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RESUMEN

La adhesion es una de las propiedades que influye en el desarrollo de
recubrimientos fabricados por rociado térmico, sin embargo, su cuantificacién es
compleja. Actualmente el ensayo de adhesién a la traccion (TAT) es el mas
conocido y utilizado en este ambito, no obstante, presenta gran variabilidad en sus
resultados, es costoso y dificil de realizar, y, en general no representa las

condiciones reales de operacion.

El presente trabajo de memoria de titulacién consiste en una revision del estado del
arte que permitio evaluar diferentes ensayos de adhesion con el fin de proponer un
ensayo que reemplace el ensayo TAT, teniendo como referencia recubrimientos
duros fabricados por HVOF, pero extendiéndose hacia recubrimientos metalicos y

ceramicos fabricados en ocasiones bajo rociado por plasma al vacio y por llama.

Se realiz6 una recopilacion y seleccidén exhaustiva de documentos publicados en la
literatura cientifica asociada al tema en cuestion, sintetizando, sistematizando e

integrando la informacion con el objetivo de generar una evaluacién empirica.

Para evaluar los ensayos se consideré el andlisis de la rugosidad del substrato, el
espesor del recubrimiento, y los esfuerzos residuales presentes en un depdsito de
este tipo y sus efectos en la adhesién de recubrimientos. Respecto a los ensayos,
ademas del TAT se analizan los ensayos de indentacion interfacial y el ensayo de
corte.

La rugosidad interfacial resulté en general no ser determinante en la adhesion y se

observo que es recomendable una rugosidad entre 2 y 6 um para los tres ensayos.

Diferentes autores revelaron que durante el ensayo TAT ocurrid penetraciéon del
adhesivo en el recubrimiento para espesores menores a 180 um y, ademas,
recomiendan que para fabricar recubrimientos menores a 300 pum los niveles de
porosidad deberian ser menores a 3-4%. Por otra parte, el ensayo de corte si bien
se recomienda para espesores mayores a 150 um, el andlisis realizado sugiere un
comportamiento mas adecuado para espesores mayores (480 um), mientras que el

ensayo de indentacion se recomienda en espesores tres veces mayores a la mitad



de la diagonal del indentador al menos en recubrimientos cermet o en general

mayores a 150 pm.

Se observo que los esfuerzos residuales son mas influyentes en la adhesion
respecto a la rugosidad del substrato y el espesor del recubrimiento y, que en
general, una diferencia de esfuerzos residuales menores en la interfaz, favorece la

adhesion.

Por otra parte, el ensayo de indentacion interfacial mostré ser una opcién viable
para medir adhesion de recubrimientos cermet depositados por HVOF. Se observo,
ademas, que estos poseen elevada adhesion lo cual se asocia al factor por
incrustamiento de las particulas semisélidas de WC sobre el substrato y a la
compresion y densificacion de la microestructura circundante producida por el

impacto.

Finalmente, con los datos recolectados se encontré que bajo ciertas condiciones
existen correlaciones entre los ensayos estudiados, sin embargo, en general no son

Optimas debido a la dispersion de los datos.



ABSTRACT

Adhesion is one of the properties that influences the development of coatings
manufactured by thermal spraying, however, its quantification is complex. Currently,
the tensile adhesion test (TAT) is the best known and used in this field, however, it
presents great variability in its results, it is expensive and difficult to perform, and, in

general, it does not represent the real operating conditions.

The present work consists of a review of the state of the art that allowed evaluating
different adhesion tests in order to propose a test that replaces the TAT test, having
as reference hard coatings manufactured by HVOF, but extending towards metallic

coatings and ceramics sometimes made under vacuum plasma and flame spraying.

An exhaustive compilation and selection of documents published in the scientific
literature associated with the subject in question was carried out, synthesizing,
systematizing and integrating the information with the aim of generating an empirical

evaluation.

To evaluate the tests, the analysis of the roughness of the substrate, the thickness
of the coating, and the residual stresses present in a deposit of this type and their
effects on the adhesion of coatings were considered. Regarding the tests, in addition

to the TAT, the interfacial indentation tests and the shear test are analyzed.

In general, interfacial roughness was not a determining factor in adhesion and it was

observed that a roughness between 2 and 6 um is recommended for the three tests.

Different authors revealed that during the TAT test, penetration of the adhesive into
the coating occurred for thicknesses less than 180 um and, in addition, they
recommend that to manufacture coatings less than 300 pum, porosity levels should
be less than 3-4%. On the other hand, although the shear test is recommended for
thicknesses greater than 150 um, the analysis carried out suggests a more adequate
behavior for greater thicknesses (480 pm), while the indentation test is
recommended for thicknesses three times greater than half the diagonal of the

indenter at least in cermet coatings.



It was observed that the influence of residual stresses is determinant in the

delamination of coatings.

The adhesion of cermet coatings deposited by HVOF can be measured by means
of the interfacial indentation test. It was also observed that they have high adhesion,
which is associated to the compression and densification of the surrounding
microstructure by the impact of WC particles as well as the intrusion of WC particles

into the substrate contributing to a strong mechanical interlocking.

Finally, with the data collected, it was found that under certain conditions there are
correlations between the assays studied, however, in general they are not optimal

due to the dispersion of the data.
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CAPITULO 1 INTRODUCCION GENERAL

1.1 Introduccién

Con el tiempo se ha podido observar un notable avance tecnoldgico en las distintas
areas industriales. Respecto a ello, uno de los focos de ingenieria que ha llamado
la atencion esta asociado al area de los materiales, puesto que en su generalidad
se presentan como la materia prima para desarrollar las demas ciencias [1]. Una de
las areas de estudio corresponde a la de los recubrimientos de materiales, cuyo
objetivo es proteger a un material frente a fenbmenos que se pueden presentar en
condiciones de trabajo tales como la erosion, la cavitacion, la corrosion o para
controlar otras propiedades como la conductividad eléctrica o térmica e incluso tan

solo para alcanzar un mejor aspecto estético [1].

Fue en 1742, cuando el quimico francés P. J. Malouin [2] demostré que la inmersién
del acero en zinc fundido proporcionaba un recubrimiento protector contra la
corrosion de gran eficacia. Habia nacido entonces el principio de la “galvanizacion
en caliente”. Posteriormente gracias a los estudios de Luigi Galvani y Alejandro
Volta se iniciaron los procesos electroquimicos de recubrimientos [2] y hoy en dia,
debido a la creciente demanda de la industria en términos de uso y calidad, se han
elaborado variados métodos con el fin de potenciar los recubrimientos de

materiales.

Uno de estos métodos corresponde al rociado térmico, mediante el cual materiales
fundidos o calentados se proyectan sobre una determinada superficie denominada
substrato. La seleccion del proceso de rociado térmico apropiado esta determinada
por el material deseado en el recubrimiento, requerimientos de desempenio, sitio de
aplicacién del revestimiento, tamafio de la pieza y factores econdmicos. Las
técnicas de rociado térmico se dividen segun su fuente de calor, las cuales se

especifican por combustion, por plasma y por arco eléctrico [3]. Dentro de la primera
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clasificacion, se encuentra el proceso de combustién de oxigeno de alta velocidad

(HVOF), el cual sera de interés para este trabajo de memoria.

