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RESUMEN

RESUMEN

Este trabajo de tesis presenta una investigacion sobre el efecto de la
modificacién superficial del acero AISI H13 bajo fatiga térmica. Seis distintos
tipos de modificacién superficial se utilizaron para esta investigacion, una pieza
nitrurada y cinco sistemas duplex compuestos de recubrimientos duros
depositados por PVD [CrN, (Cr/CrN)x8), (CrN/TiN)x3, TiN, TiAIN] sobre
sustratos nitrurados. La experimentacion consistié en diez ciclos de fatiga
térmica en la Maquina de Ensayos Fatiga Térmica. Los ciclos consistieron en
calentamientos rapidos de 15 segundos hasta una temperatura maxima
aproximada de 600°C y enfriamientos rapidos de 10 segundos a una
temperatura minima de 50°C. Los patrones de agrietamiento producidos se
analizaron mediante microscopia Optica (MO) y microscopia electronica de
barrido (MEB). Después de los ciclos de fatiga térmica los cinco sistemas
duplex experimentaron dafio en la superficie del recubrimiento, mientras el
sustrato resulté sin dafio aparente. Los recubrimientos CrN, (Cr/CrN)x8 y
(CrN/TiN)x3 sufrieron un agrietamiento tanto en la superficie como en la seccion
transversal del recubrimiento. Mientras que los recubrimientos TiN y TiAIN
sufrieron un desprendimiento debido a su baja adhesién al sustrato. Por lo tanto
la modificacién superficial duplex bajo diez ciclos de fatiga térmica no produce

una mejoria frente a un espécimen nitrurado.

Como trabajo paralelo se realiz6 una modelacion computacional con el
objetivo de calcular las condiciones de trabajo de la MEFT. A partir de lecturas
de termopares a distintas ubicaciones, se calculd los coeficientes de
transferencia de calor de las distintas etapas de un ciclo de fatiga térmica. Al
cargar en la superficie los coeficientes de transferencia de calor fue posible
calcular las condiciones superficiales de temperatura, esfuerzos vy
deformaciones. En base a los resultados de la modelacién computacional fue
posible calcular los ciclos térmicos para el inicio del agrietamiento, los cuales

coinciden con simulaciones experimentales en la MEFT.
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CAPITULO 1
INTRODUCCION

La fatiga térmica es un mecanismo de falla que comunmente se presenta
en los herramentales de trabajo en caliente. Este fendmeno se manifiesta como
un agrietamiento reticulado en la superficie del metal y que disminuye
considerablemente la vida util del herramental. En la actualidad el poseer
herramentales en condiciones aceptables de trabajo es de suma importancia
debido a la gran competencia que existe entre las industrias.

Hoy en dia una forma de incrementar la vida util de los herramentales es
mediante procesos de modificacién superficial. Estos tienen como objetivo la
alteracién de las propiedades de la superficie de manera benéfica, donde los
sistemas duplex, que consisten normalmente en la aplicacién en fase vapor de
dos elementos quimicos mediante fisica de plasmas sobre sustratos con capas
difusivas, han resultado una buena alternativa. La modificacion superficial ha
mostrado una mejoria notable en el uso de los herramentales. Cabe sefialar
que la fatiga térmica no es el Unico mecanismo de falla presente en la
aplicacion del herramental. Ademas de este fendmeno, existe una interaccién
entre otros mecanismos de degradacion los cuales pueden ser: desgaste en
varios modos, corrosién, y casos de deformacién plastica y fatiga mecéanica que

reducen la vida del herramental.

Distintos grupos de investigacion se han dado a la tarea de disefnar y

construir simuladores para ensayos de fatiga térmica y reproducir los ciclos
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térmicos en sistemas duplex con sustratos tipicos para trabajo en caliente y

diversos recubrimientos duros.

Los resultados de dichas investigaciones presentan resultados positivos
y negativos, teniendo en comun que, los ciclos térmicos experimentados por los
materiales de prueba estan por encima de los 500 ciclos, lo cual provoca grietas
de fatiga térmica muy superiores a los 50 micrometros de profundidad.

Es de hacer notar, que este nimero de ciclos impide observar el sitio
exacto donde se origina la grieta en metales recubiertos con sistemas duplex. Al
no tener la certeza de conocer el sitio donde se originan las grietas de fatiga

térmica no es posible determinar el efecto real de la modificacion superficial.

Esta investigacion parte de la premisa de ensayar un acero con seis tipos
de modificacion superficial a 10 ciclos térmicos en la Maquina para Ensayos de
Fatiga Térmica (MEFT). El objetivo es generar grietas con longitudes similares
al espesor de los recubrimientos y asi determinar el sitio de nucleacion de las
grietas mediante microscopia Optica y microscopia electronica de barrido. Las
modificaciones superficiales a evaluar constan de un acero nitrurado y cinco
sistemas duplex aplicados sobre un acero AISI H13. Los recubrimientos de los
sistemas duplex son 3 monocapas CrN, TiN y TiAIN y dos multicapas
(Cr/CrN)x8 y (CrN/TiN)x3 sobre sustratos nitrurados.

Como trabajo paralelo a esta investigacion se desarrollé un modelo
computacional con el objetivo de reproducir las condiciones experimentales de
la MEFT por método de elemento finito. Esta modelacion computacional se
desarroll6 a partir de datos de temperatura provenientes de lecturas de
termopares colocados en lugares estratégicos en un espécimen de acero H13.

El método de elemento finito es una herramienta muy UGtil en
modelaciones computacionales porque permite determinar una amplia gama de
resultados y en distintos procesos como por ejemplo perfiles de temperaturas
en moldes de fundicion y estado de esfuerzos en rodillos de laminacién. El
objetivo de esta modelacion es determinar el perfil térmico y el estado de
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esfuerzos y deformaciones en el transcurso de los ciclos térmicos que

experimentan los especimenes ensayados.

1.2 Objetivo general.

El objetivo principal de esta investigacion es el de determinar las
caracteristicas de nucleacion y propagacion de grietas cortas y deducir los
efectos de las distintas modificaciones superficiales en fatiga térmica.

1.3 Objetivos particulares.

e Determinar si la modificaciéon superficial tiene un efecto positivo o
negativo en la resistencia a la fatiga térmica

e Analizar el efecto del tamafo de “droplet” de los recubrimientos sobre la
fatiga térmica.

e Examinar el comportamiento de los sistemas multicapas que han
mostrado un mejor desempeno que los sistemas monocapas.

e Simular las condiciones experimentales del comportamiento térmico y

mecénico por método de elemento finito de un acero H13.

1.4 Hipotesis.

Es posible determinar el efecto de la modificacién superficial en aceros
bajo fatiga térmica mediante la generacion de grietas de tamano similar al
espesor de los recubrimientos por medio de ensayos a bajos ciclos
estableciendo los sitios de nucleacion y propagacion de grietas por microscopia
Optica y microscopia electronica de barrido.
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CAPITULO 2
MARCO TEORICO

2.1 Resumen del capitulo.

Este capitulo se divide en dos partes. La primera parte versa sobre la
fatiga térmica en aceros con modificacion superficial. En donde se define a la
fatiga térmica como un mecanismo de falla, haciendo énfasis a los
herramentales expuestos a condiciones de trabajado a altas temperaturas y al
desempefio, en estudios de laboratorio y de campo, de la modificacion
superficial en fatiga térmica de los aceros con modificacion superficial y los

factores que provocan el agrietamiento.

En la segunda parte se describe de manera general la solucion de
problemas ingenieriles por método de elemento finito el cual fue utilizado como
una herramienta de calculo en este trabajo.

Parte 1: Fatiga térmica en aceros con modificacion superficial

2.2 Fatiga térmica.

La fatiga térmica se presenta al someter un material a ciclos térmicos
severos, de calentamiento y enfriamiento, restringiendo su deformacion térmica.
Esto genera un estado de esfuerzos y deformaciones transitorias que en el
transcurso de los ciclos térmicos producen agrietamiento y es un mecanismo de

falla recurrente en elementos mecanicos [1, 2].
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En la etapa de calentamiento el material trata de expandirse pero es
limitado y se producen esfuerzos y deformaciones compresivas. Mientras que
en la etapa de enfriamiento el material trata de contraerse y se restringe su
deformacion térmica dando como resultado esfuerzos y deformaciones tensiles
[1, 2].

La limitante para el desarrollo de fendmenos de fatiga térmica es la
restriccién de la dilatacion térmica; la restriccion puede ocurrir de dos formas
interna y externa. La restriccion interna resulta de un gradiente de temperaturas
en el material, producido por un cambio rapido en la temperatura en una regioén
del material o anisotropia en el material que ocasione retardo en el cambio
uniforme de temperatura. Por otro lado la restriccion externa consiste en un
marco mecanico que restringe la dilatacién térmica, este tipo de restriccidon es
mas comun en estudios de experimentacibn ya que en el disefo de
componentes expuestos a altas temperaturas, por lo general, se toma en

cuenta la deformacion térmica [1, 2].

Los dafios por fatiga térmica son comunes en la industria de
deformaciéon de metales en altas temperaturas en trabajo en caliente, en donde
los herramentales, experimentan una degradacién considerable debido a las
cargas ciclicas y esfuerzos térmicos a los que son sometidos [1, 2].

El agrietamiento causado por fatiga térmica se presenta de manera
reticular en la superficie del material, en la figura 2.1 se muestran este tipo de
agrietamiento en dos procesos: forja y fundicién, en un estudio realizado por

Sjostrom y Bergstrom [3].

En el caso de la forja en caliente, el herramental (figura 2.1a) se
precalenté a 200°C y la pieza de trabajo a 1250°C, al entrar en contacto ambas
piezas la temperatura superficial del herramental se incrementa de manera
rapida. Al momento de separar el herramental y la pieza de trabajo la
temperatura superficial del herramental disminuye, y aun a mayor rapidez al

utilizar lubricante, compuesto a base de agua, completando asi las etapas de
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calentamiento y enfriamiento. El molde de fundicion (figura 2.1b) entra en
contacto con el metal fundido que posee una temperatura de 670°C por un
periodo de 70 segundos, al momento de retirar la pieza fundida el molde se
rocia con agua hasta disminuir la temperatura a 220°C. Cabe sefalar que en
dichos casos la fatiga térmica no es el Unico mecanismo de dafo pero es el
principal.

Figura 2.1 Agrietamiento reticular. a) herramienta para forjado en caliente, b) molde de
fundicion [3].

2.2.1 Deformacion térmica y mecanica.

Como se mencion6 anteriormente la restriccion de la deformacién
térmica es una condicionante para generar fatiga térmica, en el caso donde la
deformacion térmica sea convertida totalmente a deformacién mecanica se dice
que la deformacién esta en restriccion total. En este caso la deformacién

mecanica es idéntica a la deformacién térmica y se expresa mediante la
ecuacion 2.1

& = &y = alAT 2.1

Donde & es la deformacién térmica, &, es la deformacidn mecanica, a es el

coeficiente de dilatacién térmica, AT es la diferencia de temperatura (rango de
temperatura).

En el caso donde la deformacion térmica no se convierta totalmente a

deformacion mecanica la deformacion total se expresa como la ecuacion 2.2

Etot — €m + &t 22
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Donde g0t s la deformacion total.

Para los casos de restriccion total se identifican como &/en= -1. Cuando
esta razén es mayor a -1, ocurre en algun punto la libre deformacién térmica, lo
que ocasiona un estado libre de esfuerzos, esta condicion se le llama restriccion
parcial; en el caso que la relacidbn sea menor a -1 y a esta condicion se le

denomina sobre restringida [4].

La deformacion tiene dos componentes, deformacién elastica y plastica.
El grado de deformacion pléstica regird el nimero de ciclos térmicos a falla del
material. Si la deformacion plastica es mayor a la elastica la vida del material se
encuentra en el régimen de fatiga térmica a bajos ciclos, mientras que en el
caso donde la deformacién elastica es mayor a la plastica los ciclos térmicos a
falla se encuentran en el régimen de fatiga térmica a altos ciclos [5].

La trayectoria esfuerzo deformacion en un material sujeto a ciclos
térmicos, con una temperatura maxima T, y una temperatura minima T4, y con

una restriccion total (e;= €n) es esquematizado en la figura 2.2.

El punto T¢ (punto 0) de la gréfica es el punto de partida y es donde el
cuerpo se encuentra libre de esfuerzos y deformaciones. El material al ser
calentado sigue la trayectoria 0—A—B, donde A es el punto que intercepta la
curva de esfuerzos de cedencia y al sobrepasar esa temperatura la trayectoria
sigue esa curva hasta el punto B, que es el punto donde tiene la temperatura
maxima, T,, la deformacion alcanzada hasta ese punto es la deformacién

plastica durante el primer calentamiento y se sefiala como gy.

Al enfriar el material de T, a Ty sigue la trayectoria B—~>C—D, donde el
punto C es cuando el material empieza a fluir plasticamente hasta la
temperatura T1 en el punto D, con una deformacion plastica a tension igual a ep.
En el segundo calentamiento T+-T» la deformacion sigue la trayectoria D—E—B,

con una deformacion plastica de e, a compresion. Calentamientos posteriores



CAPITULO 2 — MARCO TEORICO

T:-To  corresponden al lazo cerrado de esfuerzos y deformaciones a
B—C—D—E—B [5].

v

Esfuerzo compresivo

Deformacion y/o Temperatura

Figura 2.2 Diagrama esfuerzo/deformacion para ciclos térmicos. T1y T2 corresponden las
temperaturas minimas y maximas, ol y 02 corresponden a los esfuerzos de cedenciaa T1y T2
respectivamente [5].

2.3 Modificacién superficial.

En los herramentales de trabajo en caliente se espera que las grietas por
fatiga térmica se presenten en la superficie del material debido a que es el lugar
donde los cambios de temperatura son mayores, al grado de causar
deformacién plastica en cada ciclo térmico. Ademas la superficie de los
herramentales sufre dafio producto de otros mecanismos de falla, por ejemplo
en el caso de los moldes de fundicion la erosion, oxidacion y adherencia de la

fundicién al molde que limitan la vida del herramental [6].

Una forma de incrementar la vida (til de los herramentales es
modificando la superficie del material. La modificacion superficial es un proceso

que consiste en alterar la superficie 0 una zona cercana a la superficie,
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alterando la microestructura o bien aplicando un recubrimiento sobre la misma

[7].

