36].

3.2.3 - Grafito como lubricante soélido

Los lubricantes solidos son usados cuando los lubricantes liquidos no consiguen
cumplir con los requisitos tecnoldgicos impuestos por las condiciones de operacion.
Los aceites o grasas no pueden ser usados cuando la aplicacién es dificultosa,
presentan problemas de sellado, peso elevado, u otros motivos como las condiciones
ambientales o requerimientos de esterilizacion o limpieza. Para estos casos la
lubricacion sdlida es preferida, tanto por reducir el peso como por simplificar la
lubricacion, implicando que para numerosas operaciones la lubricacion sélida termine

siendo mas econdémica [16].

Los lubricantes sélidos pueden ser sélidos de ordenamiento atémico laminar, metales
ductiles, metales de transicibn con no metales, etc. [38] Para este trabajo se
selecciond grafito como lubricante sélido por su conveniencia tecnoldgica (reaccion

metalurgica con el hierro, no toxicidad) y amplia literatura.

El carbono al enlazarse puede adoptar diversas formas alotrépicas segun su tipo de
hibridacién, pudiendo tomar la estructura sp1 para polimeros e hidrocarburos de
enlace simple, sp? para moléculas de enlace doble y triple, y sp® para estructuras

tridimensionales como el diamante. Cada hibridacion despliega distintos tipos de
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enlace, donde los enlaces o confieren las propiedades mecanicas y los enlaces m las

propiedades eléctricas y opticas [39].

En la figura 10 se muestra el diagrama ternario del carbono en funcion de su

hibridacién, donde se puede ver el rango de cada al6tropo.

FIGURA 10 Diagrama ternario del carbono segun hibridacion [40].
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En la forma de grafito elemental, el carbono se arregla en planos de hibridacion sp2
con estructura cristalina hexagonal y orden A-A, A-B o A-B-C, intercalando entre
enlace simple y doble en el plano, y, por tanto, formando enlaces pi proximos entre si
que levantan una zona de deslocalizacion de electrones por ambos lados del plano.
Esto interactua con los enlaces pi de los planos colindantes por fuerzas débiles de

Van der Waals facilitando el cizalle interplanar [40].

El grafito sirve como lubricante sélido mientras en el sistema tribolégico haya un

minimo, mas no nulo, grado de humedad, la temperatura del sistema no supere los
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450°C, ya que comienza a oxidarse y por tanto se volatiliza, y mientras el nivel de

amortizacion no supere cierto umbral [41].

El deslizamiento induce cizalle en la estructura del grafito. Conforme avanza la
exposicion, el esfuerzo mecanico distorsiona la red cristalina produciendo una
transformacion martensitica en el grafito con ordenamiento A-B a grafito A-A o A-B-C

como se ve en la figura 11 [42].

FIGURA 11 Esquema de transformacion martensitica de (a) grafito A-B a (b) grafito A-A,
seguida de una (c) nucleacién de grafito amorfo y (d) tetragonalizaciéon generalizada [42].
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A causa de la transformacion martensitica, el grafito pierde simetria y se crean nano
cristales de grafito disperso, los cuales con la induccion de defectos en la red propician
la nucleacion de grafito amorfo, el cual ain es en parte sp?. Posteriormente, nuclea y

crece la fase amorfa, y eventualmente nuclea la fase tetragonal, conservando
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clusteres de grafito sp? [43]. La capacidad del grafito de lubricar es directamente

proporcional a la cantidad de grafito sp? disponible.

3.3 - Cementacion

En el presente trabajo se emplean polvos de hierro puro para la matriz de todas las

muestras y para la ruta 1 se someteran a temperatura teniendo carbono en los poros.

La relacion entre la composicion, temperatura y microestructura se plasma en el

diagrama de fases hierro-carbono, ver figura 12.