Los revestimientos fabricados por un proceso de rociado térmico se generan por
sucesivas capas de particulas liquidas o semisolidas (millones de particulas por
cm?/s) que se aplanan y solidifican. Esas pequefias particulas al incidir sobre el
substrato se enfrian a velocidades extremadamente altas y se anclan
mecanicamente en las irregularidades de la superficie. La estructura tipica de
revestimientos rociados térmicamente consiste en laminas consolidadas del
material rociado, entremezclada con inclusiones de 6xidos, microgrietas, particulas

no fundidas (sélidas) y porosidad [3].

Por lo tanto, una propiedad del recubrimiento que es importante medir corresponde
a la adhesion de los recubrimientos a un substrato, pues es importante que estos
se mantengan unidos al substrato durante toda la vida util de la pieza de trabajo.
Para ello, en la actualidad se han elaborado variados métodos que permiten medir
adhesion, sin embargo, la mayoria de ellos son costosos, complejos o simplemente
no representan las condiciones reales de operacion. EI mas comun de ellos
corresponde a el ensayo de adhesion de traccion (Traction Adhesion Test, TAT)
regido por las normas europeas EN 582 (equivalente a ISO 14916 [4] y las normas
estadounidenses ASTM C 633 [5]), no obstante, debido a la poca eficacia de este
procedimiento y a su elevada taza de intentos fallidos, se hace necesario incursionar
en el area con investigacion respecto a los métodos disponibles y a su posible
implementacion. Para ello, se trabajara en base al estudio de ensayos de adhesion
para recubrimientos duros WC-X fabricados mediante rociado térmico del tipo
combustién de oxigeno de alta velocidad (HVOF), acudiendo a la literatura cientifica
disponible en la actualidad, con el fin de sintetizar, sistematizar e integrar

informacion relevante, que permita abordar la problematica presentada.
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1.2 Definicién del Problema

La adhesion es una de las propiedades que influye en el desarrollo de
recubrimientos fabricados por rociado térmico. Por lo tanto, es de importancia
conocer el nivel de adhesion para una aplicacion determinada. Para ello se han
elaborado numerosos ensayos encargados de medir adhesion, sin embargo, la
mayoria de ellos consumen energia en términos de tiempo, costo y equipo, sumado
a que no cumplen con los requisitos necesarios de precision, confianza y
representacion del proceso de delaminacion real observado en servicio [6]. En dicho
contexto el mas conocido y utilizado corresponde al de adhesion a la traccion (TAT),
no obstante, se ha demostrado que presenta variacion de resultados de un
laboratorio a otro, incluso, de una muestra a otra dentro de un mismo laboratorio,
sumado a que generalmente no representa de manera fidedigna las condiciones
reales de servicio [7]. Estas caracteristicas, sumado a las numerosas sensibilidades
del ensayo y la elevada taza de pruebas fallidas hacen que se genere bastante
controversia y descontento al respecto.

La situacion anterior se evidencia de manera concreta en la empresa Astilleros y
Maestranzas de la Armada Valparaiso (ASMAR-Valparaiso), la cual actualmente
realiza una actividad de recubrimiento a turbinas hidroeléctricas mediante el
proceso de rociado térmico del tipo HVOF, con el fin de aumentar la resistencia al
desgaste y hacer frente a los fendmenos de erosidn-cavitacion y corrosion propios
de un estado activo de operacion. Sin embargo, el ensayo TAT para medir adhesion
en sus recubrimientos no ha sido satisfactorio, debido a la alta tasa de pruebas

fallidas, generando asi, una inquietud considerable al respecto.

En base a lo anterior, se hace necesario realizar un estudio en base a los ensayos
de adhesion ya documentados que permita abordar esta problematica, en vias de

implementar una solucion satisfactoria.
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1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

Evaluar ensayos mecéanicos para medir adhesion de recubrimientos duros del tipo

WC-X, fabricados por rociado térmico HVOF.

1.3.2 Objetivos especificos

1. Generar el estado del arte de ensayos mecanicos utilizados para medir la
adhesion de recubrimientos del tipo WC-X mediante rociado térmico HVOF.

2. Comparar los ensayos mecanicos de adherencia a la traccion, indentacion
interfacial y corte, estableciendo sensibilidades y ventajas de cada ensayo.

3. Proponer procedimientos de laboratorio para la implementacion de dos
ensayos de adhesion que demuestren tener menos sensibilidad a variables

externas.
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CAPITULO 2 ANTECEDENTES TEORICOS

2.1 Recubrimiento de materiales

Los recubrimientos de materiales surgen de la necesidad de proteger los metales
(los que para esta aplicacion se denominan substratos) contra factores como la
corrosion, la cavitacion, o simplemente para generar un conjunto de propiedades

diferentes en la superficie, la cual puede tener un fin funcional o estético [2].[8]

Dentro de los procesos de recubrimiento, una de las técnicas desarrolladas

corresponde a la de rociado térmico que consiste en la deposicion de materiales

metélicos 0 no metalicos en estado fundido o semi-fundido sobre un substrato. La
Figura 1 muestra la posicién del rociado térmico (thermal spray) en comparacion
con otros métodos de recubrimiento considerando el espesor tipico del

recubrimiento y la temperatura del substrato.
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Figura 1: espesores tipicos de recubrimiento y temperatura de substrato para diferentes técnicas

de recubrimiento de materiales. En el caso de rociado térmico (thermal spray) los espesores tipicos
varian desde 30 um a 10 cm [7].
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2.2 Técnicas derociado térmico.

Las técnicas de rociado térmico se agrupan tipicamente en tres categorias
principales, segun se puede observar en la Figura 2: (i) rociado mediante
combustion, (ii) rociado por arco eléctrico y (iii) rociado por arco de plasma. Dentro
de los procesos de rociado térmico por combustion se encuentran los subprocesos
de “rociado por llama (Flame Spray (FS))”, “combustidén de oxigeno de alta velocidad
(High-Velocity Oxyfuel (HVOF))” y “pistola de detonacion (Detonation Gun (DG))”,
mientras que en los procesos por plasma se encuentran sus dos divisiones
principales de plasma atmosférico (APS) y plasma al vacio (VPS), y, por ultimo, el

proceso por arco eléctrico (Electric Arc Spray (EAS)) [7].

Técnicas de rociado
térmico

v

Segun generacion del
flujo energético

| !

— Por combustion — Por plasma Por arco eléctrico
(EAS)
Rociado por llama Plasma
(FS) atmosférico (APS)
o Pistola de .| Plasma al vacio
"| detonacién (DG) o (VPS)
Combustion de

| -

P» oxigenode alta
velocidad (HVOF)

Figura 2: técnicas de rociado térmico principales. Fuente: Elaboracién propia.

La Tabla 1 muestra una comparacion de caracteristicas de importancia en la
deposicion de recubrimientos de acuerdo con los métodos de rociado térmico

descritos. Se observa que el método HVOF en conjunto con el VPS generan
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recubrimientos con elevada adhesion, lo cual se respalda por sus bajos contenidos

de Oxido y porosidad.