La transformacion de la superficie cambia las propiedades de la
superficie y el material original se mantiene presente en la superficie, por
ejemplo, capas difusivas como el proceso de nitrurado. Mientras que el
recubrimiento de la superficie, un material es afnadido al material original
(sustrato) de tal manera que el material original no se encuentre en la
superficie, por ejemplo los recubrimientos por la técnica de depdsito fisico en
fase vapor (PVD por sus siglas en inglés) [7].

En algunos casos el recubrimiento de la superficie puede proceder de
una transformacion de la misma, resultando en una combinacion de los dos
modos de modificacion superficial, conocidos estos ultimos como sistemas
duplex [7].

2.4 Modificacién superficial en fatiga térmica

Los sistemas duplex han resultado con un mejor desempefio que los
materiales con capas difusivas o capas delgadas de manera individual. Los
sistemas duplex se basan en la alta dureza a temperaturas altas de una capa
delgada depositada en un sustrato capaz de retrasar el agrietamiento [8-10].

Para un buen desempefio los sistemas duplex deben contar con las

siguientes caracteristicas y consideraciones:

e Contar con sustratos de durezas altas debido a que acumulan menor
deformacion plastica y mejor adhesion al recubrimiento depositado [11,
18]

e En el caso del nitrurado, la capa difusiva no debe exceder los 150 ym de
profundidad [12].

e Los recubrimientos TiN sobre sustratos nitrurados con “capa blanca” (y-
Fe4N y e-Fes.3N) son propensos al desprendimiento de los mismos [13].

e Los sustratos nitrurados deben contar con geometrias sencillas para
facilitar la remocién de la capa blanca [14]

10
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e Se debe evitar la presencia de nitruros de hierro en los limites de grano
[15].

2.4.1 Desempeio de los sistemas duplex en fatiga térmica

Los resultados reportados en cuanto al desempeiio de los sistemas
duplex son muy variados. Los sistemas duplex con recubrimientos TiN y CrN
han mostrado una mejor resistencia a la fatiga térmica en moldes de fundicién
de aluminio con respecto a herramentales sin modificar [8, 13]. En condiciones
de forja en caliente los sistemas duplex tuvieron un mejor desempeno con
recubrimientos TiN/TiAIN y CrN, mostrando un aumento de vida util entre 200-
300% que los materiales sin modificar. [8, 16].

En condiciones experimentales a nivel laboratorio el sistema duplex con
recubrimiento TiN muestra mejores desempeio que los recubrimientos
individuales CrN y TiN con calentamientos por induccién hasta 720°C y
enfriamientos con agua [17]. De igual manera, en condiciones de laboratorio, el
sistema duplex (CrN/TiN)x3 resultd con mejor desempefio comparado con
recubrimientos multicapas TiN/TiCN, (Cr/CrN)x3 y el mono capa CrN con

calentamientos por resistencias y enfriamiento por agua [15].

Persson y coaut. [18] reportaron resultados negativos para estos
sistemas cuando fueron expuestos a condiciones de laboratorio con
calentamientos por induccion y enfriamientos con aceite, cuando estos
materiales se comparan contra el desempefio de especimenes nitrurados, con
recubrimientos PVD, tratamiento duplex y especimenes sin modificar. Person y
coaut resaltan el Unico aspecto positivo de la modificacion superficial es que los
sistemas duplex disminuyen la densidad de grietas, aun con la ausencia de la
capa blanca producida durante el nitrurado.

2.4.2 Agrietamiento en fatiga térmica
Los ciclos de fatiga térmica generan un agrietamiento reticulado, como se

mostr6 en la figura 2.1. En una experimentacion que corresponde al inicio del
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agrietamiento reticulado y que fue realizada por Pellizzari y coaut. [20] se
compararon sistemas duplex depositados en sustrato AISI H11 en condiciones
de fatiga térmica a nivel laboratorio comprendida entre 20 y 120 ciclos térmicos.
Se observd que bajo estas condiciones la densidad de grietas con una longitud
de 50 micrometros aumenta considerablemente de 20 a 120 ciclos térmicos.
Adicionalmente que la densidad de las grietas de mayor profundidad
permanece constante en ndmero asociando este comportamiento a una
restriccion reducida para su iniciacion y poca absorcidon de energia que permita

una propagacién de grieta.

En estudios realizados mediante simulacién computacional donde
analizan el agrietamiento a partir de un agrietamiento inicial [19], ha sido posible
explicar que el agrietamiento reticulado causado por fatiga térmica mitiga la
aparicion de nuevas grietas y disminuye la tasa de crecimiento en direccién
normal al sustrato y hacia el centro del espécimen. Este fendmento se atribuye
a la formacién de zonas de blindaje de esfuerzos, conocidas como stress
shielding zones, y un factor de intensidad de esfuerzos reducido en la direccion

de profundidad respectivamente.

Al incrementarse el numero de ciclos térmicos tiende a aumentar la
profundidad de las grietas. Como se puede observar en la figura 2.3, la mayoria
de los estudios de fatiga térmica con modificacién superficial se han realizado
por encima de los 500 ciclos con el fin de establecer la vida de los especimenes
ensayados, esto reduce la posibilidad de determinar el sitio exacto de
nucleacion de grietas por fatiga térmica, ya que las grietas generadas son de
mayor magnitud que los recubrimientos y se propagan de la superficie del
recubrimiento hacia el sustrato [21].
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2000
ciclos 100

(Cr/CrN)x8

500 ciclos  (©/cNx8 1000 ciclos ~ (Cr/cnps

100um 100um

Figura 2.3 Evolucidn del agrietamiento a través de los ciclos en un sistema duplex [21]

La literatura cientifica es muy limitada sobre los sitios de nucleacién de
grietas en aceros con modificacion superficial duplex sometidos a fatiga térmica.
Los pocos estudios realizados a bajos ciclos [20] reportan que los sitios de
nucleacion de grietas se encuentran en la superficie del recubrimiento en
defectos y cavidades del mismo. Cabe mencionar que estos estudios se
realizaron con especimenes que presentaban capa blanca en el nitrurado, lo
cual no es recomendable debido a que tiende a producir desprendimientos del
recubrimiento, asi como la formacion de grietas las cuales su tamafo varia

entre 50 hasta 350 micrémetros.

Otros estudios han indicado que los defectos superficiales como bordes
en “pin holes” pudieran causar un agrietamiento (figura 2.4) ademas de que
superficies rugosas con radios concavos son susceptibles a presentar
agrietamiento en la interfase recubrimiento-sustrato en esfuerzos a compresién
[22].
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Figura 2.4 Agrietamiento superficial de recubrimiento en defecto “pin-holes” [22]

2.4.3 Defectos superficiales en recubrimientos duros.

Las superficies de los recubrimientos presentan una gran variedad de
defectos que son causantes de agrietamiento y desprendimiento del mismo. Los
defectos superficiales dependen de distintos parametros y condiciones y que
pueden estar relacionados con los siguientes factores [23]:

e A medida que el tiempo de depdsito sea mayor, se tiene la tendencia de
producir una mayor densidad de defectos.

e Al recubrir superficies por el método de arco es probable la apariciéon de
defectos llamados “droplets”. Al momento de depositar el recubrimiento
se deposita en forma de microgotas en el sustrato.
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Superficie de
recubrimiento
TiAIN

Sustrato

Figura 2.5 “Droplets” en el recubrimiento TiAIN con espesor de 2.8 um. Los “droplets” en
microscopia Optica se observan como puntos oscuros en el recubrimiento y se concentran en

su mayoria en la superficie del recubrimiento [21].

La posicidén del sustrato en la camara de depoésito. Si la superficie del
sustrato se encuentra perpendicular a la superficie del blanco (target) se
produce una mayor cantidad de defectos que cuando la superficie del
sustrato se encuentra paralela a la superficie del blanco.

Cavidades en el sustrato y particulas ajenas al material. Las particulas
ajenas al material pueden provenir de procesos anteriores al deposito del
recubrimiento y se pueden alojar en cavidades del sustrato y quedar
recubiertas, estas particulas al poseer poca adhesion se desprenden y
generan crateres en la superficie del recubrimiento conocidos como
“open voids”. Estos defectos pueden resultar en fallas prematuras en los

herramentales [24].

Parte 2: Método de elemento finito

2.5 Descripcién general del método de elemento finito.

La idea basica del método de elemento finito es el resolver ecuaciones

diferenciales mediante iteraciones cuando estas han sido convertidas a

ecuaciones algebraicas. Debido a esto al resolver el problema la solucién no
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serd la exacta, si no una aproximacion a la solucién, en la figura 2.6 se muestra

un diagrama de flujo con pasos generales del método de elemento finito. [25].

r D r 2

Discretizacidon

(Mallado) de la Condiciones a la

] frontera
geometria
\. y, \. J
4 N 4 N
Post procesamiento Cémputo
. y . y

Figura 2.6 Metodologia general para solucion de problemas por método de elemento finito

La solucién del problema se limita en una o més variables dependientes,
las cuales deben satisfacer una ecuacion diferencial dentro de un dominio
conocido de variables independientes y satisfacer condiciones especificas de
frontera del dominio. ElI dominio conocido de interés, la mayoria de las veces,
representa la estructura fisica. Las variables dependientes de interés que son
gobernadas por las ecuaciones diferenciales son las variables de campo. Las
condiciones fronteras son los valores especificos de las variables de campo en
las fronteras del campo. Dependiendo del tipo de analisis los valores
dependientes pueden incluir desplazamiento, temperatura, flujo de calor, entre
otros [26].

Una vez que el usuario define la geometria fisica del cuerpo (sélido,
liquido o gas) en el problema de interés, la geometria se constituye de
ensamble de subdivisiones llamados elementos finitos. Estos elementos se
consideran unidos por los puntos nodales o nodos. En los analisis de dos
dimensiones se utilizan elementos en forma de tridngulos y cuadrilateros (figura

2.7a), mientras que en los andlisis de tres dimensiones se utilizan tetraedros y
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hexaedros (figura 2.7b). EI ndmero, tipo, tamafio y arreglo son seleccionados
por el usuario para adaptarse a la geometria fisica del cuerpo (figura 2.7c). Este
proceso de dividir la geometria en elementos se le conoce como discretizacion
[26].

Figura 2. 7 Elementos para el mallado. a) Elementos para mallado en 2D b) Elementos para
mallado en 3D c) Estructura mallada con distintos elementos en 3D [27]

Para resolver el problema general se dan soluciones de manera
independiente para cada elemento, donde las variables de las ecuaciones se
resuelven para los puntos nodales, estas operaciones resultan en una solucién

aproximada al problema.

Las ecuaciones, que generalmente se encuentran en forma de matriz, se
pueden resolver de distintas formas, como por ejemplo utilizando el método
directo de solucién. Este método se basa en utilizar un razonamiento directo, en
el caso de los problemas de transferencia de calor se utiliza la ley de Fourier Q
=KT, mediante un sistema matricial donde se encuentran contenidas las
propiedades de cada elemento, esta matriz se le conoce como matriz de rigidez
[26, 29].
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De acuerdo a la ley de Fourier, la tasa de flujo de calor por unidad de

area en la direccién “x” puede ser descrita como:
q=—ka~" (2.3)

Donde g es el flujo de calor, A es el area normal al flujo de calor, A® = 0,-0; es
el cambio de temperatura en un espesor L, siempre y cuando k, el coeficiente
de conductividad térmica, sea constante. Suponiendo un flujo de calor en una

dimensiéon como se muestra en la figura 2.8.

Figura 2.8 Flujo de calor en una dimensién [29].

Como se ilustra en la figura 2.7 el calor entrante se puede expresar como
la ecuacion 2.4. El equilibrio térmico requiere gz = -g¢ lo que nos resulta en la
ecuacion 2.5.

kA

q1 = 7(91 —0,) 2.4
k

G2 = = (6 — 62) 2.5

Al combinar las ecuaciones 2.4 y 2.5 y reescribiendo en forma matricial
nos resulta la ecuacion 2.6. Esta forma matricial es la forma equivalente g = k6

que a su vez es la forma Q = KT que se desea llegar [29].

(=t e
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Una vez resuelto el problema los paquetes computacionales pueden
desplegar una amplia gama de resultados; pueden ser escalares, vectores o
tensores como temperatura, desplazamiento o estado de esfuerzos
respectivamente; y se despliegan en la geometria como regiones de distintos
colores o flechas apuntando la direccién, entre otras [30], como se muestra en
la figura 2.9

Figura 2.9 Despliegue de resultados en la etapa de post procesamiento en simulaciones
computacionales [30].
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CAPITULO 3
SIMULACION EXPERIMENTAL

3.1 Introduccion.

Para la experimentacion, se utilizaron especimenes previamente
fabricados como parte del trabajo experimental de una tesis doctoral anterior al
presente trabajo. Por lo tanto, todo lo referente a la fabricacion y tratamiento de
los especimenes estuvo fuera del alcance de esta tesis. Sin embargo, por
considerarse de importancia, en la primera parte de este capitulo (hasta la
seccién 3.4.1) se presenta brevemente el proceso de fabricacion de los
especimenes, segun lo reportado en el trabajo previo [1].

Los especimenes consistieron en cilindros huecos de acero grado
herramienta para trabajo en caliente tratados térmicamente por temple y doble
revenido. Posteriormente las muestras se sometieron a un tratamiento de
nitrurado idénico y ademas, se les depositaron recubrimientos duros de
composiciones y arquitecturas variadas mediante la técnica de depositacion
fisica en fase vapor (PVD, por sus siglas en inglés). Una vez fabricados, los
especimenes se sometieron a 10 ciclos térmicos en la Maquina para Ensayos
de Fatiga Térmica (MEFT) de la UANL. El agrietamiento producido se observé
por microscopia electrénica de barrido (SEM) y microscopia 6ptica. La medicion
del tamano de defecto superficial de los recubrimientos, producidos en el
depdsito, se realizé por medio de un analizador de imagenes.
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El diagrama de flujo de la figura 3.1 describe de manera general

etapas de la experimentacion.