FIGURA 12 Diagrama de fases metaestable del Hierro - Carbono [44].
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Las muestras seran llevadas a 1100°C a una tasa de 10°C/minuto y se mantendran a

esa temperatura durante 1 hora. Para este ciclo de sinterizacién los efectos difusivos

entre el hierro y el carbono se hacen relevantes por sobre los 900°C al ser donde
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empieza a formarse la austenita para un hierro puro. Esto se debe a que los efectos
difusivos empiezan a manifestarse a 0.5 Try son especialmente fuertes desde los 0.7
Tr. Para el hierro puro 0.5 Tr es 750°C, sin embargo, a esa temperatura el hierro aun
se encuentra en su fase cubica centrada en el cuerpo (ferrita a) en la cual el carbono
tiene una solubilidad maxima del 0.025% en peso. La austenita (ferrita y) por otra
parte, siendo cubica centrada en las caras tiene mas espacios intersticiales en los
que se puede acomodar el carbono, y en ella el carbono alcanza una solubilidad

maxima del 2% en peso a los 1100°C [45].

Para conocer la profundidad tedrica que debiese alcanzar el carbono en el hierro, y
por tanto la microestructura esperada, se deben utilizar la segunda ley de difusion de
Fick que describe la variacion de concentracién de una especie con respecto a la
variacion del tiempo [46], como se ve en la ecuacion 8, donde C es la concentracion,

t el tiempo y x la distancia.

d_C -D dZ_C Ecuacion 8
ct dx?

Al resolver la ecuacion diferencial, se obtiene una expresion dependiente de la funcién
error, profundidad en mm (x), tiempo en segundos (t), concentraciéon a distancia de
interés (Cx), Concentracién de la matriz (Co), concentraciéon superficial (Cs) y

coeficiente de difusion (D), ver ecuacion 9.

X
= erf( ) Ecuacién 9

De esas variables, la unica restante por definir es D, la cual tiene la siguiente forma

descrita en la ecuacién 10 [47].

D =D, e(E_Q) Ecuacion 10
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El coeficiente de difusion (D) depende del coeficiente de difusion a temperatura infinita
(Do) en m?/s, energia de activacion para la difusion (Q) en J/mol, la constante de los

gases (R) en J/molK 'y la temperatura absoluta (T) en K.

Al tratarse de un tratamiento corto y con elevada concentracion de carbono se
consideran los efectos difusivos desde que la rampa ingresa a los 900°C, por lo que
el coeficiente de difusion pasa a su forma integral (1) dependiente del tiempo (t)

reflejada en la ecuacion 11.

t1 t1 _Q
7(t) =f D(t)dt =f Dy exp ( ) dt Ecuacion 11
t0 t0 ° RT(t)

Se determina el valor de 1 de forma numérica con valores de Do = 30.8 mm?/s, Q =
125000 J/mol y R = 8.314 J/molK. Valores obtenidos de la literatura [47]. Esto da un
valor de 4.485e%” m? que al ser reemplazado en la ecuacion 9 da el siguiente perfil

de concentracion a visualizar en la figura 13.

FIGURA 13 Perfil calculado de concentracién de carbono muestra R1 [autor].
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Segun el perfil determinado seria esperable encontrar granos diferenciables de perlita
a una distancia poco superior al milimetro, asi como una completa saturacion de

carbono en forma de perlita y cementita por debajo de los 800 um.
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CAPITULO 4 - METODOLOGIA

El desemperio triboldgico depende del sistema completo que lo compone, incluyendo
influencias externas a los parametros de control como temperatura o humedad. Por
lo tanto, con el fin de obtener datos de referencia representativos durante la
caracterizacion tribolégica de las probetas es que se plantean 3 rutas de produccion

detalladas en la figura 14.

FIGURA 14 Diagrama de flujo de produccién de muestras por 3 rutas [autor].
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La ruta 1 representa el experimento principal de este trabajo, mientras que la ruta 2
actua como referente del modelo estandar en la industria actualmente, y la ruta 3
como una alternativa la cual busca comparar la técnica de sizing respecto a la

propuesta de este trabajo.

