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1. Objetivos

Establecer una metodologia para caracterizar el desempenio tribolégico de materiales
ductiles sujetos a condiciones de contacto deslizante mediante un ensayo de tribometria
coaxial.

2. Introduccidn

La tribologia es el area que estudia las superficies en contacto y con movimiento relativo y ha
tomado relevancia en la ingenieria debido a que es posible reducir pérdidasenergéticas en la
magquinaria. Un estudio publicado en 2017 muestra que, aproximadamente, un 23% del
consumo de energia en el mundo se relaciona con procesos tribolégicos, como los presentes
en turbinas, generadores, bombas y produccion de equipo.20% se consume en superar la
friccion y el otro 3% se usa en la manufactura de repuestos para partes dafiladas debido al
desgaste. EI mismo estudio muestra que si se usaran nuevas tecnologias para lubricacion,
materiales y superficies seria posible reducir las pérdidas energéticas en un 40% en 15 afios.
En una escala global, este ahorro equivaldria al 1.4% del PIB mundial [1].

Lo anterior muestra la importancia del estudio practico y tedrico de mecanismos dedesgaste,
es por ello que en la presente tesis se describe una propuesta de metodologia de
caracterizacion tribolégica que tiene como objetivo que los alumnosdel curso de deterioro de
materiales, que se imparte en 9° semestre de las carrerasde ingenieria mecanica, mecatronica
e industrial del plan 2016 en la que se ven temas como corrosion, fatiga y mecanismos de
desgaste, comprendan y visualicen las técnicasy fundamentos tedricos sobre tribologia,
centrandose en el desgaste causado bajo condiciones de contacto deslizante en elementos
de maquinaria, lo cual reduce el tiempo de vida y causa pérdidas econémicas.

La presente tesis se divide en seis capitulos, iniciando con el capitulo 1, siendo este una
introduccién que muestra un contexto general del trabajo indicando su importancia, la forma
en que se ha dividido y los sus objetivos.

En el capitulo 2 muestra los conceptos tedricos que se ensefian en la clase de deterioro de
materiales y que son necesarios para entender la metodologia y los resultados.

En el capitulo 3 se explica la metodologia y el procedimiento para las técnicas que se usan.
Dentro de las cuales estan: el ensayo de tribologia coaxial,caracterizacion de superficie y
analisis microestructural. El ensayo triboldgico induce un desgaste en condiciones de contacto
deslizante y otorga datos parasu caracterizacion, el analisis de superficie proporciona datos
de rugosidad antes y después del ensayo y el analisis microestructural compara tamafio de
grano antes y después del desgaste. También permite comparar efectos del ataque quimico
requerido para la observacion.
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En el capitulo 4 se muestran los resultados obtenidos mediante las técnicaspropuestas en la
metodologia. Estos resultados permitieron validar la efectividad de la metodologia propuesta.

En el capitulo 5 se presenta una discusién acerca de la metodologia implementada. Se
explican beneficios de implementar un laboratorio de deterioro de materiales. También se
exponen las limitaciones que tiene esta metodologia, ademas de oportunidades de mejora que
se encontraron durante el desarrollo de la tesis.

3. Antecedentes

En este capitulo se describen los fundamentos tedricos necesarios para comprender la
metodologia propuesta. Se explican términos basicos asociados a latribologia, ademés de
fundamentos que permiten comprender la operacion de los equipos utilizados.

3.1. Tribologia

La tribologia viene de la palabra griega “tribos”, que significa frotar, es la ciencia que estudia la
friccion, lubricacidn, desgaste e interacciones de superficiesen movimiento relativo. La friccion
es la causa del desgaste que junto con la corrosion es la principal causa de pérdida de material
y reduccion de desempefio mecanico, se pueden ahorrar costos al reducir la friccion, evitando
desgaste severo que interrumpa la produccion [2]. La tribologia usa conocimientos de areas
como mecanica de sélidos, mecanica de fluidos, ciencia de materiales y dinamica de
magquinaria y asi aplicar analisis a equipos que incluyen, desde electrodomeésticos hasta naves
espaciales [3] .

Los analisis triboloégicos se aplican a componentes en movimiento, como rodamientos,
engranes, levas y frenos; ya que estos se usan en maquinaria y son sujetos a deslizamiento
o rotacion. La investigacion triboldgica actualmente se enfoca en una reduccion del consumo
energético aumentando la eficiencia y asi brindar la posibilidad de reducir emisiones [4].

Para entender la tribologia, se requiere conocimiento de friccion, desgaste y lubricacion. A
continuacion, se dara una explicacion de estos temas.

3.2.  Friccién

La friccion entre dos superficies solidas es la oposicion al movimiento de una superficie sobre
la otra, ya sea deslizamiento o rodamiento. Hay 2 tipos de friccion:estatica y cinética [5].

La friccion estética es la fuerza requerida para iniciar el movimiento entre dos superficies, ya
gue es la fuerza necesaria para romper los enlaces formados entre las mismas. Cuando las
superficies entran en contacto, puede ocurrir adhesién entrelas asperezas, resultando en una
fuerza que se opone al movimiento [3], [6]. Los contaminantes en la superficie o peliculas de
algun quimico afectan a la friccion.Por otro lado, la fricciébn dindmica es la friccion asociada a
superficies en deslizamiento o rotacion. Es la fuerza que se opone a continuar el movimiento
de las superficies [5].
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También hay otra clasificacion de friccion: friccion seca y friccion viscosa. La friccionseca,
también llamada friccion de Coulomb, es la componente tangencial de la fuerza de contacto
gue hay entre dos superficies en movimiento sin algun fluido enmedio, mientras que la friccion
viscosa es la componente tangencial de la fuerza que hay entre capas adyacentes en un fluido
en movimiento relativo. En maquinaria,al fluido para reducir la friccion se le llama lubricante

[3].

Es importante indicar que la friccién no es una propiedad de los materiales, es unarespuesta
del sistema. Cuando entre las superficies no hay algin componente en medio, usualmente
hay friccion alta y cuando hay superficies lubricadas hay menosadhesion y, por lo tanto, menor
friccion [3].

En la Figura 1 se muestra un esquema que describe el comportamiento de la friccionen
deslizamiento. El deslizamiento va en la direccion positiva del eje X asi que la friccién se opone

al deslizamiento con la fuerza en direccion negativa del eje X.
y

X Peso W

Fuerza de friccion Direccion del movimiento

Fuerza Normal N

Figura 1. Diagrama de cuerpo libre de un cuerpo en deslizamiento. N es la fuerza normal, Fk lafuerza de
friccion, W es el peso del cuerpo y F es la fuerza que produce el movimiento. Esquema realizado
para la tesis.

Hay 3 reglas empiricas en la friccion por deslizamiento, a las que se les conoce como
postulados de Amontons, en honor al fisico francés Guillaume Amontons quelas propuso en
1699 y que mencionan lo siguiente:

I. La fuerza de friccidén es directamente proporcional a la carga normal.
F =uN..Q)
Donde:

e F eslafuerza de friccion.
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e L es el coeficiente de friccidon
e N es lafuerza normal

Es conveniente expresar el coeficiente de friccion p como la tangente del angulode reposo. Esto
es expresado en la ecuacion 2. El angulo se muestra en la Figura 2.

us = tanf.. (2

W sin 6

W cos®

Figura 2. Angulo de reposo de un cuerpo en un plano inclinado. Esquema realizado para la tesis.

II. El coeficiente de friccion es independiente del area de contacto aparente. Elarea de
contacto aparente es el &rea proyectada entre las dos superficies y no considera rugosidad.
El &rea de contacto real es el area de contacto considerando rugosidad, por lo que hay
partes de las superficies que no estan en contacto [7]. Estas areas se muestran mejor en
la Figura 3.

|

Area de contactoaparente Area de contactoreal

Area de contacto real

Contacto entre asperezas

Figura 3. Area de contacto real y area de contacto aparente. Esquema realizado para la tesis.
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lll.  Lafriccion es independiente de la velocidad de deslizamiento. Esta norma se le
atribuye a Coulomb.

3.3. Lubricaciéon

Un lubricante es una sustancia que se coloca entre dos superficies en movimiento relativo;
pueden ser solidos, liquidos o gases. Esta sustancia reduce la friccion entrelas superficies, lo
cual reduce el calor y el desgaste generado cuando las superficiesson sujetas a condiciones de
contacto rodante o deslizante, ayudando a la eficienciade la maquinaria [2].