Modificacion
Superficial

(Nitrurado y deposito
de recubrimientos)

4 N\
Material recibido
AISI H13
\_ Yy

N

\. J
( )
Ensayos de Fatiga
Térmica
L J

4 N\
Maquinado

. J

4 N

Tratamiento Térmico

(Temple y revenido)

Microscopia
eElectronica de Barrido SEM
*Optica

eMedicion de Tamafio de

L defecto de recubrimiento

J

las

Figura 3. 1 Diagrama de flujo general de experimentacidn. La presente tesis se enfocd sobre los
ultimos dos bloques del diagrama.
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3.2 Preparacion del sustrato.

El sustrato previo al depésito de los recubrimientos fue un acero AISI H13 en
condicién nitrurada. El procesamiento de los sustratos se describe de manera
general en el diagrama de flujo de la figura 3.2.

Corte de piezas de
Muestras Recibidas 120 mm de
longitud.

Tratamiento

Térmico Maquinado a

especificaciones de
eAustenizado 1 hora la MEET

¢2 Revenidos 2 horas

Remocidn de éxido Tratamiento
y rectificado Mecanico

Pulido superficial y

o .. Nitrurado
limpieza quimica

Figura 3. 2 Diagrama de flujo para procesamiento de sustrato.

3.2.1 Composicion quimica de las muestras recibidas.
De acuerdo al certificado de composicién proporcionado por el fabricante,
la composicion quimica del acero AISI H13 utilizado en la tesis se muestra en
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la tabla 3.1. El acero se recibié en condicion de recocido con un numero de
dureza Brinell de 187 HB [2].

Tabla 3. 1 Composicidn quimica del acero H13 Orvar 2M (% en peso), balance Fe [2].

% peso de Cr Mo Vv C Si Mn
| t
elementos 5.3 1.3 0.9 0.39 1 0.4
de alneacion

3.2.2 Maquinado.

El material se recibié en barra redonda con un diametro exterior de 50.8 mm.
Posteriormente la barra se secciondé en tramos de 120 mm de largo para
obtener los 6 especimenes. Se rectificaron las caras de las muestras, se
produjo un barreno central de 13 mm de diametro y se roscaron los extremos

de acuerdo a las especificaciones de la MEFT (ver figura 3.3).

o,
&)

50.8
\
\
\
\
P4
|

10 100

120

Figura 3. 3 Geometria y dimensiones de las muestras experimentales.

Durante los ensayos de fatiga térmica, los especimenes se amordazaron
para generar esfuerzos inducidos por desplazamiento mediante la restriccién de
la expansién y contracciébn en la direccidon longitudinal. El sistema de
amordazamiento de acero H13 consiste de dos tapas enroscadas en cada
extremo del especimen, un tornillo pasado por el barreno, que se atornilla a la
tapa inferior y un perno para prevenir juego y libre movimiento del espécimen.

Este sistema se presenta esquematicamente en la figura 3.4 [3].
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Sustrato Barreno

T of]

[foT]

Mordaza Mordaza

Figura 3. 4 Esquema del subsistema de sujecién de la MEFT.

3.2.3 Tratamiento Térmico.

El tratamiento térmico efectuado en los sustratos fue aquel que en una
investigacién previa presentd una menor intensidad en el dafio causado por
fatiga térmica [4-7]. El tratamiento térmico aplicado consistié de un austenizado
y doble revenido, cuyas temperaturas y tiempos se presentan
esquematicamente en la figura 3.5. La temperatura se registr6 por medio de un
termopar tipo K de 1/16” a través de una tarjeta de adquisicion de datos

National Instruments modelo NI 921 1

e S Vo V \

Tiempo

Figura 3. 5 Tratamiento térmico aplicado a los sustratos.

La temperatura de austenizado seleccionada para este tratamiento
térmico fue de 1020°C y se mantuvo por espacio de una hora para luego enfriar

el espécimen por conveccién forzada por aire.
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El tratamiento de posterior consisti6 en un doble revenido a una
temperatura de 600 °C con dos horas de duracién cada uno con enfriamientos
por conveccién natural. La temperatura de revenido seleccionada resulta en un
balance adecuado entre la dureza y la energia de impacto del material como se
muestra en la figura 3.6. Ademas, en un trabajo previo del grupo de
investigacion, esta temperatura de revenido también resulté en una menor

intensidad de dano por fatiga térmica del acero AISI H13 [4, 5, 7].

Grdfico de revenido

Dureza HRC Austenita retenida %
56 [ )
5-'1J &

| A
5 || Temperatura de //

[ austenizacion 1020°C | 7171 \
T
48] [ \
4!3] |

| HEN\
441 |
421_ Austenita retenida \

| ~|_| 1020 V1
40| "

|
38 |
30—+ Resiliencia -

[ | Ku Joule l
25} j
20 =r +
| 1 ol .“H\J :;7 / -.

D Lia i
i s
| ¥/

5| 2%

Ul

100 200 300 400 500 600 T70O°C

Temperatura de revenido (2h + 2h)
Figura 3. 6 Temperaturas de revenido sugeridas por fabricante del acero AISI H13 [5]
El tratamiento térmico de los sustratos se efectué en una mufla de
resistencias eléctricas marca Felisa FE-361. Para prevenir el decarburizado y la

oxidacion a alta temperatura, los sustratos se enterraron en grafito en polvo

contenido en un cofre fabricado de lamina de acero (ver Figura 3.7).
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Figura 3. 7 a) Mufla Felisa FE-361 b) cofre para prevenir descarburizado y oxidacién c) cofre
durante tratamiento térmico conteniendo el substrato enterrado en grafito en polvo.

3.2.4 Tratamiento mecanico.

La preparacién superficial y mediciones descritas de la seccion 3.2.4 a la
3.4.1 fueron realizadas en el Instituto Nacional de Tecnologias Sostenibles de
Radom, Polonia como parte de un trabajo doctoral previo a la presente tesis.

La preparacién de los sustratos antes del nitrurado consistio de un
rectificado y pulido con el objetivo de generar una baja rugosidad. Se tomaron
mediciones de la dureza (equipo Emco M4R 075) del sustrato y se obtuvo un
valor promedio de dureza Rockwell de 47 HRC [1].

Figura 3. 8 a) Tratamiento mecanico b) Acabado superficial [8].

Posterior al tratamiento mecanico se realizé una limpieza profunda en los
sustratos utilizando una solucién de tricloroetileno en un equipo de ultrasonido
UMO-50-1000 (Figura 3.8), debido que al momento del corte los sustratos
fueron contaminados con aceite y lubricante de corte los cuales afectan en el
proceso de nitrurado, asi como la adhesion de los recubrimientos PVD [1].
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El proceso de limpieza consistié de cuatro pasos. En los primeros tres
pasos los sustratos se sumergieron en un bafo de solucion tricloroetileno
variando las temperaturas a 85°C, 50°C y 85°C respectivamente. En el segundo
paso se utilizd ultrasonido, a diferencia del primer y tercer paso. Mientras que
en el cuarto paso el contenedor de los sustratos fue desplazado y mantenido a
150mm de altura para exponerla al vapor de la solucién para una limpieza mas

profunda a alta temperatura. La duracion de cada paso fue de cinco minutos.

Figura 3.9 Equipo de limpieza ultrasénico UMO-50-1000 [1].

3.2.5 Nitrurado
El nitrurado i6nico se efectu6 en el equipo de depositacion fisica en fase vapor
(Standar 1) ver Figura 3.10. La siguiente informacién se tomé de la referencia 7.

Figura 3. 10 Equipo de depdsito fisico en fase vapor (Standar 1) [1].

El proceso de nitrurado consisti6 de tres fases: ataque (AEGD),
calentamiento y nitrurado. Primeramente los sustratos se introdujeron en el

equipo de depdésito fisico en fase vapor (Standar 1) donde comenzd con el
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ataque superficial y precalentamiento por bombardeo de iones (AEGD). En la
segunda fase se increment6é la temperatura hasta alcanzar los 520°C para

finalizar con la tercera etapa de nitrurado con una duracién de 7 horas.

Figura 3. 11 Nitrurado de sustratos [8]

Los pardametros en los cuales se efectud el nitrurado se encuentran
descritos en la tabla 3.2. Para obtener la razén de potencial de nitrurado éptima
N2/H2 se experimentd con distintos potenciales de nitrurado y generar
diferentes resultados para seleccionar propiedades adecuadas a perfiles de
dureza, profundidad de capas difusivas, capa compuesta y nitruros de hierro en
la capa difusiva. El potencial de nitrurado de 2.0, con una razén de nitrégeno-
hidrégeno de 10%90% respectivamente, resulté con valores promedio de 900
HV de dureza, una capa difusiva de 100 um de profundidad con nitruros de
hierro en menor cantidad. Potenciales menores presentaron valores menores
de dureza. Caso contrario a valores mayores a 2.0 de potencial mostraron
mayores valores de dureza con una capa mas profunda, sin embargo
presentaron mayor cantidad de nitruros de hierro en su capa difusiva.

Tabla 3. 2 pardmetros del nitrurado [1]

Proceso Temperatura Presion Ubias Corriente Tiempo Atmosfera
(°C) (mbar) (V) (A) (minutos)
Ataque 200 5E-3 -50/-300 2 15 Ar+
Calentamiento 200-520 2.5 -300/-800 18 60
Nitrurado 520 430 -600 420 10%N2,
90%H2

3.3 Depositaciéon de recubrimientos.
El depésito de los recubrimientos sobre los sustratos ya nitrurados se
efectué para producir cinco distintos sistemas duplex (Nitrurado+PVD). Los
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recubrimientos CrN, (Cr/CrN)x8, (CrN/TiN)x3, TiN y TiAIN se depositaron por
deposito fisico en fase vapor por el método de evaporacién por arco en un
proceso discontinuo utilizando el mismo equipo del tratamiento de nitrurado
ionico [1, 8].

El proceso discontinuo para sistemas duplex consisti6 de tres etapas

principales:
a. Nitrurado superficial.
b. Pulido y limpieza de los sustratos.
c. Depdésito fisico en fase vapor de los recubrimientos por el método de
evaporacion por arco.

El nitrurado superficial se explicd en el punto 3.2.5. El pulido en las
muestras nitruradas se efectué para mantener una baja rugosidad y uniforme en
los sustratos. La limpieza del sustrato tiene el mismo proceso que el descrito en
el punto 3.2.4.

El depbsito de los recubrimientos PVD se ejecuté con los parametros
descritos en la tabla 3.3. Finalmente se realizaron mediciones para determinar
el espesor de los recubrimientos por el método de calotester, la rugosidad de la
superficie con un equipo (Hommel Werke LV50E) y la dureza (Tester FV-7). Un

resumen de estas mediciones se presenta en la tabla 3.4.

Tabla 3. 3 Parametros del depdsito de recubrimientos PVD [1]

Proceso Temperatura Presion Ubias Corriente Tiempo Atmasfera
(°C) (Pa) (V) (A) (minutos)
Ataque (limpieza) 450 2E-03 -900 5x80 15 100%Ar
Depésito
CrN 350 3.5 -200 5x70 120 100%N2
TiN 490 1.2 -250 4x75 150 100%N2
TiAIN 300 4 -150 6x50 120 100%N2
(Cr/CrN)x8 Cr=310 0.5 -50 5x80 10x8 100%Ar
CrN=360 3.5 -200 5x80 15x8 100%N2
(CrN/TiN)x3 TiN=270 1.2 -200 2x80 22x3 100%N2
CrN=320 3.5 -200 3x80 22x3 100%N2
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3.4 Ensayos de fatiga térmica.

3.4.1 Especimenes para el ensayo.

El material ensayado consiste de cinco sistemas duplex ademas de un
espécimen muestra nitrurado (Figura 3.12), la Tabla 3.4 detalla espesores,
rugosidades y dureza de los recubrimientos ensayados en la MEFT. La Figura
3.13 es una representacién esquematica de la seccidn transversal de los seis

tipos de modificacién superficial utilizados en esta investigacién.

Figura 3. 12 Fotografia de las muestras experimntales utilizadas (izq a der): CrN, Cr/CrN,
CrN/TiN, TiN, TiAIN, Nit.

Tabla 3.4 Resumen de mediciones realizadas para los sistemas experimentales [1]. *Promedio

Nomenclatura Recubrimiento Espesor Rugosidad Dureza Sistema
(um) Ra (um) HV Duplex
CrN CrN 54 0.17 1900 Monocapa
Cr/CrN Cr/CrNx8 6 0.19 1900 Multicapas
CrN/TiN CrN/TiNx3 4.8 0.19 2100 Multicapas
TiN TiN 8.4 0.30 2800 Monocapas
TiAIN TiAIN 3.9 0.19 3000 Monocapas
Nit Nitrurada (capa difusiva) 100 900*
a) b) c)
Capal Capa 2
Recubrimiento N |
- v

ustrato
nitrurado H13

Figura 3. 13 Seccidn transversal. a) Nit (nitrurada); b) CrN, TiN, y TiAIN (sistemas duplex
monocapas); ¢) Cr/CrN y CrN/TiN (sistemas duplex multicapas).
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3.4.2 Maquina de Ensayos de Fatiga Térmica (MEFT)

Los ensayos de fatiga térmica se efectuaron en la Maquina para Ensayos
de Fatiga Termica de la UANL.

La manera de ejecutar un ensayo de fatiga térmica se describe
brevemente a continuacion: el espécimen amordazado se acopla al extremo del
vastago de un pistdn neumatico. Cuando el pistdn esta retraido, el espécimen
se encuentra en el interior de una bobina de calentamiento por induccion en
donde se realiza el semi-ciclo de calentamiento (Figura 3.14a). Al llegar a la
temperatura maxima del ciclo, el piston neumatico se extiende y desplaza al
espécimen hacia dentro de una camara de enfriamiento en donde 4 boquillas
aspersoras localizadas en cada una de las paredes de la camara suministran
agua a presion para enfriar subitamente al espécimen de ensayo durante el
semi-ciclo de enfriamiento (Figura 3.14c). De esta manera se componen las
etapas de calentamiento y enfriamiento para completar un ciclo de fatiga
térmica. Las condiciones experimentales como temperatura, tiempo y namero
de ciclos se programan a través de un controlador légico programable, por lo
que todas las operaciones durante los ensayos se realizan de forma

automatica.