4.1 - Produccion de Muestras
4.1.1 - Materiales

Como material para la matriz de las probetas se seleccioné polvo de hierro elemental
de ds0=100.29 um proveido por HOGANAS. Este contiene una pureza del 99.87 %

con las principales impurezas siendo carbono (<0.01%) y oxigeno (0.12%).
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Adicionalmente, el polvo fue tamizado bajo una malla de 75 pym con el fin de asegurar
un facil acceso para el lubricante durante la impregnacion, ya que posee una amplia
distribucion de tamafo de particula, lo que produce poros mas pequefios al haber
polvo mas fino en la superficie. Para el lubricante se seleccion6 polvo de grafito de
dso=1 pym proveido por Nanografi, buscando facilitar una expedita deposicién de
lubricante en la superficie de los poros. La ventaja de esta seleccidén radica en su
simpleza, evitando el ruido de las interacciones entre otros elementos aleantes y

facilitando la difusion del carbono en la red cristalina del hierro.

4.1.2 - Compactacion

Se produjeron 6 probetas cilindricas con diametro de 25.4 mm y altura de 6 mm para
caracterizacion tribologica, y de 10 mm de diametro con 4 mm de altura para el resto
de los ensayos. La compactacion a 200 MPa fue realizada en una prensa manual
uniaxial, mientras que la compactacion y re-compactaciéon a 600 MPa se realiz6 en
una prensa hidraulica con una matriz flotante. Ambas instancias con lubricacién por

estearato de zinc.

4.1.3 - Sinterizacion

La sinterizacion de las muestras fue llevada a cabo en un horno de Hot-Pressing de
marca Advanced Technologies, modelo HP20-4560-20 en modo horno, usando un
flujo continuo de argdén con 5% de hidrogeno en mezcla. Se realiz6 una parada de
homogeneizacion a 300°C durante 30 minutos. Posteriormente, se llega a una
isoterma de 1100°C la cual se mantiene por 1 hora. Todo el proceso se realizé con
una velocidad de calentamiento de 10°C por minuto. El proceso completo se muestra

en la figura 15.
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FIGURA 15 Curva de ciclo de sinterizacion [autor].
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4.1.4 Impregnacion
4.1.4.1 Preparacion del slurry

Se produjeron 5 pastas, desde ahora llamadas slurry, en mezclas de 2, 2.5, 3,35y
4 mL de acetona por cada 1 g de grafito en polvo, esto dentro de un vaso de
precipitados de 50 mL. Todas fueron mezcladas mecanicamente con cuchara
metalica por 1 minuto. El criterio para seleccionar una mezcla fue que retuviera la
facilidad para ser depositada en las muestras en el tiempo que toma impregnar al
menos 3 muestras. Esto quiere decir, que aun se adhiera a la muestra y que no se

seque ni quiebre en el proceso de esparcir (figura 16, paso 5).

4.1.4.2 Impregnacion del slurry

A cada muestra, cuerpos verdes y sinterizados, se les esparcio suficiente slurry para
cubrir toda su superficie con al menos 2 mm de espesor. Fueron puestas en la misma

matriz de acero de diametro de 25.4 mm, lubricado nuevamente, y se aplico una
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presién de 600 MPa. En la figura 16 se presenta un esquema visual del proceso de

impregnacion.

FIGURA 16 Esquema del proceso de impregnacién por slurry [autor]
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Finalizado el proceso de impregnacion, las muestras son llevadas a un desecador y
se aplica vacio hasta alcanzar vacio maximo, y posteriormente se restaura la presion

atmosférica finalizando el proceso. Esto se hace para extraer la acetona remanente.

4.2 - Técnicas de Caracterizacion

4.2.1 - Microscopia 6ptica

Con el fin de estudiar la microestructura, las muestras fueron preparadas
metalograficamente bajo la norma ASTM E3-11, y posteriormente atacadas
quimicamente con nital 3% para ser analizadas con aumento de 100x y 500x en un

microscopio optico Leica DMi8.
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4.2.2 - Microscopia electrénica de barrido

Se empled un microscopio electronico de barrido (SEM) Jeol JSM-6010 plus con el
fin de identificar la porosidad disponible para la impregnacion, la distribucién de
lubricante post impregnacidon y microestructura resultante. La informacién de los
electrones secundarios es usada para estudiar la topografia de superficie, y se utilizé
el detector de electrones retrodispersados para estudiar la distribucion de lubricante

sobre las superficies.