Aunque no haya una limitante para el tipo de material requerido para formar una pelicula
lubricante, el material influye en la efectividad de la lubricacion. Por ejemplo,los lubricantes en
fase gaseosa son mas efectivos para cargas de contacto bajas y los sélidos son mas efectivos
para contactos con bajas velocidades de deslizamiento. Se usanlubricantes liquidos para
contactos con altas velocidades debido a que para que haya una lubricacién hidrodinamica se
requiere suficiente velocidad para que se forme la pelicula de lubricante. Se usan lubricantes
gaseosos para cargas decontacto bajas porque tienen baja viscosidad que es requerida para
este tipo de contactos [8].

Cuando se selecciona un lubricante para una aplicacién especifica, uno de los factores mas
importantes es el ambiente de operacion, teniendo principal influenciael rango de temperaturas
en el que va a trabajar y condiciones de reactividad quimica.

La prediccion de las caracteristicas de la pelicula lubricante es de suma importanciay aunque
dichas predicciones son posibles, siempre esta presente un grado de empirismo en el analisis
de la lubricacion [2].

3.4. Desgaste

Entender cdmo funciona el desgaste, cdmo se genera 'y como evitarlo puede ahorraren costos
al no tener que reemplazar piezas debido al desgaste severo, de lo contrario es necesario
detener la operacion para reemplazar la pieza dafiada, causando pérdidas en la productividad.

El desgaste es el dafio o remocién gradual de material de las superficies de piezasque tienen
movimiento relativo con otras. En la mayoria de los casos, se produce por interacciones
superficiales a nivel de asperezas [3].

Durante el movimiento el material en contacto puede ser desplazado, causando que las
propiedades del material cerca de la superficie de contacto se alteren. Después,el material es
removido de la superficie y resulta en transferencia de material de unasuperficie a otra o su
desprendimiento como particula de desgaste [8].

El desgaste se suele definir como la pérdida de material, pero se debe recordar que el dafio
debido a desplazamiento de material en un cuerpo sin cambio de volumen o masa, también
se considera desgaste.
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3.5. Compatibilidad tribologica

La compatibilidad tribologica es el nivel de adhesion que presentan dos superficiesal ser
sometidas a contacto deslizante, siendo las superficies tribologicamente compatibles aquellas
que presentan un bajo nivel de adhesion, por ejemplo, dos materiales con baja adhesion y
bajo coeficiente de friccion en condiciones de contacto deslizantes generaran un pulido y no
un desgaste severo.

Rabinowicz propuso que la friccion durante el contacto deslizante es baja si se presenta
solubilidad en estado liquido limitada, si existe solubilidad liquida completay solubilidad sélida
limitada, la friccion sera mediana y si dos metales tienen solubilidad sdlida grande la friccion
serd elevada y no seran tribolégicamentecompatibles [9].

La tabla de Rabinowicz muestra la compatibilidad tribolégica de diversos triboparese indica
gue mientras mayor solubilidad liquida y solubilidad sélida haya, mayor serala adhesion y, por
lo tanto, menor compatibilidad tribol6gica. La tabla de Rabinowiczse muestra en la Figura 4.

W Mo Cr Co Ni Fe Nb Pt Al Zn Mg Cd Sn Pb

e)(e)(e)(e]
ALU(®)
@ O
o

» v @ ®
« |@

cd -

©e

0000

O0eo0ee

0)(@](0)(®](®)[J)[®]F

O|0|0|I0[00[©[O]| 2

€ OlO)¢

OIOOI00O0 @O

LY
©)
©)
-

-
)
©)
©)
@
@

O|0|0O®[0|0[O|4 [O|O]*

4 [10[0|010©0] 0|00

[@)(e][e][»)

-
e
ol
o
©)
[ J
©)
@
©)
@
©)
@)

OlI00O0I00|eO000® e®

Baja adhesion @ No solubilidad liquida, solubilidad sdlida < 0.1%

OI0OI0I0O0OeO0 |* [© e

OlO|I0|I0[0®0|®O|®@OO

wp Solubilidad sélida > 0.1% pero solubilidad liquida limitada

OI0|0[0[000I0/eO OO

- Solubilidad liquida total y solubilidad sélida entre 0.1y 1%

CIoO0I0IO0O0I00e0

Alta adhesion (O solubilidad liquida total y solubilidad sdlida > 1%

Figura 4. Tabla de Rabinowicz. Esta tabla describe la compatibilidad tribolégica de tribopares [9].
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3.6. Mecanismos de desgaste

El desgaste ocurre por medios mecanicos o quimicos y el calor generado por la friccién acelera
el proceso. Hay cuatro principales mecanismos de desgaste: adhesivo, abrasivo, fatiga y
COITOSIVO.

Siempre se presenta mas de un tipo de mecanismo de desgaste y se debe identificarcual es el
mecanismo de desgaste principal y cuales son secundarios para entendercémo podria fallar
una pieza y como solucionar el problema.

El desgaste es sensible a cambios de pardmetros del sistema, como la masa, la forma, la
dureza o el ambiente. Debido a esta sensibilidad, una prediccion cuantitativa de tasade
desgaste en la practica aun no es una realidad [3]. Aunque no haya prediccionescuantitativas
para el desgaste, hay aproximaciones. Una de esas aproximaciones es la ecuacion de
Archard, que sirve para describir el desgastepor deslizamiento y su parametro mas importante
es la dureza. Esta ecuacion diceque mientras mas duro sea el material, menor sera el
desgaste. La ecuacion se expresa en la Ecuacion 3 [10].

Donde:

e Q es el volumen de particulas de desgaste producido
¢ K es una constante adimensional

e W es lafuerza normal

e L esla distancia de deslizamiento

e H es la dureza del material mas suave del sistema

Por lo tanto, es importante reconocer el tipo de desgaste principal y el mecanismo de desgaste
tipico en relacién con los parametros del sistema.

3.6.1. Desgaste adhesivo

Este mecanismo se presenta en superficies sujetas a contacto deslizante o rodante.Cuando
dos superficies se encuentran en contacto, suelen generarse enlaces en laintercara. Cuando
se aplica una carga en las dos superficies, aumentan las probabilidades de generarse enlaces
fuertes.

PAPIME-PE103822

Facultad de Ingenieria

Implementacion de practicas experimentales a distancia y presenciales para la asignatura de Deterioro de Materiales en la



INSTRUCTIVO PARA ELABORACION DE

Universidad Nacional PRACTICAS DE LABORATORIOS DE Facultad de In genie ria
7, Auténoma de México MATERIALES

La Figura 5 describe un mecanismo de desgaste adhesivo. En a) empieza el proceso con una
adhesién sin deslizamiento entre las asperezas. En b) se muestra como la aspereza del
material mas suave se deforma en una serie de bandas de corte para acomodar el movimiento
relativo. Debido a estos, se generan grandes deformaciones plasticas, provocando un
incremento en la densidad de dislocaciones, lo cual dard como resultado la formacion de
grietas en las bandas de corte, la cual se propagara hacia las siguientes bandas de corte,
mostrado en c) [2]. Si las superficies se deslizan una contra la otra, las juntasadhesivas se
romperan. Mientras el deslizamiento continue, nuevas juntas adhesivas se formaran,
mostrado en d) y romperan en sucesion como se muestra en €), en el cual se propaga la grieta
a la otra banda [11]. En el proceso de desgaste adhesivo, en muchos casos se produce una
transferencia y retransferencia entre las superficies en contacto en muchos casos. Como
resultado, se forman particulas de desgaste relativamente grandes compuestas por dos
superficies, mostrado en f) [11].

I ———

Adhesién sin deslizamiento ™

> /\%

Figura 5. Proceso de desgaste adhesivo [8].

Experimentos han mostrado que las asperezas en contacto de materiales fragiles tienden a
romperse limpiamente con poca deformacion y producen menos particulas de desgaste
comparados con los materiales ductiles. La ductilidad tiene unefecto no deseable en acentuar
el desgaste adhesivo. En contactos entre asperezas que no producen particulas de desgaste,
aun hay deformacion plastica. Las asperezascon mayor angulo de inclinacion tienden a perder
material que se transfiere a materiales con menor angulo de asperezas.
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Figura 6. Diferencia entre desgaste adhesivo entre materiales fragiles y ductiles [8].

El desgaste adhesivo esta invariablemente asociado con la formacion de enlaces adhesivos
en la intercara. La formacion de particulas de desgaste adhesivo se presenta de acuerdo con
lo siguiente:

I. Deformacién de las asperezas de contacto
[I.  Remocion de las peliculas superficiales
[ll.  Formacion de la junta adhesiva
IV.  Fractura en la junta y transferencia de material
V. Modificacién de los fragmentos transferidos
VI.  Remocion de los fragmentos transferidos y creacion de particulas sueltas de desgaste
[12].