Figura 3. 14 Maquina para Ensayos de Fatiga Térmica: a) etapa de calentamiento, b)

desplazamiento del espécimen, c) etapa de enfriamiento [9].
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3.4.3 Condiciones experimentales

Los especimenes se ensayaron a 10 ciclos de fatiga térmica en la MEFT,
con el objetivo de generar grietas en sus etapas iniciales de nucleacion y
propagacion. El periodo de calentamiento se mantuvo por 15 segundos para
llegar a una temperatura maxima aproximada de 600°C en la superficie,
mientras que la etapa de enfriamiento tuvo una duracién de 10 segundos hasta
alcanzar una temperatura aproximada de 50°C en la superficie.

La temperatura en la superficie de la probeta en la etapa de
calentamiento fue registrada por medio de un termometro optico infrarrojo
marca Ircon modelo Modline 5G, Figura 3.19. El dispositivo fue ubicado a una
distancia de 330 mm de distancia para medir la temperatura, a través de un
espacio de 6.4 mm entre las espiras de la bobina. Las temperaturas de la tabla
3.4 son lecturas registradas de manera visual obtenidas de la pantalla del
aparato al final de la etapa de calentamiento para cada ciclo, s6lo se toman

como referencia.

Figura 3. 15 Termdmetro dptico infrarrojo IRCON Modline 5G utilizado para el registro de
temperaturas durante el calentamiento.
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Tabla 3. 5 Temperaturas finales de |la etapa de calentamiento (sélo como referencia).

Temperatura (°C)

Ciclo CrN Cr/CrN CrN/TiN TiN TiAIN Nit
1 505 517 490 442 577 546
2 569 573 469 516 596 619
3 591 585 509 529 596 629
4 590 596 511 528 601 634
5 601 604 523 525 602 638
6 598 607 528 530 606 644
7 606 610 531 538 608 645
8 609 611 534 541 604 641
9 609 611 532 542 610 640
10 610 614 539 547 608 640

3.5 Observaciones superficiales

3.5.1 Limpieza superficial

Antes de observar las muestras en el microscopio éptico fue necesario
remover de la superficie el 6xido generado por los ciclos de fatiga térmica. Para
ello se utilizé sarrifin (un agente limpiador liquido comercial) y alcohol; frotando
la superficie con algodén y cepillo. En la figura 3.20, la mitad izquierda del
especimen es la superficie con éxido después de los ensayos y la derecha es la
zona limpia.

Figura 3. 16 Limpieza de la muestra
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Posteriormente se realiz6 una limpieza profunda, para ello se utilizo el
equipo de ultrasonido (Aquasonic 75T marca VWR Scientific Products). Se
sumergio el espécimen en un vaso de precipitado de 800 ml a la mitad de su
capacidad con acetona (Figura 3.9 a) y se coloc6 en el equipo de ultrasonido
(Figura 3.9 b) por un periodo de 15 minutos (Figura 3.9 c).

Figura 3. 17 a) Muestra sumergida en acetona, b) equipo de ultrasonido c) muestra en limpieza
por ultrasonido.

3.5.2 Microscopia Optica

Se tomaron micrografias superficiales de los especimenes con una camara
Nikon DS-Fi1 (figura 3.18a) instalada sobre un microscopio de medicion marca
Nikon modelo MM-400 (figura 3.18b).

ﬁa)

Figura 3. 18 Equipo de microscopia 6ptica a) Cdmara b) Microscopio.
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3.5.3 Medicion de tamaio de defectos superficiales.

La superficie de los recubrimientos, debido a su proceso de depdsito
contiene defectos superficiales en forma de “droplets” que pueden ser sitios
preferenciales de nucleacién y propagaciéon de grietas [10, 11].

Las mediciones de los defectos superficiales fueron tomadas a partir de
micrografias de la superficie de los recubrimientos, por medio de un analizador
de imagenes (SigmaScan Pro5), figura 3.19a. Se suponen que los defectos
superficiales cuentan con una geometria circular y la medicién resultante es el
diametro del defecto superficial.

B e e T
[}

um unidades )
30 157

2.99091895

15.6524758

2.10191083

3,

2.49141493

13.0384048

0.60425688

3.16227766

3.41819309

17.8885438

1.52866242 8

Figura 3. 19 Medicidn de defectos superficiales: a) pantalla del analizador de imagenes b) hoja
de célculo del analizador de imagenes.

Al momento de realizar una medicion se despliega el valor en una hoja
de calculo en valores unitarios, para convertirlo a micrometros se usé la escala
de la micrografia para tener una referencia en la imagen de una distancia
conocida y asi determinar el valor real de la medicion. En la Figura 3.19b el
primer renglén corresponde a la medicion de la escala, donde la columna de la
izquierda es el valor obtenido por el programa y las cantidades de la izquierda
son calculadas a partir la medida de la escala.

Debido a que no es posible medir la totalidad de los defectos
superficiales, se realiz6 un andlisis estadistico para determinar un tamarno del
muestreo apropiado que fuera representativo de la poblacién. Los datos
obtenidos son longitudes y corresponden a la categoria de continuos, por lo
tanto para determinar el tamafo del muestreo se usé de la siguiente férmula
[12]:
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Formula 3. 1

Donde:

n= es el tamano del muestreo.

z=  es el nivel de confianza: se define como la probabilidad de que los datos
de la muestra contengan el verdadero valor del parametro. El valor
utilizado para este estudio fue de 1.96 para un valor de confianza de 95%

S= es la desviacion estandar preliminar de la muestra. Es una medida de
dispersion, representa la distancia tipica (promedio) del valor central que
se espera observar.

A= es el error estandar o error maximo prefijado. Para la medicién se tomé

de manera arbitraria el valor de 0.2

El didmetro representativo de la muestra se tomo en base a la mediana.
La mediana es el punto en la escala de mediciones donde la mitad de los
valores estan por encima de ese valor y la otra mitad estan por debajo. Se
utiliza de preferencia la mediana porque no es sensible a la variacion de los

extremos.

3.6 Observaciones transversales.

3.6.1 Corte de especimenes
Los cortes de los especimenes se realizaron por medio de electroerosiéon con la
finalidad de observar su seccidn transversal y analizar las grietas generadas por
los ensayos de fatiga térmica.
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Los 5 cortes realizados en los especimenes estan esquematizados en la
Figura 3.20a) para obtener dos piezas Figura 3.20b) y posteriormente
analizarlas por SEM. El primer corte fue a una altura de 55 mm de la base
inferior y el segundo a 60 mm para generar un disco con una superficie justo en
la mitad de la probeta (ubicacién donde se concentra el calentamiento en la
MEFT). Los cortes 3, 4 y 5 resultan en una pieza con una geometria 6ptima

para adaptarla a la prensa y montarla en baquelita.

T
== .

|
X

60 mm

45°
Long arco=20mm

Vista
superior
a)

55 mm

Figura 3. 20 a) Esquema de cortes de piezas, b) Muestra cortada.
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3.6.2 Preparacion de los especimenes para inspeccion en el MEB

La preparacion de las piezas cortadas para observarlas en MEB consistio
en montarlas en baquelita de retencién de borde con el objetivo de evitar que el
recubrimiento fuera cubierto al momento del montaje y dificultar el analisis.

Las piezas se desbastaron y pulieron en un equipo de desbaste y pulido
Labopol-21 asistido por un brazo movedor de muestras semiautomatico
LaboForce-3, ambos de la marca Struers, Figura 3.21. Al término de la
preparacién metalografica se recubrieron las muestras con oro para permitir y

facilitar su observacién en el microscopio electrénico de barrido MEB.

Figura 3. 21 Pulido de las piezas cortadas.

3.7 Microscopia Electrénica de Barrido

Para la captura de imagenes de la seccion transversal del recubrimiento se
utilizé Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) en un microscopio de emisién
de campo marca FEI modelo NovaNanoSem 200, figura 3.22. Imagenes
representativas de los fendmenos estudiados en este trabajo fueron adquiridas
utilizando los detectores de electrones secundarios y retrodispersados. Durante
los andlisis diferentes voltajes de aceleracién, magnificaciones y distancias de
trabajo fueron utilizados. Analisis quimicos elementales de rasgos distintivos de
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las muestras fueron realizados mediante el detector de rayos del equipo
mediante el uso del software EDAX.

Figura 3. 22 Microscopio Electrénico de Barrido
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CAPITULO 4

MODELACION COMPUTACIONAL

4.1 Introduccidn

Como trabajo paralelo a la simulaciéon experimental, se realiz6 un modelo
computacional por el método de elemento finito, utilizando el paquete
computacional ANSYS 12. Lo anterior con el objetivo de modelar las
condiciones termomecanicas experimentales a diez ciclos de fatiga térmica. La
metodologia utilizada para determinar las cargas térmicas en las distintas
etapas del ciclo de fatiga térmica es similar a la técnica de la modelacion
inversa. Los coeficientes de transferencia de calor y los flujos de calor se

determinaron a partir de un historial térmico medido experimentalmente.

4.2 Historial térmico.

Las temperaturas en el sélido fueron obtenidas de informacion generada
en trabajos previos.

El registro de temperaturas se realizd6 mediante termopares tipo K
insertados en la muestra. Se perforaron orificios, por medio de electroerosién,
de 1 mm de diametro localizados a 4.6, 10.65 y 14.15 milimetros de la
superficie a la mitad de la altura de la muestra para ubicar tres termopares y
para con esto registrar el historial térmico de la muestra a través de los ciclos de
fatiga térmica, figura 4.1. La altura con respecto de la base de la muestra de los
termopares representa una zona donde se concentra el calor aplicado y alcanza

sus valores maximos de temperatura. Las perforaciones se ubican de una
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manera tal que no se encuentren alineados en la direccion radial, con el fin de

no interferir con el flujo de calor a través de la seccidn transversal del material.

(

Figura 4. 1 Esquema de posicion de termopares. Los puntos indican las ubicaciones de los
termopares de derecha a izquierda 4.6, 10.65 y 14.15 mm de la superficie.

Para efectos del estudio sélo se modelaron los primeros diez ciclos de
fatiga térmica. En la figura 4.2 se muestra el historial de temperatura registrado
con los termopares en donde es posible observar que durante los primeros
segundos las temperaturas maximas alcanzadas aumentan progresivamente y
a partir del cuarto ciclo en adelante las temperaturas maximas se estabilizan.
Ocurre del mismo modo con las temperaturas minimas, el valor minimo es cada
vez mayor hasta estabilizarse a partir de dicho ciclo. Lo anterior indica que los
ciclos de temperatura se comportaran de manera estable del cuarto ciclo en

adelante.
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Figura 4.2 Historial de temperatura registrada con termopares.

4.3 Geometria.

Las diferentes piezas del ensamble a modelar se generaron en el mismo
paquete computacional. La figura 4.3 muestra la geometria del ensamble, cuyas
dimensiones fueron descritas en el capitulo anterior.

El ensamble a modelar tiene la caracteristica de simplificarse de un
objeto de tres dimensiones (figura 4.3a) a una geometria de dos dimensiones
(figura 4.3b) con el objetivo de reducir tiempo computacional. El plano en dos
dimensiones tiene la propiedad de axisimetria, debido que la geometria es
idéntica alrededor de su eje de simetria. Se tom6 en cuenta el sistema de
sujecién debido a que proporcionan un marco mecanico externo y restringe la
expansion del espécimen. El barreno y las dos mordazas se modelaron como
cuerpos rigidos, en tanto que la muestra se modeld6 como un cuerpo

elastoplastico.
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Figura 4.3 Geometria del ensamble. 1) barreno, 3) espécimen, 2) y 4) mordazas: a) ensamble en
3-D b) ensamble 2-D.

4.4 Propiedades del material.

Las propiedades de los materiales disponibles en las librerias del
programa utilizado para la modelacién computacional son limitadas. Por lo tanto
fue necesario introducir las propiedades en base a datos reportados en la
literatura.

Las propiedades del acero AISI H13 necesarias para llevar a cabo la
modelacién computacional se presentan en la tabla 4.1, todas en funcion de la
temperatura.

Tabla 4.1 Tabla de propiedades del Acero AISI H13 Orvar 2M [1-4].

Propiedades Fisicas

Kg/m® Temperatura (°C)
7780 20
Densidad [1-4
ensidad [1-4] 7670 399
7580 599
Propiedades Mecanicas
MPa Temperatura (°C)
Esfuerzo de Cedencia [1,3] 1280 20
Esfuerzo Ultimo de Tension [1,3] 1420 20
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210x10° 20
Médulo de Elasticidad [2-4] 180 x10° 399
140 x10° 599
Modulo de Poisson [4] 0.28 (adimensional) 20
x10°/°C Temperatura (°C)
104 20-100
Coeficiente de Expansion 11.5 200
Térmica [1-3] 12.2 425
12.4 540
13.1 650
W/m°K
28.6 215
Conductividad Térmica [1-4] 28.4 350
28.4 475
28.7 605

4.5 Discretizacion geométrica.

La solucién de la modelacién computacional se realiz6 mediante el
método de elemento finito. Para ello fue necesario dividir la geometria en nodos
y elementos produciendo asi una malla; este proceso de mallado se conoce
como discretizacion [5]. Una estrategia comln es generar un mallado grueso y
refinarlo hasta un tamano de malla 6ptimo donde el resultado de la modelacién
computacional sea lo mas aproximado a las mediciones experimentales. La
figura 4.4 muestra el mallado que produjo una mejor aproximacion para este
estudio.

El borde que representa la superficie externa de la muestra tiene una
refinacion mayor debido a que es la zona donde la temperatura varia con mayor
rapidez e intensidad. El numero total de elementos fue de 5,773 mientras que el
namero total de nodos fue de 6,341 (ver tabla 4.2 para mas detalles). Para la
solucién del modelo computacional se utilizé el esquema explicito y un tipo de
elemento cuadrilatero de cuatro nodos.
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Tabla 4.2 Numero de nodos y elementos.

Barreno Muestra Mordaza 1 Mordaza 2
Nodos 629 4197 740 775

Elementos 499 3931 658 685

— ! F [ il D]

70.00 (mm) [ ]
1 | _____wuﬂ——
|

Figura 4.4 Geometria mallada.