4.2.3 Analisis de imagen

Para analizar la distribucion de poros y lubricante disponible, se utiliza la herramienta
de control de umbral (thresholding) en el software Image J®, con el fin de contrastar
las fases presentes. En la figura 17 (b) se indica como acceder al threshold una vez
abierta la imagen a analizar. Se seleccioné un valor para el limite inferior de brillo
(brightness) en la vecindad de la pronunciacion de la curva en el histograma (figura

17 (c)) por reflejar, a criterio, la porosidad para cada imagen SEM tratada.
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FIGURA 17 Indicaciones para ajustar threshold para determinacion de porosidad en
programa Image J [autor]
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Finalmente, se invirtié el campo de trabajo seleccionando en la casilla Pass (figura 17
(d) flecha blanca) y adicionalmente se seleccion6 como color de umbral (threshold
color) la opcion B&W (figura 17 (d) flecha roja). Con esto la imagen se da por

binarizada (Bin).

Posteriormente se determina el porcentaje de cada una utilizando un script en Python.
Para abrir las imagenes se us6 el modulo IMAGE de la libreria PIL, y para discriminar
pixeles blancos de los negros las imagenes fueron transformadas a matrices usando
la libreria numpy. A contar de ahi, se contaron pixeles blancos (matriz) y negros

(poro/lubricante).
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Para determinar la tasa de desgaste se emplea el mismo software, Image J®, con la
funcién de medicidén de area (measure). En la figura 18 se indican los pasos a seguir

para realizar la medicién de un area arbitraria.

FIGURA 18 Indicaciones para calibrar herramienta de medicién de area y toma de medicion
en programa Image J [autor].
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Primero se calibré la equivalencia pixel/um, esto, seleccionando la funcién de linea
recta de la barra superior e insertando una linea sobre la guia de escala en la parte
inferior derecha como indica la flecha en la figura 18 (a). En la figura 18 (b) se muestra
como acceder al menu de calibracion, una vez insertada la linea. Se ingres6 500 uym

como distancia de referencia y posterior a eso se seleccioné el area a medir con la
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funcidn trazo libre, también en la barra superior. La figura 18 (d) indica como extraer

la medicion de area en um?2, asi como donde visualizarlo.

Tras dar con un area, se calculé un radio equivalente (a) para determinar el volumen

perdido del contracuerpo mediante la siguiente ecuacion:
1 .
Vw = Enh(Saz + h?) Ecuaci6n 12

En la ecuacion, h representa la altura de la seccién de volumen perdido (Vw), como

se ve en la figura 19.

FIGURA 19 Rotulo de secciones de una esfera con que determinar el volumen desgastado
[48].

Como la bola es de 10 mm de diametro, es decir, 5000 um de radio, h se determind

con la ecuacioén 13:

Ecuacién 13
h=r—+r?-a?

4.2.4 - Dureza

La macro y micro dureza fueron medidas bajo la norma ASTM B933-16. Se realizaron
6 lecturas por condicion, 3 a 1000 gf y 3 a 10 gf en un total de 5 instancias; ruta 1,
ruta 2 pre impregnacion, ruta 2 post impregnacion, ruta 3 pre impregnacion y ruta 3
post impregnacion. El equipo usado fue un durémetro LECO modelo LM 300AT.
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4.2.5 — Caracterizacion tribolégica

Se empled un tribdmetro UMT modelo CERT en configuracion ball on flat reciproco
en un régimen de deslizamiento en seco. Los parametros de caracterizacion son

basados en el trabajo de Mello y Binder de 2006 [45] y son los siguientes:

» Contra Cuerpo: bola de acero AISI 52100 de 10 mm de diametro.
» Carga: 7 N.