3.6.2. Desgaste abrasivo

El desgaste abrasivo ocurre cuando las asperezas de una superficie rugosa y durao particulas
duras se deslizan sobre una superficie mas suave, dafiando la intercaradebido a la deformacion
plastica o fractura. Aqui, se asume un modelo de punto decontacto singular donde un abrasivo
duro y afilado penetra contra una superficie planay suave formando surcos. Es muy comdn en
operaciones como el maquinado [3].

Cuando el material es ductil, se forma una particula larga y continua. Cuando el material es
fragil, se genera una particula por propagacion de grieta [2]. Este mecanismo de desgaste se
ve de manera mas clara en la Figura 7.
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=

Grieta lateral
Grietamedia

Figura 7. (a) se ve el modelo de punto de contacto singular formando una particula larga y continuay en
(b) se muestra laformacion de las grietas laterales y grieta media [2].

3.6.3. Desgaste por fatiga

Los componentes de maquinas, vehiculos y estructuras estan sometidos a cargas repetidas y
el resultado de estos esfuerzos ciclicos puede resultar en dafio microscopico en estas piezas.
Este se puede acumular si la pieza sigue sometida a cargas ciclicas hasta que se genere una
grieta u otro dafio macroscopico que puede llevar a la falla del componente, aun cuando no
se ha llegado al esfuerzo maximo del material [13].

La fatiga es un fendémeno que provoca la fractura de materiales causado por una grieta cuando
el elemento se somete a cargas ciclicas. La grieta se va haciendo mas grande debido a las
cargas ciclicas, hasta que se vuelve tan grande que causa la falla repentina del material y
estas grietas suelen aparecer en la superficie en unpunto donde hay concentradores de
esfuerzos [14].

En superficies bien lubricadas, la adhesién puede considerarse despreciable, aun asi, hay una
tasa significativa de desgaste. Este desgaste es causado por deformaciones a nivel de
asperezas y capas superficiales durante las cargas ciclicas [8].

Contacto entre asperezas acompafnados de grandes esfuerzos locales son repetidos una gran
cantidad de veces en el transcurso del deslizamiento o rodamiento, en este punto es que
grietas propagadas por fatiga generan particulasde desgaste [2].
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Figura 8. Generacién de particulas de desgaste por fatiga [8] .

Interaccién -
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-
asperezas
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deformacién del material

3.6.4. Desgaste por corrosion

Cuando hay deslizamiento en medios corrosivos, se forman productos de reacciones en la
superficie debido a las interacciones quimicas. Pueden surgir debido a no cuidar las
reacciones para prevenir desgaste por corrosion y llevan a pérdida considerable de material

[8] .

El desgaste corrosivo ocurre cuando hay contacto deslizante en un ambiente corrosivo, por
ejemplo, el aire, ya que el oxigeno es un medio corrosivo. Cuando nohay deslizamiento, se
forma una capa en la superficie del material queretrasa el proceso de corrosién. Cuando hay
deslizamiento, esta capa protectora es removida, quitando la proteccién. La capa se vuelve a
formary por el deslizamiento es removida. Mientras este proceso se repita, se perderd material

[2], [8].

3.7. Importancia del andlisis de superficies

Una superficie es la magnitud que expresa la extension de un cuerpo en dos dimensiones:
largo y ancho. Una superficie sélida tiene una estructura y propiedades complejas que
dependen de la naturaleza de los sélidos, el método depreparacion de superficie y la
interaccién entre la superficie y el ambiente.

Las propiedades de las superficies sélidas son importantes para las interaccionesporque
afectan el area de contacto real, la friccion, desgaste y lubricacion. Propiedades como
rugosidad o energia de superficie son importantes para el desempefio Optico, eléctrico,
térmico, triboldgico y estético de superficies.

La topografia de las superficies en contacto tiene un efecto decisivo en el desgastey friccion.
Las superficies rugosas tienen pequefias areas de contacto real con la superficie opuesta y
esto causa que el desgaste y la friccion sean determinadas poraltos esfuerzos de contacto y
concentraciones extremas de energia de friccion [2].
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3.7.1. Rugosidad

La rugosidad es una medida de la textura de la superficie. Se cuantifica con la desviacion
vertical de una superficie real con respecto a su forma ideal. Es decir, una superficie real no
es completamente lisa [15].

La topografia de una superficie se divide en tres partes: errores, rugosidad y ondulacion. Los
errores son defectos en escala macroscépica, por ejemplo, cavidades, golpes o dobleces. La
rugosidad es considerada como la componente con alta frecuencia y longitud de onda corta
del perfil medido. La ondulacién incluyetodas las irregularidades cuyo distanciamiento es
mayor que el de la longitud de muestreo de la rugosidad. La longitud de onda se refiere a la
distancia entre un picoy otro y la frecuencia a la cantidad de picos que hay en una zona. La
diferencia entrerugosidad y ondulacién se expresa en la Figura 9. En la rugosidad se ven
muchos picos que se encuentran cercanos, por lo que tiene una alta frecuencia con baja
longitud de onda. En cambio, la ondulacién tiene una frecuencia baja de picos con una longitud

de onda grande.

Ondulacién

Rugosidad |—|

50 um

Figura 9. Diferencia entre ondulacion y rugosidad. Esquema realizado para la tesis.

3.7.2. Parametros de rugosidad

Los parametros de rugosidad son términos usados para describir las medidas de unperfil
tomado. El perfilbmetro usado indica alturas que luego usa para hacer calculosy obtener los
parametros bajo la norma ASME B46.1 “Surface Texture” [16]. Los parametros se expresan
en um.

Rugosidad promedio, Ra: es la media aritmética de los valores absolutos de las desviaciones
de alturas en la longitud evaluada. En la Figura 10, Ra es la suma delas areas sombradas del
perfil dividido entre la longitud L.
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Figura 10. Obtencién de larugosidad promedio. Esquema realizado para la tesis.
Rugosidad media cuadratica, Rq: es la media cuadréatica de las desviaciones de la altura del
perfil tomadas dentro de la longitud de evaluacion y medidas a partir de lalinea media. La media

cuadratica es muy util para calcular la media de variables quetoman valores negativos y
positivos.

Méxima altura del perfil, Rt: es la distancia vertical entre el pico mas alto y el valle méas profundo
del perfil en la longitud de evaluacién. La Figura 11 muestra esta medida en un perfil.

-

Rt

Figura 11. M&xima altura del perfil Rt [16].

Rti: es la distancia vertical entre el punto mas alto y bajo de una longitud de muestreo. La
longitud de muestreo es la longitud en direccién x usada paraidentificar las irregularidades
mas amplias que son de interés para el perfil bajo evaluacion. La longitud de muestreo siempre
es menor o igual a la longitud de evaluacion. i es el nimero de zonas de muestreo.

Maxima profundidad de rugosidad, Rmax: es el mayor de los valores de una serie de Rt
calculados sobre la longitud de evaluacion. La Figura 12 muestra zonas analizadas para
obtener la Rmax.
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Figura 12. R max de una serie de 5 Rt [16].

4. Materiales y metodologia

Este capitulo es la parte practica de la tesis. Se describe como se llevo a cabocada parte del
trabajo.

4.1. Preparacion del material

El material usado para el ensayo de tribometria coaxial fue cobre electrolitico en barra
rectangular de ¥ de pulgada y mediante laminado en frio se redujo hasta un espesor de 0.03
pulgadas, teniendo una reduccién del 88%, cada reduccion fue de 0.001 pulgadas hasta llegar
al espesor final. Se escogié cobre porque es un material muy usado en la industria y porque
ya se ha estudiado en el area de la tribologia, por lo que hay resultados que permitan validar
los resultados obtenidos mediante la metodologia. Las medidas iniciales del laminado
corresponden a una barra que se tenia disponible y las medidas finales son las adecuadas
para que se pueda colocar la muestra en el tribbmetro. Las medidas de la muestra no son
estrictas, es decir, mientras se pueda colocar una muestra en el portamuestras, las medidas
no son importantes.

Antes de la tribometria coaxial, la superficie se prepardé mediante una metalografiacomun, esto
porque es necesario tener un acabado homogéneo para poder caracterizar la muestra. Se
usaron lijas de papel con particulas de carburo de siliciogrado 240, 360, 600, 1000, 1200, 1500
y 2500 y una pulidora MetaServ® 250 que semuestra en la Figura 13. El procedimiento para
la preparacién de la superficie fue el siguiente:

Encender la pulidora.