Tabla 1: comparacion de métodos de rociado térmico segln resultados mas frecuentes [7], [9],

[10].
FS HVOF DG EAS APS VPS
Temperatura del 3500 5500 5500 >25000 >15000 >12000
chorro, K
Velocidad del 50-100 | 500-1200 | >1000 50-100 300-1000 | 200-600
chorro, m/s
Temperaturade la | 2500 3300 N/A >3800 >3800 >3800

particula (max), °C

Velocidad de la 50-100 | 200-1000 N/A 50-100 200-800 200-600
particula, m/s

Porosidad, % 10-15 <5 <5 5-20 5-10 <5

Adhesion, MPa 7-18 >68 82 10-40 <68 >68

Oxidos Alto Moderado Bajo Moderado | Moderado- No
-bajo -alto alto posee

El enfoque de la investigacion estd basado en recubrimientos mediante rociado
térmico del tipo HVOF, sin embargo, con el fin de contribuir a la evaluacion de los
ensayos de adhesion, se incluyen los métodos de rociado térmico por plasma al
vacio (VPS) y por llama (FS).

2.2.1 Combustién de Oxigeno de Alta Velocidad (HVOF).

El proceso HVOF posee como fuente energética la combustion entre un combustible
(generalmente keroseno) y oxigeno, produciendo una reaccion quimica que libera
calor. Los gases generados poseen una temperatura y presion extremadamente
altas y salen expulsados a través de una boquilla a velocidades supersonicas. Los
polvos de recubrimiento son alimentados a la pistola mediante un gas de transporte

(el cual debe tener la caracteristica de ser inerte, como por ejemplo argén o
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nitrdgeno), para de esta manera colisionar con la corriente de gas de alta velocidad

alcanzando el estado de fusion total o parcial en direccion a la superficie a cubrir.

La Figura 3 presenta un esquema tipico de una pistola para rociado térmico HVOF,
la cual incluye un sistema de refrigeracion mediante flujo de agua continuo, en
respuesta a la gran entalpia del proceso (aportes de calor de hasta 1 GJ). Durante
el rociado, se mezcla el combustible y oxigeno en la “camara de combustion”,
generando el flujo energético que entra luego en contacto con los polvos

alimentados.

G p — Pieza de trabajo
Gas de transporte de polvos | amara de combustion ‘
Inyeccién de polvos

Particulas fundidas y aceleradas ‘

2 Ignition ¥

Ignicién Enfriamiento con agua
Oxigeno
Keroseno

k

Figura 3: esquema proceso de rociado térmico de alta velocidad con oxigeno [11]

La alta velocidad del gas generada por HVOF, mas alta que en rociado de llama FS
o VPS, y bajas temperaturas de particulas (menor a VPS) genera recubrimientos
densos con bajo contenido de 6xido y elevada adhesion (generalmente mayor a 68
MPa) al substrato [12].

2.2.2 Plasma al vacio (VPS).

El proceso VPS posee como fuente energética un gas de plasma a alta temperatura,
el cual logra la ionizacion mediante el contacto con un arco eléctrico de corriente
continua. La gran velocidad del plasma se genera por la expansion del gas al ser

bruscamente calentado cuando interactia con el arco eléctrico. El consumible de
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polvo se alimenta dentro y alrededor del chorro de plasma, el cual se fusiona total o
parcialmente y es expulsado a velocidades elevadas contra la pieza de trabajo. La
Figura 4 presenta un esquema tipico de una pistola para rociado térmico por plasma.

Polvo suspendido en el
gas de transporte

Corriente de — Boquilla
rociado
| Electrodo N
Material : [
)
NS e =5 R
) " ) TR TR e b A W W Y
d f sy SRR 3 —
(e s :
'« 2 1% ) \
/@
~ Llama de Arco
\ plasma Porta electrodo
Material base ! (:1
Control de ’
preparado alimentacién de

polvos

b

Cables eléctricos

Figura 4: seccién transversal de una pistola de rociado térmico por plasma [7].

La particularidad del rociado térmico por plasma al vacio radica en que la deposicion
del recubrimiento se realiza dentro de una camara de vacio (~10 kPa), siendo el
argoén el gas mas comun para generar plasmas y es el componente principal de
muchas mezclas de gases de plasma [13]. EIl vacio se genera con la finalidad
principal de evitar que las particulas en vuelo reaccionen con el oxigeno. Esto es
muy beneficioso, pues como se indica en [14] el 6xido a lo largo del limite de

particulas socava las propiedades mecanicas del recubrimiento.
2.2.3 Rociado por llama (FS).

El proceso FS posee como fuente energética la reaccion quimica de combustion

entre un gas combustible (acetileno (mas comun), propileno, propano, hidrégeno) y
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el oxigeno. Los polvos, alambres o varillas se introducen axialmente a través de la
parte posterior de la boquilla. Al entrar en contacto con la llama de la combustion,
los materiales de alimentacion se funden y las particulas/gotitas se aceleran hacia
la superficie del substrato mediante el flujo de gas en expansion y los chorros de

aire. La Figura 5 presenta un esquema tipico de un soplete para rociado con llama.

Alimentacion de

Boquilla
polvos q Restriccion de
aire (opcional)

VT ITTTITIITTIITTITIIF ~uy

!IIIIIIIIIIIIIIIIIIJ )
VIIIIIIIIIIIIIIIIA’I_‘

VT ITITTTTITTTIIETETEE

;

Llama de la combustion

Reguladores de presién ' Control de flujo

Oxigeno y acetileno

Figura 5: esquema de rociado de polvo por llama [7].

El método de rociado térmico FS se caracteriza por su bajo costo y facilidad de
aplicacion, sin embargo, a cambio genera bajas velocidades y temperaturas de
particulas, por lo cual en aplicaciones que no requieran de elevada exigencia suele

ser ocupado con frecuencia.

Estas tres técnicas de rociado térmico descritas tienen cada una sus
particularidades. El rociado por llama es la mas deficiente de las tres en términos
de calidad de recubrimientos, pues como se observa en la Tabla 1, estos poseen

elevada porosidad y alto nivel de 6xidos, sin embargo, se incluye en el analisis
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porque es un buen indicador para entender la deficiencia que presentan los ensayos

de adhesion basados en adhesivos, tal como se explica en la seccion 4.3.

Por otro lado, el rociado por plasma al vacio es un método de rociado térmico similar
e incluso mejor al rociado térmico del tipo HVOF en términos de calidad de
recubrimiento. Respecto a los recubrimientos cermet, estos han sido producidos
tradicionalmente mediante el uso de la tecnologia HVOF tal como se indica en [15],
sin embargo, se han reportado diferentes resultados de investigacion que
comprueban la fabricacién de recubrimientos cermets por proyeccion de plasma tal
como se indica en [16]-[20]. La principal caracteristica de los recubrimientos
mediante el proceso VPS radica en niveles mas bajos de porosidad y oxidos
arrastrados en su interior, como es de esperar debido a las altas temperaturas y
velocidades de las particulas y a la ausencia de un ambiente oxidante [19]. Por su
parte, en el rociado térmico HVOF, la alta velocidad y menor temperatura de las
particulas minimiza la propension a la oxidacion inducida por el procesamiento,
mientras que el alto grado de aplanamiento tras el impacto ayuda simultaneamente
a mejorar la densidad del recubrimiento [21]. Respecto a la adhesion de los
recubrimientos producidos por ambos métodos, la Tabla 1 muestra que poseen
caracteristicas similares. En [15] se demostré que el método VPS podria producir
un recubrimiento cermet en condiciones de depdsito que es casi 4 veces mas
resistente al desgaste deslizante contra una contraparte de alimina que los
recubrimientos obtenidos por deposicion HVOF, sin embargo, en comparacién con
otros métodos como APS, FS o EAS, son estos dos los que mas se asimilan en
propiedades mecanicas [14]. No obstante, una de las razones por las cuales se
utiliza con menos frecuencia el rociado VPS es que su costo es aproximadamente
el doble del proceso HVOF y que se tiene una restriccion de espacio por la camara

de vacio utilizada [14].