> Tiempo: 1 h.

» Frecuencia: 2 Hz.

> Amplitud: 10 mm.

» Atmosfera: humedad, temperatura y presion ambiente.

Se registrd la variacion del coeficiente de friccion con respecto al tiempo de 6
muestras, 2 por ruta y 3 pistas de deslizamiento por muestra. Adicional a eso, se midio
la evolucion de la resistencia eléctrica de la superficie de 2 pista por ruta, con el fin de

estimar la naturaleza de la tribocapa.
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CAPITULO 5 - RESULTADOS Y DISCUSIONES
5.1 - Produccion de Muestras Impregnadas

Tras la compactacion, y de forma consecuente a lo discutido en la revision de
literatura, las muestras tienen una evidente diferencia en su porosidad. En primera

instancia queda expuesto al comparar sus dimensiones (figura 20).

FIGURA 20 muestras impregnadas a 600 MPa, compactada a 600 MPa y a 200 MPa
respectivamente [autor].

Las muestras fueron sometidas a SEM con electrones retrodispersados (BS) para
obtener una imagen con menos ruido derivado de la topografia de la superficie. Tras
binarizar las imagenes (figura 21) se determiné el porcentaje de area disponible para
el ingreso del slurry a 200 MPa (ruta 1y 3) y a 600 MPa (ruta 2). Para las rutas 1y 3
hay un 57.26% de la superficie disponible para disponer lubricante, mientras que para

la ruta 2 un 35.03%.
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FIGURA 21 imagenes SEM de muestras a (a) 600 MPa (SE), (b) 600 MPa (BS), (c) 600 MPa
(Bin), (d) 200 MPa (SE), (e) 200 MPa (BS) y (f) 200 MPa (Bin) [autor].

T

Las muestras al ser impregnadas adquieren una pelicula de grafito en su superficie

(figura 20, muestra de la izquierda), facilmente removible independiente de si es pre

sinterizado (R1) o post sinterizado (R2 y R3).

Las muestras de R1, tras ser sinterizadas presentan una coloracion en su superficie
remanente tanto de la impregnacion como la cementacion (figura 22). Su irregularidad
se puede atribuir a la dificultad técnica de conseguir una transmisién de esfuerzo
uniforme tanto por la posible inconsistencia en la distribucion de slurry durante la
impregnacion, matriz de compactacion insuficientemente centrada o una combinacién
de estos factores. Este efecto se ve en las muestras de 25.4 mm de diametro y en las

de 10 mm de diametro.
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FIGURA 22 muestras R1 con marca por impregnacion con (a) 25.4 mm y (b) 10 mm de
diametro [autor].

Tras la sinterizacion de las muestras R1, fueron inspeccionadas en SEM nuevamente
para analizar la distribucion del lubricante en los poros. La figura 23 (a) muestra que
los poros estan saturados de slurry, y realizando el mismo analisis descrito
previamente, se determind que ocupa un 43.54 % de la superficie. Esta ubicacion
entre los valores descritos (35.03 < 43.54 < 57.26) para R1 pre impregnacion y R2 se
atribuye a que, al retirar la pelicula de grafito sobrante de la superficie de la muestra,
esta retiene una pequeha parte del grafito depositado dentro de los poros,
posiblemente, de los bordes. Ademas, durante la impregnacion, parte del lubricante

pudo ser extruido de los poros durante el acomodo de las particulas superficiales.
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FIGURA 23 (a) imagen SEM (BS) de muestra R1 impregnada y (b) mapa (Bin) describiendo
distribucion de grafito [autor].
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Se hizo un corte transversal en una muestra R1 buscando visualizar la distribucidon en
profundidad del lubricante y posteriormente la microestructura resultante del

cementado.