Mojar la lija.

Colocar la lija en la pulidora.

Configurar la pulidora para que gire a 100 rpm.

Colocar la muestra sobre la lija y presionarla con los dedos.
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VI.  Presionar el boton “run/stop”.

VIl.  Mientras se esté lijando, echar agua a la lija para quitar el cobre que seremovié y
evitar incrementos de temperatura.
VIIl.  Lijar hasta quitarle a la muestra la capa exterior.

IX.  Detener la pulidora.

X.  Cambiar a la lija de siguiente grado.

XI.  Girar la muestra 90°.
XIl.  Lijar hasta que las lineas de lijado sean removidas.
XIlll.  Repetir el lijado hasta llegar a la tltima lija.

Figura 13. Pulidora MetaServ 250® usada para la preparacién de la muestra.

4.2. Medicién de masa

La medicion de masa consiste en usar una balanza para comparar las masas de las muestras
antes y después del ensayo tribolégico para determinar posibles desprendimientos de material
de las muestras.

Para este ensayo se usan dos muestras de cobre electrolitico laminado en frio, que es el mismo
material usado para los demas ensayos. Si la masa de la muestra disminuye, hubo un
desprendimiento de material, si la masa aumenta hubo una adhesion del otro material del par
tribologico y si la masa no cambia, el material sedesplazo6 y no hubo transferencia de material
entre el par tribologico.
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4.3. Tribometria coaxial

Un tribbmetro coaxial es un instrumento que permite la aplicacion de una carga normal y un
par torsional con un perno de acero AlSI 9840 porque tiene una buena resistencia al desgaste
y porgue en muchos casos la otra parte del tribopar es de materiales ferrosos. Ambas
condiciones de carga controladas mediante motores acoplados a un sistema de transmision
de potencia. Este tribdbmetro permite inducir un proceso de desgaste en materiales ductiles, a
la vez que se registran datos de fuerza normal y torque generados durante el ensayo [17].

El tribbmetro coaxial esta dividido en tres sistemas independientes: sistema de aplicacion de
la carga normal, sistema de aplicacion del par torsional y el sistema de adquisicion de datos,
cada uno de ellos se describe a continuacion.

El sistema de aplicacion de par torsional y giro es el sistema encargado de hacer girar el perno
gue induce el desgaste y esta conformado por un motor eléctrico de corriente directa de 0.5
hp controlado mediante un variador de velocidad, acopladoa una flecha conectada a un
sistema de transmision. El sistema permite velocidadesde giro de entre 30 y 1750 rpm. Las
dimensiones del perno se muestran en la Figura 14 [17].

20 mm

10mm

‘25mm‘

l\
r=200mm

Figura 14. Dimensiones del perno que induce el desgaste [17].

El sistema de aplicacion de carga normal es el sistema que controla el movimientode la
muestra, el cual aplica la carga al acercar la muestra al perno del sistema de aplicacion del
par torsional. El sistema de aplicacion de carga normal esta compuesto por una tarjeta
ARDUINO® UNO que permite controlar la direccion del servomotor EXLAR® SL-MO060,
mismo que esta conectado a un servoamplificador Emerson® EN-204. El registro y control de
los dispositivos mencionados se realiza mediante un equipo de cémputo. Un esquema de este
sistema se muestra en la Figura 15.
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Servoamplificador Emerson Servomotor EXLAR SL-M060
PC ARDUINO UNO EN-204

Figura 15. Esquema del sistema de aplicacién de carga normal. Esquema realizado para la tesis.

El sistema de adquisicion de datos es el sistema que mediante un medidor de torque, una
celda de carga y tarjetas de National Instruments® permite medir y almacenar los datos
obtenidos mediante el ensayo tribologico y estd conformado por un sensor de torque Futek®
TRS300 y una celda de carga Burster® 8524, mismosque estan conectados a una tarjeta de
adquisicion de datos NI-SCXI-1102 en un moddulo NI-SCXI-1000, el cual permite la
comunicacién con una PC en la que a través de LabView® se registran las sefiales enviadas
por los instrumentos de medicion. La medicion de velocidad de giro del perno se mide con un
sensor opticoconectado a un ARDUINO® UNO. Este sistema se encuentra ilustrado en la

Figura 16.

Sensor de torque l — s . &
k| |

NILSCXI-1000

NI-SCXI-1102

PC con LabView

-
[

y

Sensor dptico Arduino UNO

Celda de carga

Figura 16. Esquema del sistema de adquisicion de datos. Esquema realizado para la tesis.

La secuencia para llevar a cabo el ensayo de tribometria coaxial es el siguiente:
Arranque del equipo y colocacion de la muestra.

l. Encender la PC y conectar el mddulo NI-SCXI-1000®. Encender el NI-SCXI- 1000®.
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[I.  Colocar la muestra en el portamuestras sobre la celda de carga. La superficiede la muestra
debe ser preparada previamente mediante técnicasmetalograficas previamente descritas,
esto para garantizar que las superficies tengan rugosidad inicial similar. Para apretar y
aflojar las mordazas se usan llaves hexagonales. En la Figura 17 se puede ver la muestra
en la celda de carga.

Figura 17. Muestra en la celda de carga. El perno (1) entra en contacto con la muestra en el
portamuestra (2) que esta sobre la celda de carga (3).

[ll.  Abrir el programa de LabView® “Adquisicion”.
IV. Correr el programa de LabView®. La Figura 18 indica donde se debe dar clic para iniciar
el programa.

Figura 18. Botén para correr el programa. Al dar clic en la flecha blanca el programa inicia.
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En el programa de LabView®, calibrar la celda de carga y el torquimetro. Antesde hacer el
ensayo, ya se toman datos en vacio, es decir, sin contacto entrela muestra y el perno. Esto
es por el ruido. Se tiene que empezar de cero, por lo que se debe hacer una calibracion.
Para calibrar se tiene que hacer que el valor de fuerza y par torsional estén lo mas cercano
a cero. Los valorescambian constantemente por lo que se debe hacer que esos valores
oscilenentre positivo y negativo. Para esto se suma o resta voltaje en el programa de
LabView®. Los valores de calibracion deben ser lo més cercanos a los valores de voltajes
filtrados. La ventana de calibracion se muestra en la Figura 19.

Calibracién ’

Valores de fuerza y par torsional

Figura 19. Calibracién del tribémetro coaxial.

Encender el motor al 10% de su capacidad y tomar datos por 10 segundos. El dato obtenido
de esta medicion es el 0 del torque. Se le debe restar este dato a las mediciones obtenidas.
El medidor del motor debe estar apuntado para que gire al 10% de su capacidad.

Girar la perilla hasta cero para que el motor deje de girar. No apagar el motor.

Acercar la muestra hasta que se indique 100 [N]. El controlador se encuentraen circuito
impreso conectado a una tarjeta ARDUINO® UNO. Para acercar la muestra se debe
presionar el boton en la derecha. Se debe tener cuidado porque es muy sensible y tocarlo
mas tiempo del debido aumenta lacarga. Para alejar la muestra se presiona el boton de la
izquierda. La carga se indica en una barra roja en el programa de LabView®.
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Figura 20. Botones que controlan la posicién de la celda de carga. El botén (1) aleja lamuestray el
botén (2) acerca la muestra.

Encender el motor al 10% de su capacidad y ensayar por 5 minutos. Los datos de carga y
par torsional se deben visualizar y registrar mediante LabView.

Apagar el motor y mover la celda de carga para sacar la muestra.

Detener el programa. Presionar el botén “STOP”.

Ver el archivo que generd el programa. El nombre lo da el programa. EI nhombre del
programa llevara el siguiente numero disponible, por lo que se debe llevar orden de los
ensayos realizados.

Lijar el perno antes de hacer otro ensayo, ya que pueden transferirseparticulas del material
ductil al perno, por lo que si no se quita afectaria a losensayos posteriores. Prender el motor
al 10% de su capacidad y lijar con unalija de agua de grano extrafina (1000-1200) y remover
restos con un pafio fino.

Si se abre el programa antes de conectar el NI-SCXI-1000, el programa indicara unerror porque
no detecta los medidores.

4.4.

Caracterizacion superficial

La caracterizacion superficial consiste en técnicas que permiten hacer una observacion y
obtener informacion de la superficie de un sélido. Para este trabajo se usaron las siguientes
técnicas de caracterizacién superficial:

Implementacion de practicas experimentales a distancia y presenciales para la asignatura de Deterioro de Materiales en la

Microscopia estereografica.
Microscopia 6ptica.