A manera de orientacidon general, la Figura 6 muestra que un recubrimiento con la
misma composicion quimica y depositado sobre el mismo substrato, presenta una
morfologia diferente dependiendo del método de rociado térmico con el que fue

fabricado. Para el caso de rociado de llama (FS) se observa gran cantidad de
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porosidad (regiones negras) y de 6xidos (regiones grises) presentes, notandose una

disminucién para los recubrimientos fabricados por los procesos VPS y HVOF.
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Figura 6: microestructura de recubrimiento de NiCr 80-20 sobre substrato de acero, fabricado por
distintos métodos de rociado térmico: (a) rociado de llama FS, (b) plasma al vacio VPS y (c)
combustién de oxigeno de alta velocidad HVOF. Se observa que el rociado de llama genera

recubrimientos con mayor porosidad (regiones negras) y cantidad de 6xidos (regiones grises) [9].

2.3 Recubrimientos cermet

Los recubrimientos depositados por rociado térmico en general pueden dividirse en
tres tipos; metalicos, ceramicos y la mezcla de estos (cermet). Los recubrimientos
metdalicos exhiben como caracteristica principal una mayor ductilidad y tenacidad,
mientras que los ceramicos se distinguen por su elevada dureza. Al realizar una

combinacion de ambos, se obtienen los recubrimientos cermet con una gran dureza
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y tenacidad, en donde la ceramica es la fase de refuerzo y el metal la fase
aglutinante. Los carburos de titanio, molibdeno, tungsteno, tantalo, niobio y vanadio,
nitruros y 6xidos se utilizan como fases ceramicas, mientras que como aglutinante
metalico se usan comunmente aleaciones de molibdeno, cobalto y niquel [22]. Los
recubrimientos cermet tienen caracteristicas ventajosas, como alta dureza,
resistencia al desgaste por abrasion, resistencia a la corrosién-erosion y resistencia
a la deformacion contra altas temperaturas, por lo que, se usan comunmente para
aplicaciones de conformado y corte, rodamientos, boquillas para lodos abrasivos y
recubrimientos resistivos a la corrosion-erosion [23]. Los recubrimientos de carburos
de cromo y tungsteno se adoptan normalmente para mejorar el desgaste por
deslizamiento, la resistencia erosiva y a la corrosion en caliente entre los que
destacan el WC/Co y WC/Co/Cr [24], mientras que los recubrimientos de Cr-C, Ni-
Cr se utilizan donde se requiere una excelente resistencia mecanica, resistencia a

la corrosion y al desgaste [25].

De los métodos de rociado térmico mencionados en la seccion 2.2, los que se
utilizan con frecuencia para depositar este tipo de revestimientos, corresponden a

HVOF, pulverizacién por plasmay DG [23].

2.4  Propiedades del recubrimiento

La mayoria de las veces, las propiedades del recubrimiento estan influenciadas
significativamente por las variables operacionales, sin embargo, la obtencién de un
modelo completo o analisis analitico del proceso de rociado térmico es demasiado
dificil para ser practico debido a las complejas reacciones quimicas Yy
termodinamicas. Sin embargo, es posible estudiar las caracteristicas basicas que

se generan como resultado del rociado térmico y que pueden arrojar informacion

del proceso realizado. Dentro de estas variables podemos encontrar la porosidad,

la dureza, la taza de desgaste y la adhesion del recubrimiento [7].
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Respecto a la dureza, esta generalmente se mide en dureza Vickers tomando varios
datos en la superficie y en la seccion transversal del sistema recubrimiento/
substrato. Dicho procedimiento no es complejo de realizar, debido a que es més
comun contar con laboratorios que tengan esta instrumentacién. Algo similar ocurre
con la tasa de desgaste y la porosidad. La primera se puede medir mediante un
tribbmetro, mientras que la segunda se puede obtener con microscopios
electronicos de barrido, los que concluyen en la generacion de imagenes que
pueden ser procesadas por algun software de andlisis como por ejemplo Image J
[7].

Sin  embargo, realizar ensayos para medir adhesidbn en un sistema
recubrimiento/substrato es mas complejo, debido a que influyen factores variados
como cohesién, espesor, composicién del recubrimiento y otros asociados al
substrato por lo que incluso hoy en dia se busca ampliamente avanzar en dicho

ambito.

2.5 Adhesién en un conjunto recubrimiento substrato

El parametro de la adhesion es uno de los parametros mas importantes que influye
en el desarrollo de recubrimientos por rociado térmico, debido a que es necesario
que este Ultimo se mantenga adherido al substrato durante toda la vida util de la
pieza de trabajo. En consecuencia, es primordial conocer el nivel de adhesién para

una aplicacién determinada.

2.5.1 Mecanismos de Adhesioén

Es importante explicar que el fendmeno de la adhesiéon se produce mediante el
impacto de las particulas sobre el substrato. Estas particulas dependiendo de la
temperatura del proceso y de la materia prima del polvo, pueden impactar en
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condicion sélida, parcialmente fundida o fundida. Como resultado se puede llegar a
obtener una unién por mecanismos metallrgicos y/o mecanicos. Se habla del primer
caso cuando existe difusion de elementos entre el recubrimiento y el substrato, no
obstante, para que esto ocurra se necesita de una elevada temperatura en la
superficie a recubrir, la cual se puede alcanzar dependiendo del proceso utilizado
[7]. Respecto al segundo caso, el mecanismo de adherencia al substrato generado
corresponde al anclaje mecanico. Como consecuencia del proceso de solidificacion
de las particulas, se produce una contraccion de éstas la cual en conjunto a la
rugosidad del substrato produce un anclaje mecanico con suficiente fuerza de unién
para no desprenderse. Los rangos de adherencia varian con mayor frecuencia entre
30-80 MPa, dependiendo de la tecnologia, el material y las variables de rociado [7].
El anclaje mecéanico se puede examinar en la Figura 7, donde se observa cémo las
gotas (1) se amoldan a la superficie rugosa (2), y mientras la temperatura disminuye,
éstas se contraen al solidificar y se adhieren al substrato (3). Luego, al transcurrir el
proceso, se van generando sucesivas capas de depésitos (4) mediante unién
metallrgica. El objetivo se enfoca en lograr un adecuado comportamiento frente a
la delaminacion, cuya caracteristica de falla esta relacionada con la separacion de
las capas del recubrimiento generado producto de la exposicién a un esfuerzo

determinado [7].

Mecanismos de adhesién

¥ N/ 4

Unién mecénica Unién metaltrgica

Figura 7: mecanismo de adhesion por anclaje mecanico que ocurre en el proceso de rociado por
plasma [27].

Respecto a los indices de adhesién, un anclaje mecanico es mas débil que un
anclaje metaltrgico. Ejemplo de ello son los recubrimientos laser (anclaje
metallrgico) en los que una pequefia parte de la superficie del substrato se funde y
mezcla con el material del revestimiento. Debido a esto, al realizar un ensayo de
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adhesion TAT, se pueden lograr deformaciones del 15% sin presentar
delaminacion, mientras que para el mismo recubrimiento depositado mediante
HVOF, la delaminacion se comienza a producir a valores de entre 0.8% a 1.8% de
deformacion [28].