En la figura 24 se puede reconocer la fase lubricante en los poros de la frontera del
material. Es facilmente identificable con aumento de x100 (figura 24(a)) e incluso se
puede identificar poros encapsulando lubricante (figura 24(b) flecha roja). Se recalca
cémo la superficie retiene una topografia accidentada y mucha porosidad abierta,
mientras que a mayor profundidad esta decrece y se homogeniza la matriz. Los poros
superficiales se ven menos llenos que en la vista frontal (figura 23), esto se puede
atribuir al proceso de preparacién metalografica en su generalidad, pudiendo haber

removido una parte sustancial del lubricante.
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FIGURA 24 Imagen de corte transversal de muestra R1 sinterizada con aumentos de (a)
x100 y (b) x 500. Flechas indican lubricante y flecha roja indica lubricante encapsulado mas
profundo [autor].

Tras el pulido la muestra fue atacada con nital 3% revelando una amplia penetracion
del carbono en la matriz ferritica. La microestructura observada (figura 25) es perlita
(parte oscura) con ferrita (parte clara). Adicionalmente se ve un claro sobre ataque en
la zona mas superficial, con algunas zonas mas oxidadas que dificultan identificar la

cementita presente.
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FIGURA 25 Imagen de corte transversal de muestra R1 sinterizada tomada a x100 (a) sin
ataque y (b) con ataque [autor].

La muestra fue sometida a SEM nuevamente para determinar el alcance de la
cementacion y del slurry. En la figura 26 (a) se ve una imagen SEM (SE) con
magnificacién x100 que revela granos perliticos a una profundidad de hasta 1030 pm,
200-300 um por debajo de lo esperado segun lo discutido en la revision de literatura.
Por otro lado, en la figura 26 (b) se ve una imagen SEM (BS) con magnificacién x300
y se distingue slurry hasta una profundidad de 90 um. Se utilizd electrones
retrodispersados para no confundir la oscuridad de los poros con lubricante a la de

aquellos sin.

FIGURA 26 Imagenes SEM de corte transversal de muestra R1 atacada tomadas a (a) x100
con SE y a (b) x300 con BS [autor].
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5.2 - Medicion de Dureza

Para las muestras de R1 se midié dureza unicamente finalizada la sinterizacion, sin
embargo, a las muestras R2 y R3 se les midio previo a la impregnacién y posterior a
esta, ya que al ya estar sinterizadas podrian variar de forma no intuitiva sus
propiedades mecanicas o desempeno tribolodgico. En la figura 27 se presentan las

mediciones de dureza de las 5 condiciones.

FIGURA 27 Mediciones de macro y microdureza [autor].
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Se utilizaron cargas de 1000 y 10 gf para discriminar entre propiedades intrinsecas

de la matriz y distorsiones superficiales producidas por la impregnacién. Es evidente

sefalar la dureza adquirida por R1 como la mas elevada, resultado consistente con

la microestructura observada. También es la que presenta mas diferencia entre las
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mediciones a distinta carga, ambos resultados esperados, dado el gradiente

microestructural.

Se puede observar como el proceso de impregnacion incremento significativamente
la dureza de R2 y R3, llegando a la misma dureza a 1000 gf de carga, pero con mayor
dureza para R3 con 10 gf de carga. Esto podria deberse a la resistencia que ofrece
el slurry a la compresidén en los poros mas grandes, y, por tanto, mas ricos en
lubricante, lo que también podria ser factor con lo ocurrido con la porosidad superficial

y la distribucién de lubricante para R1.

5.3 - Desempeiio Tribolégico

Se caracterizaron 2 muestras por ruta y se registro el coeficiente de fricciéon (COF) y
el tiempo. Para graficar los resultados, el tiempo se cambié por desplazamiento en
funcion de la velocidad del contracuerpo. A cada par se le determiné una curva de
valor medio. Las curvas COF vs distancia de todas las muestras se ven en la figura

33.