Microscopia electronica de barrido.
Energia de dispersion de rayos x.
Perfilometria optica.
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4.4.1. Microscopia estereogréfica

El microscopio estereografico se usa para hacer una primera observacion de la muestra. Este
microscopio se usa para realizar una primera observacion por ser el microscopio con menor
aumento y permite hacer visualizaciones en 3D que son Utiles para analizar efectos del
desgaste. Otra propiedad que tiene es el brazo sobre el cual estd montado que permite ver
piezas enteras para no tener que separar en piezas mas pequefas. Apartir de la observacion
hecha se puede decidir como seguir con el estudio. Una vezencontrado algo que se deba
estudiar en la muestra se pueden hacer observacionescon equipos mas potentes.

El microscopio estereografico usado consta de tres partes: el microscopio estereografico
modelo ZEISS® Stemi 508, lamparas modelo CL 1500 HALL, que ilumina la muestra para
observarla y una camara modelo Axiocam® ERc 5s que permite tomar fotos a la muestra con
el software del microscopio.

Figura 21. Microscopio estereografico.

La secuencia de uso del microscopio estereografico se describe a continuacion.

Encender la computadora conectada al microscopio y abrir el programa ZEN.Este programa
permite ver la muestra desde una PC, tomar capturas de la muestra con escala para ver
las medidas de las zonas de interés.

Encender la lampara que ilumina la superficie de la muestra.

Colocar la muestra. Ver a través del microscopio y mover la muestra para encontrar la zona
gue se desea estudiar.

Cambiar el aumento y enfocar. Los aumentos que se indican en el microscopio deben
multiplicarse por 10 que son los aumentos del ocular. Esdecir, si el microscopio dice x2 se
tiene en realidad 20 aumentos. Para enfocar, como se tienen aumentos pequefios solo se
necesita el enfoque grueso. En la Figura 22 se puede ver los tornillos del microscopio.
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Figura 22. Tornillo de aumentos (1) y tornillo de enfoque (2).

V. Paraver en la computadora la muestra, en el programa se selecciona la opcién Live. En la
Figura 23 se puede ver esta opcién en el software.

Figura 23. Live en el software.

VI. Lapantalla va a aparecer en negro. Esto es porque la cAmara esta tapada. Para destaparla

PAPIME-PE103822
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se mueve la palanca que el microscopio tiene atrés. Se encuentra debajo de la cAmara. La
palanca se puede ver en la Figura 24.

Figura 24. Palanca para destapar la camara.

Una vez que se vea la muestra, ajustar la iluminacién para obtener unaimagen clara. Se
ajusta desde una perilla en la parte superior del microscopio. Se busca que se vea
claramente, pero demasiada iluminacion no permitiria ver la muestra.

La pieza debe estar centrada. Para esto, se debe mover la base sobre la cualesta la
muestra.

Una vez centrada la muestra, en el programa dar clic en snap. Esto toma unacaptura de
pantalla para edicion posterior. La captura saldra en una pestafia en la parte superior de la
pantalla.

En la pestafia snap, hay una secciéon llamada scaling. En esa seccion, seleccionar la
pestafa que dice “available scaling”. Se selecciona la escala a la que este el microscopio.
Como en el andlisis se estaba a 20 aumentos, en la pestafia se seleccion6 2x. Esta opcion
se puede ver en la Figura 25.

A la derecha de donde se seleccioné la escala hay un engrane. Dar clic y seleccionar
“Assign scaling to image”. Esto asigna la escala seleccionada a la captura de la muestra.
Esto hace que todas las medidas que se le puedenasignar a la muestra estén escaladas.
En la Figura 25 se puede ver la opcion“Assign Scaling to Image”.
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Figura 25. En (1) se encuentra las escalas disponibles y en (2) se asigna la escala.

En la barra de herramientas que se encuentra en la parte superior de la captura de pantalla,
seleccionar la opcion “scale bar”. Es el icono que tiene forma de regla. Esto hace que en
la captura de pantalla aparezca una linea que esté a escala y muestra una longitud.

En la barra de opciones, seleccionar la opcion “Tools”. Hay una opcion llamada “distance”
gue permite seleccionar dos puntos y el programa indica la distancia que hay.

Al dar clic derecho sobre la linea que muestra la distancia, seleccionar “Format Graphical
Elements”. Esta opcion permite cambiar elementos graficos de la linea, como tamafio de
letra o color de la linea.

Guardar el archivo.

Apagar la luz.

Tapar la cAmara moviendo la palanca a donde estaba antes de iniciar.

Apagar la computadora.

4.4.2. Microscopia 6ptica

El microscopio éptico es un microscopio que usa un rayo de luz y lentes para observar
elementos en las muestras que no se pueden ver a simple vista y su principio de
funcionamiento se basa en la propiedad de algunos materiales de cambiar la direccion de
los rayos de luz. Mediante los lentes del microscopio se puede obtener una imagen de la
muestra.

El microscopio 6ptico usado es un microscopio compuesto, lo que quiere decir queusa dos
lentes para magnificar la imagen del objeto. Estos lentes son el lente ocular,a través del cual se
mira al usar el microscopio y se encuentra en laparte superior, y el lente del objetivo, que es
un conjunto de lentesmas complejas, se encuentra cerca de la muestra y es el componente
gue producela imagen observada a través del ocular. El principio de operacion se ilustra en la
Figura 26. La luz reflejada por la muestra pasa a través del lente objetivo, creando una imagen
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magnificada, que en la Figura 26 es la imagen 2, que después es magnificada otra vez por la
lente ocular, creando la imagen 1 [18].

-

e ente ocular

Imagen1 p——y

Lente objetivo-—mum|mmmm

Imageﬁ'z_d

Objeto
Figura 26. Principio de operacion del microscopio 6ptico compuesto. Esquema realizado para la tesis.

El microscopio 6ptico cuenta con dos filtros para observar los limites de granodespués del
ataque quimico. En microscopia 6ptica, un filtro es una pieza que impide el paso de algunas
longitudes de onda y esto sirve para aumentar contraste,disminuir la intensidad de la luz,
bloguear luz ambiental, entre otras. Los filtros en elmicroscopio usado se llaman Nicol cruzado.
El prisma Nicol produce luz polarizada plana, es decir, que vibra en una sola direccion. La
Figura 27 muestra el funcionamiento de los Nicol cruzados [18].

Luz polarizada
Luz generada por plana

el microscopio

Polarizador
Figura 27. Funcionamiento de los polarizadores. Esquema realizado para la tesis.

El equipo usado para este analisis es un microscopio Optico ZEISS® Imager A2M y una
camara AxioCam® MRc, que se pueden ver en la Figura 28.
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Figura 28. Microscopio optico y cadmara.

Debido a que el software para el microscopio estereografico es el mismo usado parael
microscopio 6ptico, la metodologia es muy similar. La secuencia de uso del microscopio 6ptico

es la siguiente:

I.  Encender el microscopio y la computadora conectada al microscopio.
II.  Colocar la muestra en la platina.
lll.  En el software ZEN® seleccionar la opcion “Live”.
IV. Mover la palanca de la camara para ver la muestra en el monitor de la PC.La palanca

se muestra en la Figura 29.

|

Figura 29. Palanca de apertura de la camara del microscopio.

V. Encender la luz y cambiar la intensidad de luz hasta que se vea bien lamuestra. El
tornillo para cambiar la intensidad se muestra en la Figura 30.
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Figura 30. Controlador de intensidad de luz.

VI.  Usar el tornillo micrométrico para enfocar la muestra. Este tornillo se muestraen la Figura
31.

Figura 31. Tornillo milimétrico usado para enfocar.

VIl.  Usar los tornillos en la platina para centrar la muestra. Se muestran en la Figura 32.
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Figura 32. Tornillos de la platina. El tornillo (1) controla el eje Y y el tornillo (2) el eje X.

Usar la opcion “Snap” para sacar captura de pantalla de lo que se esté viendoen el
microscopio.

En la pestafia snap, hay una seccién llamada scaling. En esa seccion, seleccionar la
pestafa que dice “available scaling”. Se selecciona la escala a la que este el microscopio.
El primer lente objetivo es de 5x por lo que se debe seleccionar la opcion 5x.

A la derecha de donde se selecciond la escala hay un engrane. Dar clic y seleccionar
“Assign scaling to image”. Esto asigna la escala seleccionada a la captura de la muestra y
gue todas las medidas que se le pueden asignar a la muestra estén escaladas.