2.5.2 Ensayos de Adhesidn

Existe una variedad de ensayos para la determinacion de la fuerza de adhesion en
recubrimientos fabricados por rociado térmico, que se pueden clasificar
principalmente en métodos de prueba basados en adhesivos [4], [11], [12], [29]-
[31], y métodos de prueba sin adhesivo [30], [32]-[37]. La mayoria de ellos no
cumplen con los requisitos necesarios de precision, confianza y representacion del
proceso de delaminacion real observado en servicio. Entre estos enfoques de
prueba utilizados actualmente, el ensayo de adherencia a la traccion (TAT) [4] es el
mas utilizado debido principalmente a su simplicidad. Sin embargo, dado que utiliza
un adhesivo, no se puede llevar a cabo el ensayo cuando la fuerza de adhesion de
la interfase recubrimiento/substrato excede la fuerza de este adhesivo (En general
70-90 MPa) sumado a que presenta otros variados inconvenientes.

Respecto a los ensayos basados en adhesivos los més utilizados son la prueba de
adhesion a la traccion (TAT) segun ASTM C633 [5] o BS EN ISO 14916 [4] o
versiones modificadas de ASTM C633 [30], la prueba de Adhesion Portatil (PAT)
basada en ASTM D4541 [38] 0 ISO 4624 [39] y la prueba de Doble Viga en Voladizo
(DCB), segun ASTM D3807 [40]. Estos ensayos se basan en la union de una pieza

de prueba con un recubrimiento ya depositado en su respectivo substrato utilizando
para ello un adhesivo (resina) que funciona como un “pegamento” entre ambas
partes. Una vez realizada la union, se exige mediante un esfuerzo externo el nuevo
montaje creado, esperando en su forma ideal que la accion de la fuerza aplicada
termine por desprender el recubrimiento del substrato inicial. Esquemas explicativos

de esta situacion se observan en la Figura 8, en los subindices a, b, c,d y e.
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Por otro lado, algunos ensayos relevantes que prescinden de la utilizacién de

adhesivos son la prueba de rayado segun ASTM C1624 [41], la prueba de

indentacién interfacial segun BS ISO 19207 [34], la prueba de pelado (Peel Test)
segun ASTM D3167 [42] y ASTM D903 [43], la prueba de barra de union [40], la
prueba ASTM E8 madificada [30], [35] o ASTM C633 modificada [32], [33], la prueba

de adherencia por chogue laser (LASAT) [44], la prueba de desprendimiento de

pasador de collar modificado, basado en Sharivker (1967) [36], Lyaschenko [37] y
ASTM C633 [5] ( Figura 8) y la prueba de ensayo de corte segin EN 15340 [45] (ver

Figura 12). Estos ensayos prescinden de cualquier tipo de adhesivo, de modo que,
para lograr el desprendimiento de un recubrimiento a ensayar, se debe recurrir a

diversos métodos, como los que se listan a continuacion:

(i) Prueba de rayado: Se aplica una carga sobre un indentador pequefio a
manera de “aguja”’, con el fin de ir desprendiendo mediante contacto
mecanico parte del recubrimiento, a medida que la pieza (unién substrato
recubrimiento) avanza respecto al punto de origen. La Figura 8 (f)
representa un esquema de lo descrito.

(i) Prueba de indentacion interfacial: como su nombre lo indica, se realiza una
indentacion (tipo Vickers) en la interfase recubrimiento-substrato, con el fin
de producir una grieta que pueda relacionarse con el nivel de adhesion (
Figura 8 (Q)).

(i) Prueba de pelado: para este caso, se utiliza una lamina de apoyo para
generar dos substratos unidos con un adhesivo, de los cuales uno es
sometido a una fuerza de traccion mediante la accidon de un “mandril”, con
el fin de generar la fisura del recubrimiento (Figura 8(h)).

(iv) Prueba de barra de union: este método hace alusion a la union de 2 barras
mediante la deposicion de un recubrimiento, tal como se observa en la
Figura 8(i). Una vez realizada la unién, se separan las barras de prueba
(substratos) mediante la accion de una fuerza externa, promoviendo la

fractura del recubrimiento que las une.
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(v) Prueba ASTM E8 modificada: Este método busca la unién de un substrato
con un recubrimiento en donde ambos tengan una morfologia que les
permita ser traccionados, con el fin de nuevamente buscar la ruptura de la
union en la interfase (Figura 8(j), Figura 8(k) y Figura 8(l)).

(vi) Prueba de adherencia por choque laser: Este ensayo involucra la
propagacion de ondas de choque bidimensionales, en donde se debe medir
el diametro de la fisura interfacial al implementar un conjunto de choques
laser con densidades de potencia laser aumentadas (Figura 8(m)).

(vii) Prueba de desprendimiento de pasador de collar modificado: El presente
ensayo busca en todas sus modificaciones generar dos substratos que
compartan un mismo revestimiento, y cuyas morfologias les permitan ser
movidos mediante la accion de una fuerza externa en direcciones opuestas
(Figura 9).

(viii) Prueba de ensayo de corte: En este ensayo, el objetivo es desprender el
recubrimiento depositado en un substrato, por medio de un esfuerzo de

corte producto del contacto mecénico con una placa de acero (Figura 12).

También es preciso mencionar que segun los ensayos desarrollados se pueden
encontrar 3 tipos de rupturas al momento de aplicar un ensayo de adhesién. Existe
un caso ideal, en el cual la grieta nuclea y se expande por la interfaz, generando
una separacion “limpia”, en cuyo lugar se concluye que las fuerzas de cohesion del
recubrimiento son mayores que la fuerza de adhesion con el substrato. Sumado a
este caso ideal, se agrega un modo mixto de ruptura entre interfase y recubrimiento
en donde las fuerzas cohesivas toman valores similares a las de adhesion y un
altimo modo en donde la falla ocurre directamente en el recubrimiento, concluyendo
asi que las fuerzas cohesivas de éste son inferiores a las fuerzas de adhesion

presentes entre el recubrimiento y el substrato [1], [46]-[48].
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Figura 8: ensayos de Adhesién; (a) TAT segiin ASTM C633 [5], (b) muestra ASTM C633
modificada para substrato de barra redonda que tiene un didmetro similar al del perno de prueba
[29], (c) muestra ASTM C633 modificada para substrato cuadrado o substrato de barra redonda

con un diametro mayor que el perno de prueba [6], (d) PAT segin ASTM D4541 [38], (e) Prueba de

viga voladiza doble [31], (f) Prueba de rayado segiin ASTM C1624 [41], (g) Prueba de indentacion

interfacial segiin BS ISO 19207 [34], (h) Prueba de pelado segun ASTM D3167 [42] y ASTM D903

[43], (i) Prueba de barra de unién [40], (j) ASTM E8 modificada [30], (k) ASTM E8 modificada [35],
() ASTM C633 modificada sin adhesivo [32], [33], (m ) Prueba de adhesion por choque laser

(LASAT) [44].
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Figura 9: muestras de ensayo de adhesién sin adhesivo propuestas por: (a) Sharivker [36], (b)
Lyashenko et al. [37]; (c) un disefio hibrido (Prototipo) desarrollado por TWI Ltd.[49], que es una
mezcla de Sharivker [36], Lyashenko et al. [37] y ASTM C633 [5].