De estos ensayos, se registro el area desgastada de cada contracuerpo. Estos
valores fueron transformados a volumen desplazado sobre carga por distancia para
ser graficados. Se determind valor medio a cada muestra. Los contracuerpos
presentan una tasa de desgaste del mismo orden de magnitud, siendo superior tanto
en promedio como valores extremos para R1, seguido de R3, sin embargo, R1

presenta la mayor variacion. Los resultados se plasman en la figura 28.
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FIGURA 28 Tasa de desgaste para las 3 rutas [autor].
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En la figura 29 se ven ejemplos de las marcas de desgaste en los contracuerpos para
las 3 rutas después del ensayo triboldgico. Las areas externas sefaladas se utilizaron
para determinar |la tasa de desgaste (figura 28), mientras que el area interna, presente
en las muestras de R1 y R3, corresponde a restos de lubricante, 6xidos y debris en
general, lo que se condice con la ausencia de surcos. Estas zonas sugieren una
mayor superficie real de contacto, lo que aumentaria la adhesién hasta cierto punto.
La incertidumbre radica en que no se puede distinguir el debris del lubricante ni hay

registro de la evolucion en el tiempo por sobre los graficos COF vs distancia.
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FIGURA 29 Micrografia de desgaste en contracuerpos de (a) R1.1, (b) R1.2, (c) R2.1, (d)
R2.2, (e) R3.1y (d) R3.2 [autor]

Las muestras R1 (figura 30), presentan un comportamiento poco disperso y
convergente a un COF 0.217 tras 50 m de recorrido, levemente sobre el limite de lo
que se considera un régimen lubricado (COF 0.2). En general, no tiende a superar el

valor de 0.25, pero 2 pistas aumentan su COF drasticamente llegando a los 100 m de
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recorrido, lo que eleva el promedio. Es la ruta que tiene mayor COF previo al periodo

de estabilizacion, pero la de periodo estacionario mas estable.

FIGURA 30 Evolucion del coeficiente de friccidon de las muestras R1 [autor].
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Las muestras R2 son las que alcanzan un COF mas bajo y estable en la primera etapa
del ensayo, rondando el COF 0.13. Sin embargo, alcanzados los 70 m el
comportamiento se vuelve inconsistente y llegando a los 80 m el COF se dispara por
sobre 0.2 rapidamente. Poco antes de los 30 m las muestras mostraron un
comportamiento mas inestable, aunque aun inferior a 0.15; y posterior a los 70 m de
recorrido todas las muestras pierden lubricacién. Son las muestras con mayor COF

registrado, y su comportamiento se plasma en la figura 31.
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FIGURA 31 Evolucion del coeficiente de friccidon de las muestras R2 [autor].
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Las muestras R3 (figura 32) divergen levemente desde el inicio con un COF 0.14.
Todas aumentan su COF en el tiempo a tasas diferentes hasta llegar a los 90 m donde
se supera COF 0.2. También aqui, la mitad de las muestras convergen en
comportamiento y valores. EI comportamiento general tiende al alza de forma casi
lineal, y en el proceso hay escalones de COF medianamente constante. Si bien no
todas las muestras comparten COF en estos instantes, todas presentan esos

escalones en los mismos momentos.
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FIGURA 32 Evolucion del coeficiente de friccidon de las muestras R3 [autor].
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El comportamiento general de las 3 rutas tiende a definirse entre los 60 y 80 m
recorridos. Con el aumento de la dureza las muestras adquieren mayor COF durante
el inicio del ensayo tribolégico, pero también mayor estabilidad en el tiempo. El
comportamiento exhibido por las muestras R2 es consistente con que se haya
acabado el suministro de lubricante desde los poros y haya aumentado
significativamente la adhesion entre cuerpo y contracuerpo. Las muestras R1 y R3
tienen virtualmente la misma cantidad de lubricante disponible, por lo que la diferencia
en su comportamiento ha de deberse a la cementacion o a la naturaleza del flujo de
lubricante durante la impregnacion, ya que ambas se impregnaron desde los 200

MPa, pero R1 se impregno previo a sinterizar y R3 después.
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FIGURA 33 Evolucion del coeficiente de friccion de las muestras R1 (MEAN C1AC1B), R2
(MEAN C2AC2B) y R3 (MEAN C3AC3B) [autor].
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Analizando la variacion de la resistencia eléctrica (ver figura 34), destaca la curva
correspondiente a la muestra R2. Sus valores registrados se exceden por 2 6rdenes
de magnitud y comparando las 3 rutas a la vez no se puede identificar el

comportamiento ni tendencias para R1 o R3.