0.0o0

4.6 Simulacién del proceso

La simulacién experimental de fatiga térmica consiste de dos etapas:
calentamiento y enfriamiento [6]. El proceso a simular de la MEFT abarca un
calentamiento por induccién de 15 segundos, un desplazamiento de 2.53
segundos a la camara de enfriamiento, un enfriamiento por aspersion de agua
de 10 segundos y finalmente un desplazamiento de 2.53 segundos a la posicién
original. En cada desplazamiento la muestra se encuentra en contacto sélo con
el medio ambiente. La duracion total de un ciclo de fatiga térmica es de 30.06
segundos. La tabla 4.3 resume el ciclo de fatiga térmica modelado. En este
estudio, al utilizar el término enfriamiento, se define como el paso en que el
espécimen se enfria por aspersion de agua. El cambio de temperatura en la
seccion transversal del material se establece por el mecanismo de conduccion y

obedece a la ecuacion 4.1 [7]:
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Q=—kAZ: (4.1)

Donde x es el eje correspondiente a la direccion de la variacion de la
temperatura, Q es el flujo de calor, A area perpendicular al flujo de calor y k es
la conductividad térmica.

Tabla 4. 3 Proceso a simular.

Etapa Nomenclatura Modo de transferencia de Tiempo (s)
calor
Calentamiento Calentamiento Induccidn 15
Desplazamiento 1 Conveccién natural 2.53
Enfriamiento Enfriamiento Conveccién forzada 10
Desplazamiento 2 Conveccidén natural 2.53

El proceso descrito en la tabla 4.3 fue repetido 10 veces para simular 10
ciclos de fatiga térmica. Como condicién inicial, se establecié que la muestra a
una temperatura ambiente de 29°C. Para calcular los valores de temperatura a
lo largo del tiempo se selecciond un andlisis transitorio térmico y al final del
analisis se selecciond un andlisis estructural transitorio para calcular los
esfuerzos y deformaciones generadas por la dilatacién térmica del analisis

anterior.

4.6.1 Calentamiento

El calentamiento por induccion ocurre de manera localizada en la parte
central de la muestra, en una longitud de 50 mm, debido a la ubicacién con
respecto de la bobina de induccion, (figura 4.5a). En esta etapa, la pieza fue
sometida a un calentamiento superficial de la parte central por 15 segundos;
mientras la superficie estaba expuesta a condiciones de conveccién natural
(figura 4.5b).
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Figura 4.5 Calentamiento del espécimen de ensayo: a) calentamiento superficial localizado [9]
b) calentamiento en la modelacién computacional, zona marcada con 1 corresponde al
calentamiento y la zona con el 2 se encuentra en conveccion natural.

El calentamiento por induccién fue posible representarlo mediante de un
flujo de calor [8]. Para determinar la magnitud del flujo de calor fue necesario
realizar iteraciones para seleccionar aquella magnitud de flujo de calor que
brindara la mayor convergencia entre las temperaturas calculadas por el modelo

y las registradas experimentalmente con los termopares.

4.6.2 Desplazamiento

Esta etapa consisti6 en el traslado del la muestra de la fase de
calentamiento al enfriamiento y viceversa. El intercambio energético entre la
pieza y el aire es el mecanismo tomado en consideracion (figura 4.6). Por lo
tanto la condicion frontera en la superficie es la conveccion natural con el medio
ambiente y de igual manera que las etapas anteriores el sistema de sujecion de

la muestra se considerd como rigido.
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b)

P —

70.00 (mm)

Figura 4.6 Desplazamiento de la muestra: a) trayectoria de la muestra [9] b) superficie en
conveccion natural.

Los mecanismos de transferencia de calor por conveccidn estan regidos por la

ecuacioén 4.2 [7]

q=hTs—Tp) (4.2)

Donde g (W/m2) es el flujo de calor por conveccién, h (W/m2C) es el
coeficiente de transferencia de calor, T; (°C) es la temperatura de la superficie y
T, (°C) es la temperatura del medio ambiente, que en este caso es aire a 29°C.
El valor del coeficiente de transferencia de calor convectivo es el parametro a
determinar para adaptar los resultados de temperaturas de la modelacién

computacional al historial térmico experimental.

4.6.3 Enfriamiento

El enfriamiento por aspersién de agua sucede a todo lo largo de la
superficie del espécimen, excluyendo el area cubierta por las mordazas, ya que
el fluido no impacta directamente sobre esta zona. Del mismo modo que el caso

52



CAPITULO 4 — MODELACION COMPUTACIONAL

anterior el pardmetro a determinar fue el coeficiente de transferencia de calor
convectivo. La condicion frontera para esta etapa fue la superficie expuesta del
espécimen sometido a conveccién forzada, mientras que las mordazas y el
tornillo se consideraron como cuerpos rigidos, (figura 4.7).

b)

«—

70.00 (mm)

Figura 4. 7 Etapa de enfriamiento. a) enfriamiento superficial [9] b) superficie expuesta al
enfriamiento.

4.7 Condiciones a la frontera

Para la generacién de los perfiles de temperaturas en la modelacion
computacional, diferentes cargas térmicas fueron aplicadas a la superficie del
espécimen. En la etapa de calentamiento se aplicé un flujo de calor de
920kW/m? y se utilizé un coeficiente de transferencia de calor convectivo de
10W/m?°C para modelar la conveccion natural en las zonas correspondientes
detalladas en la figura 4.5b. En el desplazamiento 1 y 2 se utilizé el mismo
coeficiente de transferencia de calor para conveccion natural que en la etapa de
calentamiento en la superficie sefialada en la figura 4.6b. Para el caso del
enfriamiento se utilizé un coeficiente de transferencia de calor convectivo de 20
kW/m?°C. Las cargas aplicadas se resumen en la figura 4.8.
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Coef. Transferencia de Calor (\N/mZC)
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Figura 4.8 Carga térmica para un ciclo de fatiga térmica.
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CAPITULO 5
RESULTADOS Y DISCUSION

Parte 1: Simulacion Experimental

Los resultados de las observaciones de microscopia tienen el objetivo de
establecer patrones de agrietamiento y sitios preferenciales de nucleacién de
las grietas. En este capitulo se presentan los resultados del estudio de
mecanismos de degradacidn de los especimenes que fue realizado mediante el
analisis de imagenes de la superficie por microscopia Optica y de la seccion
transversal del material por microscopia electrénica de barrido. Ademas del
estudio del agrietamiento, se efectudé una medicion del tamaro de los defectos
superficiales. Se presenta también una discusidén detallada de los resultados
obtenidos.

5.1 Analisis de superficie

Las observaciones superficiales se efectuaron en la zona central donde
se concentrd el calentamiento debido a que es el area de la superficie que
experimenta los cambios mas severos de temperatura en un ciclo de fatiga
térmica (figura 5.1a). Al momento de las pruebas en la MEFT se identificé el
frente del espécimen de ensayo en su parte superior como referencia, con el fin
de ubicar las zonas de la superficie con mayor facilidad y de poder comparar las
mismas zonas entre los diferentes sistemas de modificacion superficial
estudiados (figura 5.1 b). El sistema de ubicacion utilizado se basa en las
manecillas en un reloj donde las 12 en punto corresponde al frente del

56



CAPITULO 5 — RESULTADOS Y DISCUSION PARTE 1: SIMULACION EXPERIMENTAL

espécimen de ensayo, que coincide con el frente de la maquina para ensayos
de fatiga térmica.

+ = marca
del frente

Vista superior

Figura 5.1 Zona de observaciones superficiales. a) representacion de la zona observada b)
referencia y ubicaciones de la pieza

5.1.1 Agrietamiento superficial

Los diez ciclos de fatiga térmica en los seis especimenes de estudio
mostraron distintos patrones de degradacién los cuales son clasificados como:
(a) agrietamiento debido al acabado superficial del sustrato, (b) agrietamiento
alargado, (c) agrietamiento reticular y (d) desprendimiento del recubrimiento.

(a) Agrietamiento debido al acabado superficial del sustrato

Fue observado que la nucleacion de las grietas se origin6 a partir de las
marcas de acabado generadas por el pre proceso mecanico en el tratamiento
discontinuo del sistema duplex. Este tipo de agrietamiento se present6

solamente en el espécimen CrN. En la figura 5.2 a-d se aprecia un
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agrietamiento pequefio casi perpendicular a las marcas de acabado y
agrietamiento de mayor tamano a través de las mismas. En la figura 5.2 d) se
sefnala las direcciones de dicho agrietamiento.

a) CrN; 11:00

b) CrN; 11:00

c) CrN; 5:00 | d) CrN; 5:00

Figura 5. 2 Micrografias de agrietamiento iniciado a partir de las marcas de acabado superficial
del sustrato.

El agrietamiento que sigue la trayectoria de las marcas de acabado
pudiera atribuirse a que las marcas de acabado actuen como concentradores
de esfuerzos. El agrietamiento pequefio se atribuye al estado de esfuerzos
presentes en el espécimen. Kamaya y coaut. [1] sefalan que las grietas se
cruzan entre ellas al estar sometidas a un estado de esfuerzos biaxial, esto
debido a las zonas de concentracion de esfuerzos alrededor de la punta de las
grietas, produciendo el agrietamiento pequeno que cruza las grietas de mayor
tamano. El agrietamiento mostrado en la figura 5.2 es similar a la modelacién
computacional generada por estos autores.
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El agrietamiento en las marcas de acabado, s6lo en el recubrimiento
CrN, se atribuye al coeficiente de expansion térmica. En la tabla 5.1 se
muestran las rugosidades y los distintos coeficientes de expansién térmica. Al
comparar el coeficiente de expansién térmica del H13 y el recubrimiento CrN la
diferencia de valores es mucho mayor en comparacion con el resto de los
recubrimientos. Esta diferencia en coeficientes de expansién térmica tiene un
efecto negativo al restringir la libre deformacion térmica, por lo tanto reduce su
resistencia a la fatiga térmica [2]. A pesar que la rugosidad es menor en el
espécimen con recubrimiento CrN, lo cual contribuye a una mayor resistencia a

la fatiga térmica [3], no fue una variable determinante.

Tabla 5. 1 Rugosidad y coeficientes de expansion térmica de los especimenes

CrN  Cr/CrN CrN/TiN TiN

Rugosidad (um) [4] 0.17 0.19 0.19 0.30 0.19
Coeficiente de expansion 11-13.1 24 Cr=6.2 CrN=2.4 9.4 7.48
térmica (x10-6/°C) [5-8] CrN=2.4 TiN=9.4

Este tipo de agrietamiento pudiera ser una etapa inicial del agrietamiento
reticular observado en el espécimen Cr/CrN presentado posteriormente.

(b) Agrietamiento alargado

El agrietamiento en las micrografias de la figura 5.3 se considera
alargado debido a que es el de mayor longitud en los especimenes observados.
La propagacién de las grietas en los especimenes presenté distintas
configuraciones como fueron: agrietamientos verticales con ligera inclinacién
hacia la derecha, figura 3.5 a), b), k)-n); agrietamientos horizontales de gran
densidad, figura 3.5 c¢)-g); y agrietamiento vertical con una ligera inclinacion
hacia la izquierda, figura 3.5 h)-j). Este tipo de agrietamiento se presenté en los
especimenes recubiertos con sistemas CrN, Cr/CrN y CrN/TiN; siendo el
espécimen Cr/CrN que presentd la mayor cantidad de grietas de este tipo,
mientras el espécimen CrN/TiN mostré una menor cantidad de estas grietas.

59



CAPITULO 5 — RESULTADOS Y DISCUSION PARTE 1: SIMULACION EXPERIMENTAL

Es de hacer notar, que los defectos superficiales, conocidos en inglés
como “droplets” (puntos oscuros en la superficie), pueden ser la causa principal
de este tipo de agrietamiento debido a que éstos actian como sitios
preferenciales de propagacion de grietas, como se puede observar en las zonas

sefialadas con circulos de la figura 5.3 e).

VIR A T R R A T R L govir 7 [
a) CrN; 1:00 b) CrN; 1:00

500 jm

e) CrN; 11:00 | f) Cr/CrN; 12:00 |
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&
L

TiN;7:00 | n)CrN/TiN; 7:00

~rhlsA'CrN/

Figura 5.3 Agrietamiento alargado.

(c) Agrietamiento reticular

Este patrdn de agrietamiento se presentd solamente en el espécimen
CrN/TiN el cual se distingue por tener una gran cantidad de grietas. El
agrietamiento exhibe grietas de mayor longitud en distintas orientaciones
horizontales, figura 5.4 a) y b); verticales con una inclinacién a la derecha, figura
5.4 c¢) y d); y verticales con una inclinacién hacia la izquierda, figura 5.4 e). El
agrietamiento de mayor longitud es cruzado por grietas de menor tamafo y gran
cantidad que se propagan en una direccién perpendicular.

Al igual que el patrén de agrietamiento anterior, los “droplets” son los
sitios preferenciales de propagacion de grietas, figura 5.4 f). Las micrografias
presentadas en la figura 5.4 tienen similitud con el agrietamiento alargado
presentado anteriormente ya que muestran las mismas orientaciones que el
agrietamiento reticular del espécimen Cr/CrN. A partir de esta observacion se
puede deducir que las grietas se propagan con una orientacién uniforme a
través de los “droplets” generando un agrietamiento alargado, posteriormente
grietas pequenas nuclean y propagan de la interseccidon entre el agrietamiento
alargado y los “droplets” en direccion perpendicular al agrietamiento.
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e

d:.v:.

SN

e)Cr/CrN 7:00 | f) Cr/CrN 7:00

Figura 5.4 Ejemplos tipicos de grietas reticulares.

(d) Desprendimiento del recubrimiento.

Ademas del agrietamiento presentado en las micrografias anteriores, los
recubrimientos experimentaron un desprendimiento superficial. En la figura 5.5

se muestra el desprendimiento como las zonas fuera de enfoque en las
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micrografias. Solamente los especimenes con recubrimiento base titanio, es
decir: CrN/TiN (figura 5.5a), TiN (figura 5.5b) y TiAIN (figura 5.5c), exhibieron
este tipo de dafno. El desprendimiento del recubrimiento se debe a una menor
adhesion al sustrato en comparacion a los otros recubrimientos, como se

discutira en la seccién 5.1.3.

CrN/TiN

a)

c) TIAIN

Figura 5. 5 Desprendimiento del recubrimiento.