En la barra de herramientas que se encuentra en la parte superior de la captura de pantalla,
seleccionar la opcion “scale bar”. Es el icono que tiene forma de regla. Esto hace que en
la captura de pantalla aparezca una linea que esta a escala y muestra una longitud.

En la barra de opciones, seleccionar la opcion “Tools”. Hay una opcion llamada “distance”
que permite seleccionar dos puntos y el programa indica la distancia que hay.

Al dar clic derecho sobre la linea que muestra la distancia, seleccionar “Format Graphical
Elements”. Esta opcion permite cambiar elementos gréaficos de la linea, como tamafio de
letra o color de la linea.

Guardar la captura de pantalla.

Cerrar la pestafia de snap.

Aplicar filtros del microscopio. Para esto se inserta el elemento que se muestra en la Figura
33y se gire el disco que se muestra en la Figura 34 hasta que la marca este en el nUmero
2.
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Figura 33. Primer filtro.

Segundo filtro

Figura 34. Segundo filtro.

Ajustar la luz hasta que se vea clara la imagen.

Repetir los pasos 8-14.

Retirar los filtros. Primero girar el disco y después remover el otro elemento.
Mover el lente objetivo al del siguiente aumento.

Repetir los pasos 9-20 hasta llegar al ultimo lente objetivo.

Al cambiar de lente objetivo asegurarse que el microscopio este enfocado para asegurar que
el lente no pegara contra la muestra.
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4.4.3. Microscopia electronica de barrido

El microscopio electronico de barrido es un tipo de microscopio usado para estudiarlas
superficies de objetos solidos utilizando un haz de electrones, en lugar de un hazde luz, para
formar la imagen. Como se usan electrones, es deseable que la muestra sea conductora [19],
[20].

Para operar, el haz de electrones debe estar en vacio porque los electrones no pueden viajar
distancias apreciables en el aire a presion atmosférica. Para esto,el microscopio cuenta con
una camara de vacio donde se coloca la muestra.

Al incidir el haz de electrones sobre la muestra, interactia con ella y se producen diversos
efectos que seran captados y visualizados en funcién del equipo que se utilice.

El microscopio electrénico de barrido tiene dos modos principales de operacion: electrones
secundarios y electrones retrodispersados. Los electrones secundarios se producen cuando
un electrén del haz pasa cerca del nucleo de un &tomo de la muestra, proporcionando energia
para que los electrones salgan de la muestra. Sonelectrones de baja energia, por lo que se
encuentran cerca de la superficie para escapar. Debido a su cercania con la superficie, dan
informacion acercade la topografia de la muestra [19], [20].

Los electrones retrodispersados se producen cuando un electrén del haz choca conel nucleo
de un atomo de la muestra y el software interpreta la sefial recibida y la traduce en una imagen
cuya intensidad varia dependiendo de la composicién quimica, por lo que estos electrones se
usan para analizar la composicion quimica de la muestra [19], [20].

Para analizar el desgaste y la composicion de la muestra después del ensayo tribolégico, se
usO un microscopio electronico de barrido marca Phillips® modelo XL20 equipado con un
flamento de tungsteno, un detector convencional Eberhart- Thornley de electrones
secundarios y un detector de electrones retrodispersados deestado sélido. En la Figura 35 se
muestra el microscopio usado.
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Figura 35. Microscopio electrénico de barrido Phillips® XL20.
La metodologia para el uso del microscopio electrénico de barrido es la siguiente:

I.  En el portamuestra, colocar cinta de carbono y sobre esta cinta colocar la muestra.
II.  En el software del microscopio, dar clic en la opcién “Vent” para llevar a presion atmosférica
el interior de la camara y que permita abrir la puerta de la cdmara. La Figura 36 muestra la

opcion.

Figura 36. Las opciones (a) vent, (b) pump, (c) encender el haz de electrones y (d) auto contraste y
brillo.

[ll.  Abrir la camara, introducir la muestra y cerrar la camara. Para cerrar la puertalas marcas
mostradas en la Figura 37 deben estar alineadas.
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Figura 37. Lineas en la puerta de la camara.

IV. Dar clic en la opcién “Pump” para generar vacio dentro de la camara. La Figura 36
muestra la opcién en el software.

V. Encender el haz de electrones. Cuando se usa por primera vez, inicia en modo de
electrones secundarios. Para eso dar clic donde se indica en la Figura 36. Para iniciar se
debe tener un voltaje de 10 o 15 kV, para no incrementar de manera excesiva la corriente
y reducir el tiempo de vida del filamento.

VI. Usar la perilla en la Figura 38 para mover la muestra horizontalmente y encontrar la
zona que se desee estudiar.

Figura 38. Perillas (1) para movimiento en el eje Y y (2) para movimiento en el eje X.
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VIl.  Usar la opcidon “ACB” que significa auto contraste y brillo para ver mejor la imagen, esta
opcion solo funciona a cuando se trabaja en modo television utilizando electrones
secundarios. La opcion se muestra en la Figura 36.

VIIl. Para este procedimiento, se us6 un spot de 3. El spot se refiere al diametro del haz de
electrones que incide sobre la muestra y es el factor mas importante para la resolucion de
la imagen. El spot debe ser lo mas pequefio posible para identificar los detalles més
pequefios de la muestra, pero reducir el spot también afecta la relacion sefial-ruido, lo que
afecta la calidad de la imagen. En general, para imagenes pequefias se busca un spot
pequefio pero que resulte en una buena calidad de imagen [19], [20]. La Figura 39 muestra
la pestafia Beam.

IX.  Buscaralguna marca o un punto paratomar como referencia. Elegir la opciénde cuadro para
enmarcar esa zona y poder hacer un mejor enfoque. Cuandose esté enmarcado, en la
pestafia “Scan” cambiar a “Slow scan 3”. Esto haceun escaneo mas lento que permite ver
mejor la zona para hacer el enfoque.La Figura 40 muestran el cuadro para enfocar.
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Figura 40. Cuadro de enfoque.

X.  Usar la opcion “generacion de ondas” para generar ondas y poder ajustar el contraste y
brillo de manera manual. Las ondas deben quedar entre las barras mostradas en la Figura
41. La barra de contraste cambia la amplitud de las ondas y la barra de brillo ajusta la
posicion vertical de la onda.

Generacion de ondas

BaXas para el 3

il

Figura 41. Diagrama para el ajuste de contraste y brillo.

Xl.  Con el botén de + del teclado se puede duplicar el aumento. Con — se reducea la mitad el
aumento. Por convencion, para reportar resultados se deben teneraumentos cerrados.
También en la pestafa “Magnitud” se puede escoger elaumento deseado.

Xll.  Para andlisis de superficie usar electrones secundarios, para detectar elementos mas
pesados y hacer analisis de composicion quimica, usar electrones retrodispersados. Estas
opciones se encuentran en la pestafia “Detectors”.

XIlll.  Para guardar la imagen para reporte de resultados, congelar la imagen con la tecla F2 o
con la opcion mostrada en la Figura 42 y guardar la imagen conla opcién “image” en la
pestafia In/Out.
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Figura 42. Congelar imagen.

Apagar el haz de electrones dando clic en la misma opcion donde se inicio elhaz.
Dar clic en “Vent” para llevar la cAmara a presion atmosférica para sacar la muestra.
Dar clic en “Pump” para cerrar la camara.

4.4.4. Energia de dispersion de rayos X

La energia de dispersion de rayos x es una técnica que permite analizar lacomposicion
guimica de muestras y se usa en conjunto a la microscopia electronicade barrido. Cuando el
microscopio electronico de barrido hace incidir un haz de electrones sobre la muestra, los
electrones son expulsados de los &tomos en la superficie del material. Las vacantes dejadas
por electrones son llenados por electrones de un estado de mayor energia y se emiten rayos
X caracteristicos del elemento del cual fue emitido [21].

En la Figura 43 se muestra un diagrama de un &tomo y como se mueven los electrones entre
orbitales. Las letras K, L y M representan los orbitales de un atomoy a y B indican la transicion.
Por ejemplo, un electrén que pasa de M a L o L a K serepresenta como La y Ka, mientras que
una transicion de M a K se representa como KB. A cada elemento y cada transicion le
corresponde una energia particular, esta energia al ser detectada permite determinar de qué
elemento vino y asi obtener lacomposicion quimica de la muestra [21].
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Nucleo del &tomo

Figura 43. Diagrama del principio de funcionamiento de la energia de dispersion de rayos x. Esquema
realizado para la tesis.