La resistencia alcanza su valor mas alto antes de ingresar a la zona erratica, y
posterior a los 20 m de recorrido es inversamente proporcional al COF registrado. La
resistencia llega a un minimo alrededor de los 70 m, donde el COF se dispara. Esto
sugiere que el lubricante es depositado libremente en la superficie los primeros 70 m
y al acabarse, viéndose una reduccion abrupta de la resistencia, vuelven a estar en

contacto las muestras y los contracuerpos. Después de los 90 m hay unas zonas de
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mayor resistencia, pero con el COF tan bajo es probables que sea producto del debris.
Aun asi, no parece ser relevante, pues no hay registro de debris en los contracuerpos

para ninguna muestra R2.

FIGURA 34 Evolucién de la resistencia de contacto R1 (MEAN C1AC1B), R2 (MEAN
C2AC2B) Y R3 (MEAN C3AC3B) [autor]
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Las muestras R1 y R3 presentan resistencias en el mismo orden de magnitud (ver
figura 35), con R1 promediando valores mas elevados. R3 es estatico durante todo el
ensayo, con una leve tendencia al decrecimiento, y R1 tiene un minimo a los 25 m. Al
comparar con el COF registrado, en este instante R1 empieza a regularizar su
comportamiento y a tener un COF mas constante. Posterior a los 30 m, la resistencia

sube de forma clara y constante.
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Considerando que R1 y R3 tienen virtualmente la misma cantidad de lubricante, se
estima que el alza en la resistencia se debe al debris acumulado, recordando como
los contracuerpos R1 eran los que mas retenian, sin embargo el fendmeno es
demasiado sensible a muchas variables como para afirmarlo con esta informacién. Si
bien hay mas adhesion, es posible que debido a su elevada dureza el debris actuase

parcialmente como lubricante.

FIGURA 35 Evolucion de la resistencia de contacto R1 (MEAN C1AC1B) y R3 (MEAN
C3AC3B) [autor]
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CAPITULO 6 —- CONCLUSIONES

Basado en los resultados de este estudio surgen las siguientes conclusiones:

> La cementacién producida por el slurry tiene menor grado de penetracién al

tedrico, el cual ya omitia el efecto del enfriamiento desde los 1100°C y la
penetracion del lubricante durante la impregnacion. Esto se atribuye a una
interfase de contacto entre el grafito y la matriz metalica inconsistente durante
el sinterizado.

Es posible obtener COF inferiores a 0.2 realizando impregnacion por slurry con
o sin sinterizacién, partiendo con muestras compactadas a 200 y 600 MPa.
Los primeros 60 m de las rutas 1 y 3 estuvieron gobernadas por las
propiedades mecanicas superficiales. Posteriormente, la duracién del periodo
estacionario depende de la cantidad de lubricante en los poros, al menos, en
la duracién del ensayo. Esto se ve en la facilidad de las muestras R2 para
liberar lubricante durante los primeros 60 m de recorrido y el abrupto
incremento del COF posterior.

Se comprueba parcialmente la hipotesis, al haberse registrado un aumento de
dureza claramente atribuible a la cementacion. Sin embargo, se requiere de
ensayos mas prolongados para determinar si hay aumento del régimen de
lubricacion, puesto que las muestras R3 también llegan al periodo estacionario
para el final del ensayo, sin poder diferenciar, y las muestras R2 contaban con
menos lubricante en sus poros.

Desde los 100 m de recorrido, la diferencia en desempeno de las muestras R1
y R3 son unicamente derivadas de las propiedades mecanicas, pero no es

posible determinar los mecanismos asociados (liberacidén estable de lubricante,
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adhesion, etc.). Esto se debe a que ambas tienen virtualmente la misma
cantidad de lubricante en los poros y no hay picos en la resistencia que

indiquen que se haya acabado el grafito.
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