5.1.2 Medicién de tamaiio de “droplet”.

Como se menciond anteriormente los “droplets” son sitios preferenciales
para la propagacion y probablemente de nucleacion de grietas. En la figura 5.6
se muestra claramente esta premisa; la cual, para comprobarla, fue necesario

obtener algun parametro que pudiera predecir su grado de influencia. La
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metodologia para la medicién de este pardmetro se encuentra descrita en la
seccién 3.5.3 y a continuacion se presentan los resultados de la distribucidén en
la medicién del diametro de “droplet’. Cabe sefnalar que la muestra nitrurada se
excluy6 de este andlisis debido que no cuenta con un recubrimiento PVD.

Figura 5.6 Iniciacidn y propagacion de grietas a través de los “droplets”. Los circulos muestran
la presencia de los “droplets” mientras las flechas la direccidon de propagacion.

En las siguientes figuras se graficaron la frecuencia contra el tamafio de
“droplet’ para cada uno de los especimenes. La frecuencia se refiere a la
cantidad de “droplets” medidos que se encuentran dentro del rango del eje
horizontal. El eje horizontal indica el rango de medidas en micrémetros en los
cuales se categorizan. Los defectos medidos fueron seleccionados
aleatoriamente en distintas zonas del espécimen y las micrografias utilizadas
para la medicion fueron de la misma magnificacion entre ellas, ver figuras 5.7a)-

e).
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b) Cr/CrN
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Figura 5.7 Micrografias utilizadas para medicidon de tamafio de “droplet”.

Espécimen CrN

La distribucién del tamaro de los “droplets” en la figura 5.8 indica que la
mayor frecuencia de tamafno de los “droplets” medidos se encuentra entre 0.5 y

2 micrémetros de diametro; el tamafio minimo medido en este espécimen fue
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de 0.11 micrémetros y el tamafio maximo fue de 5.73 micrometros; y el valor de
la mediana fue de un didmetro de 1.52 micrometros de un total de 762

mediciones.

180
160
140—_
120
100 —

80

Frecuencia

60 |
40 |

20

0
T T T T T T T T T T Y
0-05 051 115 152 225 253 335 354 4-45 455 mayora5

Micrometros (um)

Figura 5.8 Distribucién de diametros de “droplets” en el espécimen CrN.

Espécimen Cr/CrN

La mayor frecuencia de “droplets” se encuentra entre 0.5 y 2 micrometros
y disminuye de manera progresiva a partir de 2 micrémetros, a diferencia del
espécimen anterior el numero de “droplets” en el rango menor a 0.5
micrometros es mucho menor. El diametro de menor tamano medido fue de
0.27 micrometros, el maximo de 10.35 micrometros y el valor de la mediana fue

de 1.53 micrometros de un total de 676 mediciones, ver figura 5.9.
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Figura 5.9 Distribucién de didmetros de “droplets” en el espécimen Cr/CrN.

Espécimen CrN/TiN

En el espécimen CrN/TiN la mayor frecuencia de los “droplets” medidos
se encuentran en el rango de 0.5 a 1.5 micrémetros, de igual manera que los
especimenes anteriores, a medida que aumenta el tamafo del “droplet”
disminuye la frecuencia con que se observan droplets de tamarnos mayores. El
valor minimo medido fue de 0.19, el maximo fue de 11.62 y el valor de la

mediana fue de 1.34 micrémetros de un total de 1095 mediciones, figura 5.10.
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Figura 5.10 Distribucion de diametros de “droplets” para el espécimen CrN/TiN.

Espécimen TiN.

La figura 5.11 muestra la distribucion de defectos donde la frecuencia
mayor se encuentra entre 0.5 a 1.5 micrémetros, el espécimen exhibe el rango
minimo (0.5-1 micrémetros) con mayor frecuencia de todas. El valor minimo
medido fue de 0.19, el maximo de 12.58 y el valor de la mediana fue de 1.21

micrémetros de un total de 763 mediciones.
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Figura 5. 11 Distribucion de didmetros de “droplets” para el espécimen TiN.

Espécimen TiAIN

La figura 5.12 muestra que la mayor frecuencia se encuentra en un rango
de 0.5-2 micrémetros. El valor minimo de diametro medido fue de 0.38, el valor
maximo de 7.91 y el valor de la mediana fue de 1.5 micrometros de un total de
834 mediciones.
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Figura 5. 12 Distribucion de didmetros de “droplets” para el espécimen TiAIN.
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5.1.3 Dafo superficial

En resumen los especimenes experimentaron agrietamiento y
desprendimiento del recubrimiento como mecanismos principales de
degradacion, ver tabla 5.2. Debido a la oxidacién en el espécimen nitrurado no

fue posible analizar claramente su superficie.

El agrietamiento se present6 con diferentes orientaciones y magnitudes
partiendo de las marcas de acabado superficial, producto del tratamiento
mecanico del sustrato previo al depdsito de los recubrimientos, y de los
defectos del recubrimiento, conocidos como “droplets”. Tanto las marcas de
acabado como los “droplets” actian como concentradores de esfuerzos, por lo
cual las grietas se propagan y posiblemente nuclean a través de ellos. Los
especimenes CrN, Cr/CrN y CrN/TiN experimentaron la propagacion de las
grietas a través de los “droplets”, mientras el espécimen CrN fue el Unico en

experimentar el agrietamiento en las marcas de acabado.

Al comparar la dureza de los recubrimientos se puede concluir que, en
valores similares de dureza, a mayor tamafno de “droplet’ resulta en un mayor
agrietamiento del recubrimiento. Los valores de dureza de los recubrimientos
entre los especimenes CrN, Cr/CrN y CrN/TiN son similares entre ellos (tabla
5.2). El valor de mediana de diametro de “droplet’ entre los especimenes CrN y
Cr/CrN son mayores comparado con el espécimen CrN/TiN y la cantidad de
grietas observadas fue mayor en los especimenes CrN y Cr/CrN. Los valores de
mediana del diametro de los “droplets” en los especimenes CrN, Cr/CrN y TiAIN
(tabla 5.2) son similares entre ellos, mientras que los valores de dureza el
espécimen con recubrimiento TiAIN es mayor y no presentd agrietamiento en la

superficie.

El desprendimiento del recubrimiento se observé preferente en los
especimenes que contienen titanio, posiblemente debido a una menor adhesion
(tabla 5.2). Mientras que los recubrimientos con base cromo exhibieron

solamente agrietamiento a tan sélo diez ciclos térmicos.
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Tabla 5.2 Dafio superficial en especimenes

Espécimen Dureza Adhesion Diametro Area Agrietamiento Desprendimiento
HV [9] (N) [9] de analizada de de recubrimiento
“droplet” (mm?) recubrimiento
(um)
CrN 1900 107 1.52 234.16 X
Cr/CrN 1900 80 1.53 501.78 X
CrN/TiN 2100 93 1.34 267.62 X X
TiN 2800 73 1.21 200.71 X
TiAIN 3000 65 1.50 200.71 X

5.2 Analisis de las secciones transversales

Cada espécimen fue preparado para observar y analizar la seccion
transversal de la zona de mayor densidad de grietas. El analisis que se
presenta a continuacion esta dedicado a inferir los sitios de inicio de las grietas
por fatiga térmica, en su seccién transversal, para los diferentes sistemas de

modificacion superficial.
Espécimen CrN

El agrietamiento en este espécimen se gener6 como resultado de dos
patrones repetitivos: grietas en discontinuidades en la interfaz y agrietamiento
superficial. El agrietamiento que se presenta en la figura 5.13 a) y b) muestra
que la presencia de discontinuidades en la interfaz sustrato-recubrimiento.
Estas grietas se localizan justo por encima de la discontinuidad. Las grietas se
propagaron de manera horizontal dentro del mismo recubrimiento en direccion

hacia la superficie (figura 5.13c).
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Figura 5. 13 Agrietamiento Transversal en el espécimen CrN

El agrietamiento en discontinuidades del sustrato (sefialado en figura
513 a y b) se debe a la presencia de elementos que presentan una
composicion quimica distinta al sustrato, ver tabla 5.3. La dilatacion térmica
depende de la distancia interatémica de un material [10]. Al poseer una distinta
composicion quimica, los coeficientes de dilatacion térmica son diversos entre
el sustrato, recubrimiento y la discontinuidad. El recubrimiento al estar adherido
a la superficie del sustrato esté sujeto a estas diferencias de dilatacién térmica y

produce una concentracion de esfuerzos, lo que resulta en un agrietamiento.

73



CAPITULO 5 — RESULTADOS Y DISCUSION PARTE 1: SIMULACION EXPERIMENTAL

El agrietamiento observado en la figura 5.13c) no presenta evidencia que
inicie en la seccion transversal del recubrimiento. Por lo tanto se propone que la
nucleacion para este caso empieza en la superficie del recubrimiento por los
sitios de nucleacién preferenciales discutidos en la seccion 5.1.1 y que fueron
observados en el espécimen con el sistema CrN.

Tabla 5.3 Analisis de composicion de la discontinuidad en el espécimen CrN realizado por
equipo acoplado al microscopio electrdnico de barrido y el software EDAX

Composicion

C N (0] Si \Y Cr Fe
W1t% 3.53 7.15 12.83 1.03 1.49 38.91 31.26
At% 9.79 17.03 26.74 1.22 0.97 24.95 18.66

Espécimen Cr/CrN

Las micrografias de la figura 5.14 presentan el mismo patrén de
agrietamiento que el espécimen recubierto con el sistema CrN, donde una
discontinuidad en la interfaz sustrato-recubrimiento propicia la generacion de
esfuerzos térmicos debido a la diferencia de coeficientes de expansion térmica
entre los componentes cercanos a ésta. La composicion quimica en peso y

atbmica para esta discontinuidad se muestra en la tabla 5.4.

La presencia de estas discontinuidades en la interfaz recubrimiento-
sustrato en las figuras 5.13 a), b) y 5.14 no modificaron la trayectoria del
recubrimiento depositado, por lo cual se puede concluir que ésta no es un
espacio vacio. La discontinuidad no altera la topografia del sustrato, por lo que
se deduce que estuvo presente en el proceso de acabado superficial del

sustrato.

La composicion quimica mostrada en las tablas 5.3 y 5.4 de estas
discontinuidades sugiere que se trata de precipitados CrN. El estudio reportado
por Visuttipitukul y coaut. senala la presencia de nitruros de cromo con
particulas de carbono en forma esférica y con una composicion quimica similar

a la mostrada en las tablas 5.3 y 5.4. La precipitacion se atribuye a la etapa de
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nitrurado en el acero, el nitrégeno reemplaza parcialmente al carbono en la
martensita y forma nitruros metalicos, como los nitruros de hierro y nitruros de

cromo [11].

Figura 5. 14 Agrietamiento transversal Cr/CrN

Tabla 5.4 Anélisis de composicidn de la discontinuidad en el espécimen Cr/CrN realizado por
equipo acoplado al microscopio electrénico de barrido y el software EDAX

C N (0] Si Cr Fe
Wt% 5.65 5.89 10.74 0.84 27.58 49.31
At% 15.65 13.99 22.34 0.99 17.65 29.38
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Espécimen CrN/TiN

El sistema (CrN/TiN)x3 presentd dano en el recubrimiento por diversos
mecanismo relacionados con el origen de sus fallas, en la figura 5.15 se
presentan estos dafos expresados como el desprendimiento total del
recubrimiento (figura 5.15a), agrietamiento corto en seccién transversal del
recubrimiento (figura5.15b) y desprendimiento de la capa externa del
recubrimiento (figura 5.15c).

SEl  20kV WD10mm 5558 x4,000 Sum
UANL-FIME M3-2(CrN/TiN)x3 0000 12 Jul 2041

c)

Figura 5. 15 Dafio transversal en el espécimen CrN/TiN
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Investigaciones previas sefialan que recubrimientos depositados sobre
un sustrato de rugosidad considerable son mas propensos a desprenderse [12].
Como se observa en la figura 5.15a), existe una variacién considerable en la
topografia del sustrato en el sitio donde el recubrimiento estuvo presente, o
cual sugiere que esta condicion favorece indudablemente su desprendimiento.
El recubrimiento, al depositarse sobre el sustrato, adopta las irregularidades de
la superficie y se deforma de manera irregular al no contar con un depdésito en
linea recta de las capas lo cual provoca deformaciones y esfuerzos

concentrados preferentemente en esa zona [12].

Un depdsito irregular del recubrimiento, como el observado en la figura
5.15b), donde las capas cambian bruscamente de trayectoria, debido a
discontinuidades de la superficie, establecen sitios de concentracion de
esfuerzos. Ademas, la presencia de particulas “extranas” (inclusiones,
precipitados, carbonitruros) en la interfaz recubrimiento-sustrato, producen
desprendimiento del recubrimiento debido a la limitada adhesion entre la
particula y el recubrimiento. El agrietamiento de la capa cercana a la superficie
del recubrimiento, figura 5.15c), no muestra evidencia clara de que el
agrietamiento iniciara en la seccidén transversal del recubrimiento. Debido a
esto, puede proponerse que este mecanismo de degradacién fue provocado por
el dano superficial, discutido en la seccion 5.1.1, el cual consiste en la
generacion de grietas pequenas propagandose a muy poca profundidad y que
producen el desprendimiento de la capa externa del recubrimiento.

Espécimen TiN

El patron de dafo repetitivo observado en el espécimen recubierto con el
sistema TiN fue el desprendimiento del recubrimiento del sustrato como se
muestra en la figura 5.16. El desprendimiento se observa como una linea curva
gruesa con una orientacién horizontal muy cerca de la superficie como en el
caso de las figuras 5.16a) y c). En la figura 5.16b) se observa que a partir del
desprendimiento del recubrimiento se generan grietas que se propagan a través

de la seccion transversal del recubrimiento.
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0

Figura 5. 16 Dafio transversal en el espécimen TiN

Espécimen TiAIN

La capa TiAIN, al igual que el descrito espécimen anteriormente,
presentd desprendimiento del recubrimiento como modo de falla ante los ciclos
térmicos. El desprendimiento del recubrimiento se puede observar como zonas
de color oscuro, figura 5.17a. El desprendimiento de la capa muy posiblemente
se debe a la poca adhesion del recubrimiento, ver tabla 5.2. Como se discutié
anteriormente, una superficie irregular de sustrato tiene un efecto negativo en el

recubrimiento, figura 5.17b).
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Figura 5. 17 Dafio transversal en espécimen TiAIN

Espécimen Nitrurado

El espécimen nitrurado se distingui6é por presentar una superficie libre de
degradacion después de diez ciclos térmicos, ver figura 5.18

Figura 5. 18 Espécimen Nitrurado

Dano transversal

Los especimenes exhibieron distintos patrones de falla los cuales no

fueron exclusivos de un sistema en particular, tales como agrietamiento por

79



CAPITULO 5 — RESULTADOS Y DISCUSION PARTE 1: SIMULACION EXPERIMENTAL

discontinuidades en la superficie del sustrato (CrN y Cr/CrN); irregularidades en
la rugosidad del sustrato (CrN/TiN y TiAIN); agrietamiento superficial (CrN y
CrN/TiN); y desprendimiento del recubrimiento (TiN y TiAIN). Al igual que el
dano observado en las micrografias superficiales los recubrimientos con base
cromo experimentaron agrietamiento mientras que los recubrimientos base

titanio el desprendimiento del recubrimiento.