La metodologia para el andlisis de energia de dispersion de rayos x es la siguiente:

I.  Abrir el software Inca de Oxford Instruments®.
[I.  Iniciar proyecto en la opcion “Project”.
lll.  En “Site of interest” seleccionar la opcion con un circulo verde para ver lo queesta se esta
viendo en el microscopio electrénico de barrido.
IV. Enlaopcidon “Acquire spectre” seleccionar “iniciar escaneo”.
V. En “Confirm elements” ver que elementos tiene la muestra. Si hay unelemento que marque
gue este en la composicion, pero se sabe que es unerror, eliminar ese elemento. Se eliminan
seleccionando ese elemento en latabla periédica mostrada en la Figura 44.

Figura 44. Tabla para eliminar elementos.
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VI.
VII.
VIII.

Guardar el espectro obtenido como un documento de texto.
En “Quant” dar clic en la opcion “ok”.
En “Report” guardar los datos obtenidos.

4.45. Perfilometria 6ptica

La perfilometria es una técnica usada para extraer datos topograficos de una superficie. Puede
ser desde un punto hasta un escaneo en tres dimensiones. El propdsito de la perfilometria es
obtener la morfologia superficial, diferencia de alturas del perfil y rugosidad [22].

El perfilometro 6ptico modelo Nanovea® modelo ST400S que consta de: el microscopio, el
medidor de alturas y un sistema de servomotores.El microscopio permite ubicar la zona a la
gue se quiere aplicar el estudio, en este caso una marca de desgaste. La medicion de alturas
se realiza a través de una pluma 6éptica que utiliza la técnica de cromatica confocal [23]. Los
servomotores mueven la muestra para hacer el analisis y tienen una precisién que permite
moverla muestra distancias micromeétricas. La técnica consiste en que un haz de luz blanca
pase a través de una serie de lentes con alto grado de aberraciones Opticas, que es una
distorsion Optica causada por la imposibilidad de una lente de enfocar todos los colores en un
punto de convergencia. El indice de refraccidn de los lentesprovoca variaciones en la distancia
focal de cada longitud de onda, dando lugar al rango de medicién [23].

Cuando la superficie de interés se encuentra dentro del rango de medicion, solo unalongitud de
onda de la luz blanca estara enfocada, mientras que las demas estardndesenfocadas. La
longitud de onda enfocada sera la de mayor intensidad y se filtrarapara asegurar que solo esta
sea registrada. Posteriormente, la luz se reflejara en undetector que se encuentra a la altura
de los lentes. La longitud de onda medida corresponde a una distancia entre el detector y la
aspereza [23].

El primer analisis se realiz6 antes de inducir el desgaste para hacer una comparacion y ver
como el desgaste afect6 a la rugosidad. Se hizo el escaneo en un area de 4 x 4 mm en una
superficie aleatoria de la muestra con un paso de 12 um. Para el analisis después del ensayo
tribologico se estudio un area de 3 x 3 mm con un paso de 6 um. Esto da un total de 250,000
puntos medidos.

El principio de funcionamiento se ilustra en la Figura 45.
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Figura 45. Técnica de croméatica confocal. La mayor intensidad corresponde ala longitud de onda de la
luz focalizada en el punto de interés [17].

La secuencia para llevar a cabo la perfilometria Optica es la siguiente:

I.  Encender el equipo. Se debe encender el perfildmetro Nanovea ST400S y elsensor de

b

Figura 46. Perfilémetro Nana-\;aa® (izquierda) y el sensor de cromatica confocal (derecha). Si laluz del
perfilometro esta encendida, significa que el equipo esta apagado.

[I.  Abrir el programa Mech 3D scan.

lll.  En el software, dar clic en “Move to microscope”. Esto mueve el portamuestrahacia el
microscopio.

IV. Colocar la muestra previamente limpiada. La muestra colocada en elportamuestra se ve
en la Figura 47.
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Figura 47. Muestra colocada sobre el portamuestra del perfilémetro.

V. Encender la luz del microscopio. La Figura 48 muestra la perilla que debegirarse para
encender la luz. Mover la perilla al primer punto.

Fd
w

Figura 48. Luz del microscopio.

.
ke

VI.  En el software, dar clic en la opcién “Live cam”. Esto muestra en la pantallade la PC lo
que se ve en el microscopio.

VII.  Bajar el microscopio hasta que la superficie se vea en la pantalla. Para esto,se mueve la
palanca que tiene el microscopio en sentido antihorario para bajarlo. Se debe hacer con
cuidado para no golpear el microscopio. Una vez que la superficie se vea, mover la palanca
en sentido horario para asegurar el microscopio. La palanca se muestra en la Figura 49.
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Figura 49. Palanca del microscopio.

VIIl.  Enfocar el microscopio usando las perillas mostradas en la Figura 50.
T

Figura 50. Perillas para enfocar el microscopio.

IX. Buscar el area que se desea. Con los botones mostrados en la Figura 51 semueve el
portamuestras. Mover el portamuestras con los botones X/Y.
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Figura 51. Botones que controlan el portamuestra

X. Apagar la luz.
Xl.  Subir el microscopio. Asegurar moviendo la palanca en sentido horario.

XIl.  En el software, dar clic en las opciones “Move to pen” para mover elportamuestras al
medidor de alturas y la opcion “Profile” para hacer elescaneo de la superficie.
XIll.  Mover la altura hasta que en el software se vea una intensidad de 50. Para controlar la

altura usar los botones que controlan la direccién en el eje Z. La Figura 52 muestra donde
se encuentra el medidor de intensidad.

e Intensidad *
- ‘.: ‘-7. - — \- -

Figura 52. Intensidad

XIV.  Configurar el &rea de escaneo y la distancia entre puntos escaneados. Parael trabajo se
configurd un area de 3 x 3 mm y un escaneo cada 6 um, como se ve en la Figura 53.
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Figura 53. Area de escaneo y distancia entre puntos.

XV. Iniciar el escaneo. Para esto se da clic en la opcion “scan”.
XVI.  Mover el portamuestras al microscopio y guardar el archivo.

Primero se debe encender el perfilometro y el sensor y después abrir el software. De lo
contrario, el software indicara un error porque no detecta el perfilbmetro.

45. Corte de material

La cortadora metalografica de disco se usa para realizar cortes finos en muestras delgadas.
Los cortes se hacen para preparar las muestras para estudios posteriores, como el de
microscopia Optica. Este procedimiento se hace para analizar la microestructura de la seccion
transversal de la zona de desgaste, por lo que se debe realizar después de la caracterizacion
superficial.

Figura 54. Cortadora de disco.

PAPIME-PE103822
Implementacion de practicas experimentales a distancia y presenciales para la asignatura de Deterioro de Materiales en la
Facultad de Ingenieria



INSTRUCTIVO PARA ELABORACION DE

jjij Universidad Nacional PRACTICAS DE LABORATORIOS DE Facultad de Ingenieria
¥ ). Auténoma de México MATERIALES

I.  Primero se llena la bandeja con agua. El agua sirve como lubricante para el disco, ademas
de remover material que se pegue al disco. Se debe llenar labandeja a un nivel que el disco
se sumerja, pero no completamente.Para llenar la bandeja se saca de la maquina. Una vez
llena se vuelve a colocar.

Figura 55. Baneja con agua para lubricar el disco.

[I.  Colocar el disco de corte. La primera parte que se coloca en el eje es un disco que fija al
disco de corte. La parte que sobresale debe estar en contactocon el disco de corte,
posteriormente se coloca este Ultimo. Para el corte de este trabajo se us6 un disco con
recubrimiento de diamante. Se contemplé usar discos con recubrimientos de alimina y de
carburo de silicio, pero como se buscaba el corte més fino posible, se decidid usar el de
recubrimientode diamante. Después se coloca otro disco que, como el anterior, la parte
gue sobresale debe estar en contacto con el disco de corte. Para terminar, se atornilla. No
se debe apretar demasiado porque el tornillo se aprieta mientras gira, haciendo mas dificil
el desatornillar.
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Figura 56. Partes del disco. El disco de corte (1), discos de fijacion (2), el elemento que permite apretar
el disco (3) y el tornillo (4).

lll.  Colocarlamuestra. Se aprietan las mordazas que sostienen a la muestra contornillos. Estos
tornillos tampoco deben apretarse mucho. Se debe evitar quela muestra sobresalga
demasiado porque agrega mas peso al disco, lo que hace que se pueda dafiar y hace mas
dificil el corte. Para esta preparacion de muestra, se hicieron tres cortes. Dos laterales y
uno donde esta la marcade desgaste del tribdmetro. Para este primer corte se coloca la
muestra paracortar uno de los laterales. Se hace para estudiar esa parte en el microscopio
optico.