2.5.3 Comparacion de los ensayos de adhesion con adhesivo y sin adhesivo

Con respecto a los ensayos de adhesion basados en adhesivos, estos son
susceptibles a problemas, tales como curado inadecuado, degradacion, penetracion
del adhesivo en el recubrimiento, falla de modo mixto, problema de desalineacion,
resistencia limitada del adhesivo, entre otros. Lo anterior, dificulta la determinacion
de la resistencia de adhesion y en consecuencia no presentan un estandar idéneo
para la obtencién de resultados. De igual manera, estos métodos generalmente no

representan de manera fidedigna las condiciones de servicio [49].

Los ensayos de adhesion sin adhesivo existentes también tienen limitaciones. La
prueba de rayado es utilizada especialmente para la evaluacion de recubrimientos
muy finos (<30 ym) [41]. Por otro lado, el ensayo de indentacion Interfacial [34]
requiere una preparacion (set-up) compleja y un minimo recubrimiento de rugosidad
superficial de 4-8 um, lo que limita la aplicabilidad de la prueba. Ademas, la
identificacion de la grieta generada al momento de realizar la indentacion puede
resultar dificil debido al reducido tamafio de esta, obstaculizando el estudio de la
extensién de la grieta. Respecto al ensayo de pelado (Peel Test), el principal
problema [42], [43] es la disponibilidad limitada de laminas adecuadas restringiendo
su alcance para probar combinaciones de recubrimiento substrato. También se
plantea la cuestion de si el recubrimiento depositado sobre la lamina de prueba es

representativo de un recubrimiento real, debido a factores como la conductividad
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térmica [44]. En cuanto a la prueba de la barra de unién, un problema importante es
la falla de modo mixto debido a la naturaleza de la disposicion de la pieza de prueba
[44]. Siguiendo con el andlisis, la prueba de adhesién por choque laser (LASAT), se
menciona que es un método prometedor para medir la fuerza de adhesion, sin
embargo, se encuentra limitado por el requerimiento de costosos equipos de

interferometro laser pulsado y laser de velocidad [44].

En relacion con los métodos sin adhesivo, tales como ASTM E8 modificado [30],
[35], y ASTM C633 [32], [33], modificado para medir la verdadera fuerza de
adhesion, se menciona que estos métodos requieren un recubrimiento muy grueso
(~ 5 mm) y mecanizado posterior a la deposicién para obtener las dimensiones
deseadas; lo cual consume mucho tiempo y presenta un mayor costo. Mas aun, los
recubrimientos mas gruesos inducen esfuerzos residuales mas altas las cuales
causan una menor adhesién al substrato, lo que puede resultar en grietas o
delaminacion de la interfaz [50]. Ademas, el mecanizado posterior a la deposiciéon
de las muestras de ensayo puede introducir defectos en el recubrimiento y/o en la
interfaz revestimiento/substrato, especialmente para los materiales que son mas
dificiles de mecanizar, como por ejemplo las aleaciones de titanio. Ademas, debido
al espesor significativo del recubrimiento requerido para realizar la prueba, los
resultados pueden no ser representativos del recubrimiento en aplicacion, el cual

podria ser significativamente mas delgado [49].

Respecto al ensayo de desprendimiento de pasador de collar modificado, basado
en Sharivker (1967) [36], Lyaschenko [37] y ASTM C633 [5], este ensayo fue
disefiado para permitir la medicion de la fuerza de adhesién de recubrimientos de
alta resistencia como CS Ti-64, donde la fuerza de adhesién es superior a 70-90
MPa y, por lo tanto, los métodos de prueba convencionales basados en adhesivos
(por ejemplo, ASTM C633 [5] e ISO 14916 [4]) no son adecuados para medir la
fuerza de adhesion. En esta prueba, se coloca un “alfiler” en el “collar” de manera
que las dos superficies queden a tope para luego recubrir ambas. Posteriormente

se aplica una carga al pasador hasta que este se retira, lo que produce que el
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recubrimiento se desprenda del area de la cabeza del pasador. La fuerza de

adhesion se puede calcular a partir de la carga necesaria para retirar el pasador.

Los métodos de Sharivker y Lyaschenko no alcanzaron un uso generalizado,
probablemente debido al disefio complejo y/o su aplicacion posterior a la prueba de
revestimientos menos desafiantes. Respecto al disefio hibrido de los dos prototipos
anteriores y gracias a la actual tecnologia, se pudo elaborar un analisis de
elementos finitos para cuantificar el estado de esfuerzo en la configuracion de la
prueba para el prototipo hibrido. Los resultados revelaron una falta de uniformidad
en la distribucion del esfuerzo en la interfaz alfiler/recubrimiento sumado a una
concentracion de esfuerzo muy alto en la union collar-alfiler-recubrimiento, creando
una muesca durante la separacion del alfiler y el collar mientras ocurria la
extraccion, conduciendo asi a una falla prematura [49]. Esto resultdé en que los
valores medidos no fueran representativos de la verdadera fuerza de adhesion del
recubrimiento, lo cual se acentla en recubrimientos delgados. Debido a que esta
condicion es propia del modelo base, se concluye que de igual manera los prototipos
de Sharivker y Lyaschenko se ven afectos a esta circunstancia desfavorable.

En relacion con el ensayo de corte, éste describe de una mejor manera el modo de
carga resultante de una situacién real. Ademas, permite una rapida determinacién
de la adherencia/cohesion de un recubrimiento sobre el substrato sin necesidad de
utilizar un adhesivo, lo cual en primera instancia lo propone como una opcién viable

a considerar [51].

2.5.4 Ensayos de adhesién de traccion (TAT), Indentacion interfacial y de

corte

En base al estudio de los ensayos descritos en las secciones anteriores y
considerando el potencial de uso de cada uno de ellos, es que se analizaran en

profundidad tres de ellos:

(i) ensayo de adhesion de traccion (TAT) debido a que representa el ensayo

estandar utilizado con mas frecuencia en la industria y porque existe una variada
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controversia producto de sus multiples sensibilidades lo convierte para efectos de

esta investigacion como la opcion a mejorar.

(il) ensayo de indentacion Interfacial, en base a su facil ejecucion en laboratorio y a
su sencilla implementacién considerando una buena preparacion de muestras.
Dicha eleccién, tiene como respaldo multiples opiniones obtenidas de literatura
cientifica que lo postulan como un ensayo viable a desarrollar, donde se destacan
el trabajo realizado por Lesage et al. quienes postularon [52] que la resistencia a la
propagacion de la grieta en la interfaz puede caracterizarse por un pardmetro de
resistencia a la fractura y dado que este parametro esta relacionado Unicamente
con la unién a través de la interfaz, ciertamente es una medida de adhesion mas
fundamental que la resistencia de la union, que es el resultado de una combinacién
de resistencia a la fractura y distribucion del tamafio de los defectos. En la misma
linea, Démarécaux y Chicot sefialaron [53] que este método ha recibido un mayor
desarrollo en particular por su interpretacién en términos de la tenacidad aparente
de la interfaz. Nusair Khan y Chicot agregaron [54] que esta prueba se utiliza ahora
a menudo como alternativa a otras pruebas. Respecto a la obtencién de una
“tenacidad interfacial aparente”, Démarécaux et al. [53] propusieron un método
analitico que tiene en cuenta el substrato y las propiedades mecanicas del
recubrimiento, caracterizando de manera fiable el comportamiento global del
sistema generado por ambos. Dicho modelo fue confirmado recientemente por Liu
et al. [55]. Marot y Lesage [56] encontraron una buena concordancia (desviacion
maxima de 8%) entre las simulaciones de elementos finitos y el modelo analitico

postulado.