5.3 Discusion

Después de diez ciclos térmicos los especimenes experimentaron
diversos modos de falla entre los cuales podemos distinguir dos tipos. El primer
tipo es agrietamiento del recubrimiento, CrN, Cr/CrN y CrN/TiN; y el segundo
tipo es el desprendimiento, CrN/TiN, TiN y TiAIN. Los sistemas duplex
mostraron un dafo en el recubrimiento, mientras que la superficie nitrurada no
mostr6 dafo aparente. Los microdefectos actuaron como sitios preferenciales
de nucleacion y propagacion de grietas asi como el desprendimiento del

recubrimiento.

Lo relevante de esta investigacion es que ha sido posible identificar los
sitios preferenciales para la nucleacién de grietas. Ademas aportara informacion
para la optimizacién de los sistemas duplex (como la discutida en la seccion
2.4), asi como informacion que facilite la comprension del mecanismo de falla

en fatiga térmica.

Los resultados de esta investigacion tienen la limitante que, debido a los
pocos ciclos en la experimentacién, no es posible comparar estos fenédmenos
directamente con el material previamente reportado en la literatura (discutido en
la seccién 2.4.1). La diferencia de ciclos térmicos ensayados del presente
estudio a los resultados reportados es considerable. Ademas que la evolucion

del agrietamiento térmico en ocasiones no muestra una tendencia clara [9]

Los especimenes CrN y Cr/CrN a ciclos altos de fatiga térmica en la
MEFT experimentaron una gran densidad de grietas cortas. Mientras que los
especimenes CrN/TiN, TiN y TiAIN a ciclos altos en la MEFT se caracterizaron

80



CAPITULO 5 — RESULTADOS Y DISCUSION PARTE 1: SIMULACION EXPERIMENTAL

por agrietamientos de menor densidad pero de gran longitud [9]. Por lo tanto el
agrietamiento ocurrido a bajos ciclos en los especimenes CrN y Cr/CrN fue el
mas facil a observar a bajos ciclos en la MEFT. El espécimen nitrurado a ciclos
altos en la MEFT experiment6 un agrietamiento denso y corto ademas del
desprendimiento de material [9], sin embargo diez ciclos térmicos no fueron

suficientes para producir un dafo considerable.

La experimentacién a bajos ciclos de fatiga térmica es muy limitada. A
pesar de esto, los resultados de esta investigacion concuerdan con los estudios
de Pellizzari y coaut. [13] donde senalan que los sitios de nucleacion de grietas
son los defectos de los recubrimientos. EI comportamiento de la interfaz
sustrato-recubrimiento concuerda con el reportado por Wilklund y coaut. [12]
donde se concluye que la interfaz recubrimiento-sustrato es una zona critica y
es propensa al desprendimiento del recubrimiento en sustratos rugosos.

En los resultados observados se puede concluir que los recubrimientos
con grandes dimensiones de “droplets” y valores similares de dureza con
respecto al resto de los especimenes estudiados generan agrietamiento (CrN,
Cr/CrN y CrN/TiN). El efecto positivo de la alta dureza que posee TiAIN es
contrarrestado por las grandes dimensiones de los “droplets”, con respecto al
resto de los especimenes, y la baja adhesién [9] a la superficie del sustrato
presentando desprendimiento del recubrimiento.

El buen desempeno de los sistemas multicapas sobre los monocapas en
otras investigaciones a ciclos altos [14-15] contrasta con los resultados de esta
investigacién. A ciclos bajos los sistemas multicapas Cr/CrN y CrN/TiN
experimentaron dano en la superficie del recubrimiento y a través de su seccion
transversal debido a los “droplets”, la rugosidad del sustrato y las
discontinuidades del sustrato. En conclusion los sistemas multicapas no

mostraron un desempeno superior a los sistemas monocapas.

Los factores causantes de dafio por fatiga térmica en aceros con

modificacién superficial duplex en sustrato nitrurado a bajos ciclos:
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e Las lineas de acabado en el recubrimiento CrN son sitios preferenciales
para la nucleacion de grietas.

e Los defectos superficiales como los “droplets” son sitios preferenciales
para la nucleacién de grietas en los recubrimientos CrN, Cr/CrN vy
CrN/TiN.

e En los recubrimientos observados, una baja dureza y grandes
dimensiones de “droplets” son factores para producir agrietamiento.
Debido al efecto positivo de una alta dureza y que los “droplets” actuan
como concentradores de esfuerzos.

e Los recubrimientos base Cr mostraron un agrietamiento y los base Ti
mostraron desprendimiento del mismo. Esto se le atribuye a la diferencia
entre los coeficientes de expansion térmica del sustrato y en los
recubrimientos base cromo. Mientras que los recubrimientos base titanio
exhibieron baja adhesion.

e Los recubrimientos CrN y Cr/CrN mostraron como patrén repetitivo de
agrietamiento donde la presencia de discontinuidades en la interfaz
recubrimiento-sustrato generaron grietas a través de la seccidon
transversal del recubrimiento.

e Una rugosidad irregular genera un desprendimiento del recubrimiento.

Para obtener un mejor desempeno de los sistemas duplex en fatiga
térmica se recomienda un acabado superficial con la menor rugosidad
posible, evitar precipitados en la superficie, tiempos bajos de depdsito para
generar la menor cantidad de defectos [16] y recubrimientos con
propiedades 6ptimas entre dureza y capacidad de generar agrietamiento
denso poco profundo [1, 9, 17].

Los resultados obtenidos en esta investigacién sefalan que los sistemas
duplex sometidos a bajos ciclos de fatiga térmica no presentan un mejor

desempefio al ser comparados con una muestra nitrurada.
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CAPITULO 6
RESULTADOS Y DISCUSION
Parte 2: Modelacion Computacional

6.1 Introduccion.

En este capitulo se presentan los perfiles de temperatura y el estudio del
comportamiento termo-mecanico realizado mediante modelacién computacional
durante diez ciclos térmicos producidos por la Maquina para Ensayos de Fatiga
Térmica de la UANL.

Los resultados del perfil térmico se compararon con las lecturas de
termopares previamente realizadas y con otros resultados reportados en la

literatura cientifica.

6.2 Calculo de los perfiles térmicos.

Se analizaron cinco puntos en donde se calcularon las temperaturas, los
esfuerzos y las deformaciones durante los diez ciclos térmicos. La localizacion
de dichos puntos se muestra en la figura 6.1 como puntos negros en donde los
puntos 4.6 mm, 10.65 mm y 14.15 mm son las ubicaciones de los termopares
descritas en el capitulo 4. Adicionalmente se realizaron calculos para la
superficie del espécimen de ensayo y para la pared interna del barreno
(superficie interior).
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b
70.00 (mm)

0.00

Figura 6. 1 Cinco puntos de analisis. Superficie, 4.6 mm, 10.65 mm, 14.15 mm y superficie interior
(derecha a izquierda)

Como se explicd en el capitulo 4 los coeficientes de transferencia de
calor y los flujos de calor se determinaron a partir de las lecturas de termopar.
La superficie fue sometida a condiciones de transferencia de calor por
conveccion y flujos de calor dependiendo de la etapa del ciclo térmico,
generando asi un perfil de temperaturas en la seccion transversal del material.
La temperatura calculada por la modelacion computacional a 4.6, 10.65y 14.15
mm de la superficie y una altura de 60 mm se compararon con las lecturas de
termopar ubicadas en los puntos antes mencionados, obteniendo los siguientes
resultados presentados en la figura 6.2.
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Figura 6.2 Comparacion entre temperaturas de la modelacién computacional y termopares.

Los resultados en las figuras 6.2 a), ¢) y e) muestran la comparacion
entre las temperaturas registradas por los termopares y la modelacion
computacional a 4.6, 10.65 y 14.15 mm respectivamente, mientras que en las
figuras 6.2 b), d) y f) se grafican el porcentaje de error entre la temperatura de la
modelacién computacional y las lecturas de termopar con respecto al tiempo. El
porcentaje de error se calcul6é segun la ecuacién 6.1:

%Error = x100 (6.1)

Ts—T¢
t

Donde T; es la temperatura calculada de la modelacion computacional y
T: es la temperatura registrada por los termopares. Las temperaturas a 4.6mm
de profundidad de la superficie presentadas en la figura 6.2a) mostraron una
buena relacién a lo largo del historial térmico, donde los puntos que estan en la
pendiente de calentamiento y enfriamiento son los que mejor se adaptaron a los
valores calculados por la modelacion computacional. El porcentaje de error en
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la linea de tendencia de la figura 6.2b se observaron valores iniciales de 15% vy
a medida que avanza el tiempo empieza a disminuir hasta valores alrededor del
7%.

Las temperaturas a 10.65 mm de profundidad en la figura 6.2c) muestran
una mejor correlacion en las pendientes de calentamiento y enfriamiento, y en
cuanto al porcentaje de error los valores en la linea de tendencia de la grafica
en la figura 6.2d) resultan, en la mayoria de sus valores, por debajo del 10%.

Los valores de temperaturas a una profundidad de 14.15 mm del modelo
tomaron mas tiempo en adaptarse a la curva de las temperaturas registradas
por los termopares, ver figura 6.2e). El porcentaje de error graficado en la figura
6.2f) refleja este comportamiento al observar la linea de tendencia con una
curva pronunciada por encima del 10% para estabilizarse gradualmente en los

ultimos ciclos registrando porcentajes por debajo de este valor.

El comportamiento mostrado en las tres comparaciones es semejante al
iniciar con valores mayores de porcentaje de error y disminuye en los ultimos
ciclos térmicos, este patrén nos senala que las temperaturas de la modelacion
computacional tienen un mejor ajuste con las lecturas de termopar en los ciclos

finales.

Los mayores porcentajes de error al inicio pudieran ser atribuidos a la
profundidad de calentamiento producida en el espécimen en la simulacion
experimental resultante de la alta frecuencia eléctrica [1], a diferencia de la
modelacién computacional donde el flujo de calor se cargo sélo en la superficie,
por lo tanto el espécimen elevara mas rapidamente su temperatura en su
seccion transversal debido a la profundidad de calentamiento hasta que las
temperaturas logran ajustarse con las temperaturas de la modelacién
computacional del quinto ciclo en adelante.

Al igual que el estudio realizado por Revel y coaut [2]., las temperaturas
calculadas por la modelacion computacional cercanas a la superficie tienen un

mayor porcentaje de error. Esto se debe a la dificultad de simular la profundidad
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de calentamiento explicada con anterioridad, a pesar de esto, la modelacion

computacional mostré una buena relacion con las lecturas de termopar.

6.3 Calculo de las solicitaciones térmicas

Las temperaturas en el punto “superficie”, generadas a partir de la
modelacién computacional se muestran en la figura 6.3, donde la temperatura
maxima de cada ciclo aumenta gradualmente hasta estabilizarse a partir del
quinto ciclo. En los ciclos estables las temperaturas calculadas alcanzan valores
maximos y minimos de 577°C y 49°C respectivamente. Tanto las temperaturas
superficiales como los rangos de temperaturas ciclicos (AT 528°C) son muy
similares a los experimentados por los herramentales de trabajo en caliente de
acuerdo con lo reportado en la literatura [3-6].

Superficie
600 |
500 |
O 400
=
2 3004
i
(]
£
S 200
|_
04
T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Tiempo (s)

Figura 6. 3 Temperatura superficial calculada mediante modelacién computacional

La figura 6.4 muestra el comportamiento de la temperatura superficial en
el noveno ciclo térmico. Un ciclo térmico completo se compone de cuatro

etapas: calentamiento, desplazamiento 1, enfriamiento y desplazamiento 2,
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como se explico en la seccién 4.6 del capitulo 4. Para este ciclo en particular, la
etapa de calentamiento comienza con una temperatura superficial de 125°C. La
etapa de calentamiento tiene una duracion de 15 segundos, alcanzando una
temperatura maxima de 577°C. Durante la etapa del desplazamiento 1, la
temperatura comienza a disminuir hasta 469°C producto de la conveccion
natural. Al comenzar el enfriamiento la temperatura disminuye subitamente en
los primeros instantes hasta una temperatura de 49°C después de los 10
segundos; y finalmente en el desplazamiento 2 la temperatura asciende hasta
una temperatura de 118°C después de 2.53 segundos.

Desplazamiento1 Desplazamiento 2
600 »>le—pl <

] Calentamiento Enfriamiento
500 +

400

»

300 —

Temperatura (°C)
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240 245 250 255 260 265 270
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Figura 6.4 Temperatura superficial en un ciclo térmico.

Al inicio de cada etapa dentro de un ciclo térmico la temperatura cambia
a una razén mayor al inicio y disminuye gradualmente en el transcurso de la
etapa como se observa en la figura 6.5 donde la linea punteada es la tasa de
cambio de temperatura. En la etapa de calentamiento se observa una tasa de
cambio de temperatura maxima de 100 °C/s mientras que en la etapa de
enfriamiento se observa el cambio mas brusco de temperatura hasta -289°C/s.
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Las alteraciones en la tasa de cambio de temperatura al inicio de cada
etapa de la figura 6.5 se deben al gradiente de temperaturas en la seccion
transversal del material vistas en la figura 6.6. La tasa de cambio de
temperatura aumenta debido a que la temperatura en la superficie es diferente
a la regiébn adyacente dentro de su seccion transversal y experimenta un
cambio subito de temperatura. A medida que continta la etapa del ciclo térmico,
la temperatura del material adyacente a la superficie tiende a equilibrarse con la
temperatura superficial y la tasa de cambio de temperatura disminuye.