Figura 57. Muestra colocada en el portamuestras de la cortadora.
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IV.  Eldisco negro en la parte izquierda de la cortadora permite controlar la posicionhorizontal
de la muestra. Se debe evitar que el disco se acerque mucho al soporte dela muestra
porque se puede cortar el tornillo que se usa para ensamblar el soporte. El disco negro se
puede ver en la Figura 58.

V. Encender la cortadora.

VI. Indicar la velocidad de corte. Para el cobre se puede usar una velocidad de 200 rpm,
aungue si hay demasiado pandeo del disco, se puede bajar a 150 rpm.
VIl.  Bajar la tapa. El disco no comenzara a girar si la tapa esta levantada.
VIIl.  Presionar el boton “Blade”. Esto hace que el disco empiece a girar.

IX. Con la palanca controlar la altura de la muestra. Aunque la cortadora este hecha para dejar
la palanca sola y que se haga el corte sin intervencion, paraeste corte se control6 el peso
para que no se detuviera el disco al quedarsepegado a la muestra. Aunque el corte tarde
mas, ni la muestra ni el disco sedafian asi. Si el disco se detiene debido a que se pegoé a la
muestra, detenerel disco y levantar la muestra. Luego se inicia otra vez el giro y se sigue
conel corte. La palanca se puede ver en la Figura 58.

Figura 58. El disco (1) controla la posicion horizontal del portamuestra y la palanca (2)controla la altura.

X. Detener el disco, levantar la tapa y sacar la parte cortada.
XI.  Reacomodar la muestra. Ahora se corta el otro lateral.
XIl.  Bajar la tapa, iniciar el disco y hacer el corte.
XIll.  Detener el disco y levantar la tapa.
XIV. Reacomodar la muestra. Ahora se hace un corte sobre la marca de desgastepara hacer un
analisis de microestructura. Al sacar la muestra se hace un giro de 90° para hacer el corte
perpendicularmente a donde se hizo en los laterales.
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XV.
XVI.
XVII.
XVIII.

XIX.
XX.
XXI.
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Figura 59. Cortes hechos ala muestra.

Detener el disco, levantar la tapa y sacar la muestra.

Una vez que se hayan terminado los cortes. Se detiene el disco y se apagala maquina.
Levantar la palanca hasta que quede asegurada. Quitar la muestra.

Desensamblar el disco. Si el tornillo no se afloja con poca fuerza, usar una herramienta. Si
se intenta usar mucha fuerza cerca del disco se puede pegarla mano contra el disco y
lastimarse.

Quitar la bandeja y tirar el agua.

Colocar la bandeja en la cortadora.

Bajar la tapa.

4.6. Andalisis microestructural

El andlisis de la microestructura se hace para ver como afecto el desgaste a la microestructura
de la muestra. El andlisis se hace mediante una metalografia y la muestra se analiza en el
microscopio 6ptico y en el microscopio electrénico de barrido. La secuencia del analisis es la

siguiente:

Cubrir con desmoldante la superficie interior de un molde para resina.
Colocar la muestra en un portamuestra y cubrirla con una mezcla de cuatropartes de
resina epoxica Buehler® EpoxyCure y una parte de endurecedor.
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Figura 60. Molde para colocar la muestra.

lll.  Después de 6 horas la resina debié haber endurecido. Sacar la muestra del molde.

IV. Hacer una metalografia de la misma manera que se indica en la seccién de preparacion
de material.

V. Terminando con las lijas, usar el pafio metalografico azul. Se debe enjuagar muy bien para
evitar que particulas que se hayan quedado de una metalografia anterior rayen la muestra.
En el pafio, echar un disparo desuspension de diamante de 3 um y otro disparo de
lubricante. Pulir hasta quelas rayas del pulido anterior desaparezcan. Cada 10 minutos
colocar mas suspension. La Figura 61 muestra el pafio que debe usarse.

Figura 61. Pafio metalogréafico azul. Le corresponde suspensién de diamante de 3 um.
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VI.  Cambiar a un pafio metalografico rojo. Para este, usar suspension de diamante de 1 umy
el mismo lubricante. Rotar 90° la muestra y pulir en esa direccién. La Figura 62 muestra el
pafio que debe usarse.

Figura 62. Pafio metalografico rojo. Le corresponde suspension de diamante de 1 um.

VIl.  Ver la muestra en el microscopio Optico y en el microscopio electronico de barrido. Sacar
las capturas necesarias.
VIIl. Realizar el ataque quimico. La Tabla 1 muestra las proporciones usadas decomponentes

quimicos para el ataque. Se usé 25 ml de agua destilada, 25 ml de agua oxigenada y 25
ml de hidréxido de amonio. Se sumergié por 20 segundos y se revisd en microscopio éptico
y si no fue suficiente el tiempo de ataque se realiza otra vez por 20 segundos. Este método
evita que se queme la muestra y por consecuencia, no se vean los limites de grano.

Tabla 1. Componentes para el ataque quimico para cobre [24].

Composicion Procedimiento Cobre o aleacidn de cobre

10 mL NH40OH, 6 mL H20, 8 mL | Inmersion o hisopado 1 Usar fresco para cobre o

3% H,0, minuto; el contenido de H,0, | aleaciones de cobre. La
varia con el contenido del pelicula de cobre aluminio

cobre de la aleacidén a atacar; | atacada se puede remover
usar H,0, fresco para mejores | usando solucién débil de
resultados Grard, preferible para latones.

IX. Después del atague se analiza la muestra en el microscopio optico y en el microscopio
electronico de barrido.
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5. Resultados

5.1. Medicién de masa

Llene la tabla 2 con datos obtenidos mediante el ensayo de masa.

Tabla 2. Masas de muestras.

Muestra Masa antes del ensayo Masa después del
[0] ensayo [g]

1

2

1. Con estos resultados, ¢puede determinar qué tipo de desgaste se presentd?

5.2.Ensayo de tribologia coaxial

1. Coloque las graficas de carga aplicada durante el ensayo y par torsional
2. Con las gréficas obtenidas, ¢qué ocurrié durante el ensayo tribolégico?

5.3. Microscopia estereografica

1. Coloque las capturas obtenidas mediante el microscopio estereografico

2. ¢Qué ventajas tiene el microscopio estereografico con respecto a las demas herramientas
de observacion usadas?

3. ¢Qué desventajas tiene el microscopio estereografico?

4. ¢Con esta herramienta se puede determinar que mecanismos de desgaste actuaron sobre
la muestra?

5.4.Microscopia 6ptica

1. Coloque las capturas obtenidas con el microscopio 6ptico.

2. ¢Por qué hay mas material desplazado en el exterior que en el centro de la muestra?
3. ¢Qué ventajas y desventajas encontré en este microscopio?

4. Describa por que se formaron las “hojuelas”.

5.5.Microscopia electronica de barrido
1. Coloque las capturas obtenidas con este microscopio
2. ¢Qué ventajas e inconvenientes presenta este microscopio?
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5.6.Energia de dispersion de rayos x

1.

2.
3.
4

Coloque las capturas obtenidas con este ensayo

¢Por qué analizo las areas seleccionadas?

¢, Qué elementos encontrd en el analisis?

¢ Si hubiera otro elemento ademas del cobre, que significaria?

5.7.Perfilometria

1.
2.

ok ow

Coloque las superficies obtenidas antes y después del desgaste.
Llene la Tabla 3 y Tabla 4 con los parametros de rugosidad obtenidos con el perfilometro.

Tabla 3. Parametros de rugosidad antes del desgaste

Ra pm
Rmax pm
Rq pm
Tabla 4. Parametros de rugosidad después del desgaste
Ra pm
Rmax pm
Rq pm

¢ Por qué cambio la media cuadratica de la rugosidad?
¢, Como es la distribucién de rugosidad antes y después del desgaste?
¢, Qué puede obtener de las escalas en los perfiles generados?

5.8.Analisis microestructural

Coloque capturas antes y después del ataque quimico obtenidas con microscopio optico.
¢, Qué es lo que hace el ataque para que pueda ver la microestructura?

Coloque las capturas de la zona mas cercana a la superficie, una zona media y una zona
alejada de la superficie. ¢ Qué efecto puede ver que se present6?

Coloque capturas obtenidas después del ataque obtenidas con el microscopio electrénico
de barrido. Compare con las capturas del microscopio optico.

Conclusiones
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