(iii) ensayo de corte o cizallamiento, el cual segun andlisis previos defiende una
opcion viable en cuanto al buen resultado de su aplicacién. En relacién con ello,
Nova Swiss [57] sefiald que “este ensayo caracteriza de forma fiable el modo de
fallo de los revestimientos rociados térmicamente y es sencillo y rapido, ya que no
requiere el uso de un agente adhesivo ni el curado a temperatura”. Por otro lado,
Siegmann y Dvorak comentaron [51] que este nuevo método de prueba de corte

requiere poco esfuerzo en la produccion de las muestras, asi como en la
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preparacion y realizacion de la prueba, sin embargo, produce resultados
reproducibles e interpretables. Los mismos autores, sefialaron que las mediciones
de desplazamiento de carga obtenidas del ensayo brindan informacion importante
sobre el agrietamiento, delaminacion, ruptura y otras propiedades de adhesion o
cohesion del recubrimiento. Siegmann y Dvorak [37] establecieron que en
comparacion con el ensayo de adherencia por traccién convencional (TAT), el nuevo
ensayo de corte propuesto proporciona mas informacion sobre la resistencia a las
cargas mecanicas aplicadas como por ejemplo desgaste por compresion,
cizallamiento, rodadura o desgaste abrasivo como en aplicaciones reales. En la
misma arista de investigacion, Gritzner et al. comentaron [58] que se pudo
demostrar la fiabilidad y también una buena transferibilidad de los resultados de la
medicion. Siegmann et al. agregaron [51] que estos resultados prometedores
recomiendan el ensayo de corte como alternativa para determinar la resistencia a la
carga de los recubrimientos rociados térmicamente y expresaron que este tipo de
prueba cumple los requisitos para convertirse en estandar. Por otro lado, Kasparovéa
et al. declararon [59] que el ensayo de corte utilizada para la evaluacién de la
resistencia al corte de los recubrimientos rociados térmicamente es un método
conveniente para una investigacion rapida, facil y objetiva de uno de los parametros
del recubrimiento que se relaciona con las propiedades de resistencia del

recubrimiento y la vida util.

25.4.1 Ensayo de adhesidn de traccion (TAT).

Es el ensayo estandar y mas utilizado para medir la adhesion de recubrimientos.
Las normas utilizadas para llevar a cabo este ensayo son la norma europea EN 582
(equivalente a ISO 14916 [4] y la norma estadounidense ASTM C 633 [5]. Este

método comprende basicamente los siguientes pasos:
(1) Un cilindro de geometria normalizada se recubre en una de sus caras planas

(2) Luego se pega con resina epoxi a un cilindro similar
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(3) Después del curado, el conjunto se somete a una carga de traccion

progresiva hasta que se produce la fractura (Figura 10).

(4) La adhesion se caracteriza por la fuerza de unién calculada dividiendo la
fuerza normal maxima necesaria para separar los dos cilindros por el &rea de

la seccidn transversal del cilindro.

Load

Screw thread \]

Coating Adhesive
7
Substrate ‘-\.
Test stud

Figura 10: ensayo estandar de Adhesién de Traccion [5].

Sin embargo, existen algunas restricciones las cuales radican en que requiere el
uso de un agente de unidn que entrega una resistencia limitada, la fractura puede
ocurrir dentro del recubrimiento por falla de cohesién o dentro del pegamento si la
fuerza de adherencia y la cohesion del recubrimiento son comparables o superiores
a las del adhesivo e incluso tambiénen la interfaz en condiciones ideales o en una
combinacion de dos o tres de ellos. Por otro lado cobra importancia el costo de la
muestra (mecanizado, taladrado y roscado) y la resina epoxi, el tiempo de
preparacion (pegado, curado), la resistencia del epoxi, que debe ser superior a la
fuerza de adhesion de del recubrimiento al substrato y la porosidad del
recubrimiento, que puede invalidar los resultados debido a la penetracién del agente
de union en el recubrimiento hacia la interfaz, modificando sus propiedades fisicas

y falseando los datos de resistencia a la adhesion [7].
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Sumado a lo anterior Staia sefialo [60] que las pruebas de traccion adhesiva
implican una mezcla compleja de fuerzas de traccion y de cizallamiento que
dificultan la interpretacion de los resultados. Por otro lado, Menningen y Lai
comentaron [61] que se ha discutido ampliamente en la literatura que esta prueba
no puede estar relacionada con propiedades mecéanicas de la fractura como la
tenacidad, ya que la propagacion de la grieta es espontanea y depende del tamafio

critico del defecto en la interfaz.

Siegmann y Dvorak concuerdan [51] en que una limitacion de este ensayo es la
necesidad de fijar un contra cuerpo al recubrimiento a medir utilizando un adhesivo
apropiado y, ademas, hay al menos dos contribuciones distintas de la fuerza
adhesiva observada, como la adhesion entre el revestimiento y el substrato y la
adhesion entre el revestimiento y la resina epoxi, las cuales complejizan los

resultados.

Segun Marot et al. [56], las industrias aun necesitan una prueba de adhesién
cuantitativa lo mas simple, confiable y representativa posible. A pesar del hecho de
que el ensayo TAT estandar se usa ampliamente, todavia no cumple con todos
estos requisitos y tampoco representa en general las condiciones de esfuerzo que
se cumplen en servicio, las cuales son mas caracteristicas de corte que de tension.
En la misma arista, Greving y Shadley comentaron [62] que, aunque esta prueba se
ha normalizado durante mucho tiempo y se ha mejorado recientemente, su

interpretacion es dificil y algunos problemas siguen sin resolverse.

25.4.2 Ensayo de Indentacion Interfacial

La prueba de indentacion interfacial se utiliza para iniciar y propagar una grieta en
la interfaz entre el substrato y el recubrimiento. Al estudiar la extensiéon de la grieta,
se define una tenacidad interfacial y se deduce analiticamente de los resultados
experimentales. Ha recibido un mayor desarrollo en particular por su interpretacion

en términos de la tenacidad aparente de la interfaz [63].
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Para realizar este ensayo se debe preparar la seccion transversal de la muestra

siguiendo una preparacion metalografica comun: (i) desbaste con lija de SiC en la

secuencia 80 a 1200 vy (ii) pulido final con suspension de diamante en la secuencia

3-1 ym. Posteriormente, se realizan diferentes indentaciones del tipo Vickers

durante dos minutos en la interfaz (ver Figura 11) mediante un aumento discreto de

la carga de indentacion. Una diagonal del indentador Vickers debe estar alineada

con la interfaz y la fisura se debe localizar a lo largo de la interfaz [63].

| P
% Substrate

Coating - a

Figura 11: ensayo de Indentacién Interfacial [64].

La tenacidad medida se calcula utilizando la Ecuacion 1 [65].