Los valores calculados de la tasa de cambio de temperatura por el
modelo computacional son similares a los de Mellouli y coaut [7]. Donde el

enfriamiento se realiz6é por conveccion forzada en hierro nodular.
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Figura 6.5 Tasa de cambio de temperatura.
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Al variar la temperatura superficial genera un gradiente de temperaturas
a lo largo de la seccién transversal del espécimen. De las figuras 6.6 a la 6.9 se
muestran las distribuciones de temperatura calculadas mediante la modelacién
computacional para el ciclo 9.

En la figura 6.6, al final de la etapa de calentamiento, localizado en el
centro del espécimen, la regibn de mayor temperatura se encuentra en una
zona muy delgada en la superficie. Regiones isotérmicas de menor temperatura
rodean esta zona de mayor temperatura. Las regiones isotérmicas disminuyen
su temperatura progresivamente hasta una temperatura aproximada de 250°C

en direccion al extremo contrario del calentamiento.

Al finalizar el primer desplazamiento (figura 6.7) la zona de mayor
temperatura disminuye debido a la conveccion natural y por efecto del equilibrio
térmico con el resto del espécimen. Mientras que la superficie del diametro
interno (extremo contrario de la zona de mayor temperatura) aumentd su

temperatura con respecto a la etapa anterior a 275°C aproximadamente.

Al terminar el enfriamiento (figura 6.8) una regién delgada de material
adyacente a la superficie del espécimen registré las temperaturas mas bajas
entre 49°C en el centro y 34°C en los extremos; en tanto que la superficie del
diametro interno, a la mitad de su altura, se concentran las zonas del material

con una temperatura maxima de 266 °C.

Al término de la dltima etapa del ciclo térmico en el desplazamiento 2
(figura 6.9), la superficie estuvo sometida a un régimen de conveccion natural y
por efecto del equilibrio térmico la temperatura superficial tiende a elevarse
alcanzando una temperatura maxima de 118°C; mientras la temperatura en la

superficie interna se encuentra a 238 °C.
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Figura 6. 6 Distribucion de temperaturas después de la etapa de calentamiento del ciclo 9.
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Figura 6.7 Distribucidn de temperaturas después del primer desplazamiento del ciclo 9.
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La conduccion de calor produce un efecto de retraso en las fluctuaciones
de temperatura en regiones internas del espécimen con respecto a la
temperatura superficial, como se observa en la figura 6.10. El tiempo que toma
en llegar a la temperatura maxima, con respecto a la temperatura superficial, es
mayor a mayor profundidad de material. Este retraso en alcanzar las
temperaturas maximas y minimas ocasiona menores rangos de temperatura a
mayor profundidad de material, el rango maximo de temperatura (ATmax) IO
registra la superficie del espécimen con 528°C. En la tabla 6.1 se resumen los
valores de temperaturas maximas, minimas y los rangos registrados en la
superficie y a distintas profundidades de la superficie, donde el AT disminuye a
mayor profundidad. Las temperaturas maximas disminuyen a mayor

profundidad y las temperaturas minimas aumentan a mayor profundidad.
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Figura 6. 10 Perfil de temperaturas en la superficie, 4.6, 10.65, 14.15 mm y superficie interior
para los ciclos térmicos 9y 10.
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Tabla 6. 1Temperaturas maximas y minimas del ciclo 9.

Ubicacion Temperatura  Temperatura Rango de
Maxima (°C) Minima (°C) temperaturas (AT)
Superficie 577 49 528
4.6 mm 454 120 334
10.65 mm 362 173 189
14.15 mm 329 188 141
Superficie interior 306 195 111

6.4 Calculo de las solicitaciones mecanicas.

Al cambiar la temperatura de un material, éste se dilata térmicamente. Si
dicha dilatacién es restringida mecanicamente, el material se deformara. La
deformacion térmica depende del rango de temperaturas (AT) que experimenta
el material (ecuacion 6.2) [8], por lo cual se enfatizd el comportamiento de la
superficie ya que experimenta el mayor rango de temperaturas del espécimen,
como se mostro en la tabla 6.1.

Donde €7 es la deformacion térmica, a es el coeficiente de expansion térmica y

AT es la diferencia de temperaturas.

Los esfuerzos superficiales en direccion longitudinal, radial y tangencial
se muestran en la figura 6.11 para los ciclos 9 y 10 del modelo computacional.
Los esfuerzos en direccién longitudinal registran tensiones maximas con valores
de 359 MPa y compresiones maximas de 819 MPa. Los esfuerzos generados
en direccidn tangencial alcanzan tensiones maximas con valores de 636 MPa y
compresiones maximas de 540 MPa. Los esfuerzos en direccién radial registran
valores casi nulos. Este comportamiento es similar al reportado por Revel y
coaut. [9]. La atencion del estudio se centré en el comportamiento del material
en las direcciones radiales y tangenciales.

El rango de la deformacién mecanica esta dado por la suma de las

deformaciones maximas tensiles y compresivas en cada ciclo térmico. En la
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figura 6.12 se muestra que para la direccion tangencial, las deformaciones
maximas y minimas por ciclo son de 0.269 y -0.212% respectivamente,
mientras que para la direccion longitudinal son de 0.091 y -0.464. Por lo tanto,
los rangos de la deformacién mecéanica son de 0.481% en la direccion
tangencial y 0.555% en la direccion longitudinal.

Los esfuerzos y deformaciones generados en la seccion transversal del
material estan en funcion del gradiente de temperaturas. Aunque los rangos de
temperatura sean similares a los producidos en otras investigaciones las
magnitudes de los esfuerzos generados son distintas [3, 4] debido a la tasa de

cambio de temperatura experimentado en el espécimen.
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Figura 6.11 Esfuerzos superficiales en las direcciones longitudinal, tangencial y radial para los
ciclos térmicos 9y 10.
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Figura 6.12 Deformacién mecanica superficial en las direcciones longitudinal y tangencial para
los ciclos térmicos 9 y 10.

De las figuras 6.13-6.16 se muestran las distribuciones de los esfuerzos y
las deformaciones para los ciclos térmicos 9 y 10. El esfuerzo y deformacién
longitudinal figuras 6.13 y figura 6.15 disminuye el valor maximo a mayor
profundidad del espécimen comenzando en la superficie con valores en tension
hasta la superficie interior con valores ciclicos en compresion. El esfuerzo y
deformacion tangencial figura 6.14 y figura 6.16 posee valores en tension a
mayor profundidad que los de direccidn longitudinal y en la superficie interior del
espécimen alcanza valores mayores de compresidon que la direccion
longitudinal.

Los esfuerzos y deformaciones en las figuras 6.13-6.16 presentan el
efecto de retraso visto en la temperatura produciendo un corrimiento en los
valores maximos con respecto a los valores maximos en la superficie del

espécimen, a tal grado de generar tension en la superficie y compresiéon en la
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superficie interior del espécimen; este efecto se debe al gradiente de
temperaturas a través de la seccidn transversal del espécimen, mostrado en la
figura 6.10. Este comportamiento es similar en experimentaciones por inmersion
de metal fundido y agua a temperatura ambiente, en investigaciones realizadas
por Klob&ar y coaut. [4,10].
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Figura 6.13 Distribucidn de los esfuerzos longitudinales para los ciclos térmicos 9y 10.
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Figura 6.14 Distribucidn de los esfuerzos tangenciales para los ciclos térmicos 9y 10
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Figura 6.15 Distribucidn de las deformaciones longitudinales para los ciclos térmicos 9 y 10.
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Figura 6.16 Distribucidn de las deformaciones tangenciales para los ciclos térmicos 9y 10.

6.5 Calculo de las solicitaciones termo-mecanicas

La deformacion generada en el ciclo 10 en el espécimen se muestra en
la figura 6.17 donde la deformacion superficial puede ser térmica, mecanica y
total. La deformacién total se considera como la diferencia entre la deformacion
térmica y la mecdnica, un valor diferente de cero de deformacién total resulta en
un caso donde la dilatacidon térmica se encuentra parcialmente restringida en el
enfriamiento y sobre restringida en el resto del ciclo [11]. Una deformacién
restringida se presenta al inicio del ciclo térmico en la direccion longitudinal,
figura 6.17a) donde la linea de deformacién total al comienzo del ciclo se
encuentra paralela a cero del eje vertical, mientras que en el caso de la
direccion tangencial, figura 6.17b) la deformacién restringida se presenta en un
rango de temperaturas menor.
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Figura 6. 9 Deformacidon mecdnica, térmica y total superficial del ciclo 10
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6.6 Calculo de la vida a la fatiga.

Una vez discutidos los perfiles térmicos y las magnitudes de esfuerzos y
deformaciones, el objetivo de este apartado es el de calcular los ciclos térmicos

necesarios para inducir una grieta en el material.

Se cuenta con la informacién necesaria para resolver la ecuacion de
fatiga térmica a bajos ciclos de Coffin-Manson de la ecuacién 6.3, ademas que
los resultados experimentales concluyen que la MEFT es un sistema de fatiga
térmica a ciclos bajos [12]

Ny = [ﬂl_ (6.3)

Agp

Donde Nres el niumero de ciclos térmicos para la iniciacion de la grieta, C
y nson constantes con valores de 0 a 1, &es la deformacion real a la fractura y

Ag, es el rango de la deformacion plastica.

La deformacién plastica ciclica fue posible determinarla a través de la
deformacién calculada por el modelo computacional. La figura 6.12 muestra los
lazos de histéresis esfuerzo contra deformacion en la direccion longitudinal
6.12a) y en direcciéon tangencial 6.12b), donde la magnitud de deformacion
plastica es la seccién comprendida dentro del lazo de histéresis en un ciclo

estable.
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Figura 6. 10 Lazo de histéresis superficial esfuerzo contra deformacion en diez ciclos térmicos.

Los valores del rango de deformacion plastica tangencial (figura 6.11b)

corresponde a 0.28%, mientras que la deformacién plastica longitudinal es de
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0.191%, y de acuerdo con [12] los valores de C= 0.1, n=0.5y &= 0.6 resultan en
459 ciclos para las condiciones tangenciales y en 987 ciclos para las
condiciones longitudinales. Los 459 ciclos térmicos para la iniciacion de una
grieta coinciden con los resultados experimentales en los aceros ensayados en
la MEFT [13.

La estimacion de los ciclos a falla en un simulador experimental para la
fatiga termo mecanica utilizado por Oudin en un acero X38-47 resulta en 500
ciclos [14]. Los parametros de una diferencia de temperatura de 400°C y el
rango de deformacién plastica de 0.1% son similares a la de la presente

investigacion.

Los resultados de esta modelacidon computacional son una herramienta
util para conocer los posibles resultados de una simulacion experimental en la
MEFT. Ademas podra ser utilizado como plataforma para modelaciones mas
complejas.
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CAPITULO 7
CONCLUSIONES

Simulacién Experimental

Después de 10 ciclos térmicos en la MEFT fue posible observar un dafo
en los cinco sistemas duplex. Por lo tanto se puede concluir que, para los
sistemas ensayados, la modificacion superficial duplex no proporciona una

mayor resistencia a la fatiga térmica.

Los sistemas duplex sufrieron dafos en la superficie en los cinco
recubrimientos (grietas y desprendimiento), asi como agrietamiento en la
seccién transversal originada en la interfaz sustrato-recubrimiento. El sustrato
nitrurado en cada sistema duplex se encontr6 libre de dafo aparente asi como

el espécimen nitrurado.

Las observaciones superficiales mostraron que los defectos superficiales
del recubrimiento son los sitios preferenciales para la propagacion de grietas.
Este comportamiento se pudo observar en los especimenes CrN, Cr/CrN y
CrN/TiN, mientras que en los especimenes CrN/TiN, TiN y TiAIN mostré un
desprendimiento del recubrimiento. Sélo el espécimen con recubrimiento CrN
mostré un agrietamiento en las marcas de acabado superficial, esto se atribuye
a la diferencia de coeficientes de expansion térmica entre el sustrato y
recubrimiento. Las muestras nitruradas mostraron una gruesa capa de 6xido

gue impidi6é su observacion.
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En las observaciones transversales se pudo observar un patrén repetitivo
de agrietamiento para los especimenes CrN y Cr/CrN donde la presencia de
precipitados de nitruro de cromo en la superficie del sustrato gener6 grietas a
través del recubrimiento. Otro patrdn repetitivo mostré6 que una superficie con
rugosidad irregular del sustrato produce un desprendimiento del recubrimiento.
El espécimen nitrurado no mostré un dafio aparente en las observaciones

transversales contrario a los sistemas duplex.
Modelacion Computacional

A partir de las lecturas de termopar fue posible modelar las etapas de
calentamiento y enfriamiento en la MEFT. Por medio del método de elemento
finito se gener6 el perfil térmico con un grado de error bajo en comparacién con
las lecturas de los termopares en diez ciclos térmicos. Ademas del gradiente
térmico se pudo determinar el estado de esfuerzos y deformaciones a través de
diez ciclos térmicos. A partir de estos valores se calcul6 el nimero de ciclos
para generar una grieta, valor que concuerda con observaciones en

experimentaciones realizadas con anterioridad en la MEFT.
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CAPITULO 8
RECOMENDACIONES Y TRABAJO FUTURO

Para trabajos futuros en esta linea de investigacién se recomienda lo

siguiente:

e Ensayar especimenes a 5 y 20 ciclos en la simulacion experimental vy,
con la informacién que se cuenta a 10, 500, 1000 y 2000 ciclos proponer
modelos de agrietamiento para aceros con modificacién superficial.

e Incorporar a la modelacion computacional los sistemas duplex para
evaluar su comportamiento y la concentracion de esfuerzos.

e Medicion de propiedades térmicas, como el coeficiente de expansion y
conductividad, de los recubrimientos y capas nitruradas para una
modelacién computacional mas controlada.

e Introducir la distribucion de defectos, realizada en esta investigacion, en
la superficie del recubrimiento de la modelacion computacional.

e Elaborar un modelo matematico que considere la tasa de calentamiento y
enfriamiento en el calculo de los esfuerzos y deformaciones, y asi

determinar su influencia en los ciclos térmicos.
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