K., = 0.015 Fe E
Ca — Y- * ac3/2 * (E)I

1/

2
En esta ecuacion, el término ( ) gueda descrito por,

E
H/j

/ /
) ®., @,
Coe () el

Dénde,

(1)

(@)
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P. = carga critica aplicada, medida en N.
a. = longitud de la fisura interfacial, medida en pm.

K., = “tenacidad interfacial aparente”, teniendo en cuenta el substrato y las

propiedades mecéanicas del recubrimiento, y se mide en MPavm.
E = Mddulo de Young GPa

H = dureza HV

I = interfaz

S = substrato

C = revestimiento

El razonamiento matematico en profundidad para los modelos analiticos anteriores
se encuentra en [64] y en [66]. Con respecto al ensayo, éste no es complejo de
realizar, sin embargo, requiere una preparacion cuidadosa de la seccion transversal
de la muestra, sumado a que la longitud de la grieta puede ser dificil de obtener,
pues la grieta nucleada puede desviarse a través del revestimiento y la presencia

de 6xidos puede dificultar la observacion optica de la interfaz [63].

Como principales limitaciones, se ha evidenciado que el espesor del revestimiento
debe ser superior a 100-150 pm, para evitar el agrietamiento dentro del
revestimiento en lugar de localizarse en la interfaz. Ademas, se debe priorizar una
rugosidad interfacial mas pequefa en lugar de una mas alta. Sin embargo, debido
a la necesidad de una rugosidad minima, se utiliza una rugosidad media de la
interfaz (Ra) entre 4 y 8 um [63].

2.5.4.3 Ensayo de corte

El ensayo de corte desarrollado en el marco del proyecto EU-CRAFT "Prueba de
cizallamiento para recubrimientos proyectados térmicamente” normada por EN

15340, también se emplea para evaluar la adhesion de recubrimientos. Este ensayo
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en comparacion a los demas meétodos es mas reciente y describe de una mejor
manera el modo de carga que se encuentra mas a menudo en aplicaciones
industriales, ademés de que permite una rapida determinacion de la
adherencia/cohesion de un recubrimiento sobre el substrato sin necesidad de pegar.

En la Figura 12 se muestra el disefio de un prototipo para un ensayo de corte. Este
prototipo considera un equipo capaz de producir una fuerza maxima de 20 kN, en
donde una fijacion exacta de la muestra en el porta muestras y una alineacién
precisa de esta es el Unico requisito. Se hace el alcance de que los 20 kN deberian
ser suficientes para cortar incluso recubrimientos VPS y HVOF bien adheridos o

recubrimientos hechos de aleaciones autofundentes [63].

|
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desplazamiento
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Porta muestras

Recubrimiento

Muestra

Figura 12: boceto esquematico del Ensayo de Corte [57].

En dicho prototipo, la muestra se somete a una carga de corte en una direccion
paralela a la interfaz utilizando una placa de metal duro (herramienta de corte de
carburo de tungsteno convencional) como punzon, presionando el recubrimiento
mientras un porta muestras mantiene el substrato fijjo durante la prueba. La carga

aumenta hasta que se produce la delaminacion o falla del revestimiento. En este
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contexto, la fuerza necesaria para producir la falla se define como la fuerza de corte
[52]. Segun los ensayos desarrollados se pueden encontrar tres tipos de fallas: (i)
grieta en la interfaz (caso ideal), cohesion > adhesion (ver Figura 13 (a)); (i) modo
mixto de ruptura, cohesiéon = adhesion (ver Figura 13 (c)) y (iii) falla en el

recubrimiento, cohesién < adhesion (ver Figura 13 (b)).

Para el caso de falla ideal, el recubrimiento se desprende completamente a la
maxima carga de corte y la fractura ocurre en la interfaz recubrimiento/substrato.
Solo algunos residuos de recubrimiento en las depresiones restantes del granallado
se vuelven visibles en la superficie de este ultimo [59]. En esta situacidn, incluso si

la fractura comienza dentro del revestimiento, llegara a la interfaz [51].

Para el caso del modo mixto de ruptura, la trayectoria de la grieta depende de la
distancia de corte. Si la carga de corte ocurre cerca de la interfaz, entonces la grieta
se puede expandir a lo largo de esta produciendo la fractura, sin embargo, si el
escenario es distinto, es decir, si la distancia de corte ahora es mayor, con mayor
seguridad la fractura ocurrird dentro del recubrimiento, por lo tanto, dependiendo de
las condiciones la grieta podria desplegarse en la interfaz, en el recubrimiento o en
ambos. En esta situacion, generalmente el recubrimiento se agrieta y se desprende
solo parcialmente [51].

Respecto al tercer caso mencionado, en dénde la falla ocurre en el recubrimiento,
la influencia de la distancia de corte aplica una mayor variabilidad a los ensayos,
razén por la que esta falla se divide en dos clasificaciones. En la primera de ellas
se observa que los recubrimientos duros se astillan en pequefias particulas,
mientras que los recubrimientos blandos y a menudo porosos se desmoronan y la
capa cargada del recubrimiento se raspa (adhesion > cohesion). En la segunda, la
trayectoria de la fractura se proyecta a lo largo del recubrimiento paralelo a la
interfaz en tanto que la parte situada debajo de la placa de corte se desprende

rapidamente como en el caso ideal [51].
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Figura 13: presentacién esquematica de los diferentes modos de fallas en recubrimientos [57].

Existe una limitacion con respecto al calculo de la resistencia al corte cuando la
fractura resultante ocurre de forma mixta o es puramente cohesiva [59], sin
embargo, esta es una dificultad con la cual se debe lidiar también en los demas
ensayos. Este ensayo se recomienda para recubrimientos que tienen un espesor
superior a 150 ym debido a que la carga se aplica normalmente en el revestimiento
a aproximadamente 50 a 100 ym de distancia de la interfaz. También se considera

el costo de comprar o construir un equipo especial para realizar esta prueba [52].

Respecto a las ventajas de este ensayo, las muestras no necesitan preparacion
previa, presenta adecuada disponibilidad para realizarla, no necesita aglutinante y
puede ser utilizada en tiempo real. Sumado a lo anterior, el pequefio tamafio de las
muestras de substrato permite prepararlas con antelacion en grandes cantidades y
se hace el alcance que, al prescindir del agente de unidn, sin limitacion de porosidad
y sin limitacion de fuerza adhesiva, la prueba de cizallamiento es mas relevante para
representar el estado de esfuerzo real que actla sobre las partes mecanicas

durante el servicio [51].

Respecto a las muestras, estas deben ser baratas en la producciéon en masa y tan
pequefias como sea posible, proporcionando suficiente area para la relevancia
estadistica y la reproducibilidad. La Figura 14 muestra las dimensiones de las
muestras utilizadas en el ensayo que poseen las siguientes medidas 30 X10 X 5

mm (largo, ancho, profundidad)[51],
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Figura 14: boceto y dimension de la muestra estandar de prueba de corte [45].

En Figura 14, el orificio en la parte trasera se utiliza para la fijacion como cierre de
seguridad durante el rociado rotacional. La muestra de prueba se puede juntar en

un paguete de 5 a 10 piezas para pulverizar cOmo se observa en la Figura 15.

Muestras

Figura 15: fijacion de la muestra para el revestimiento rotacional de un haz de probeta de ensayo
de cizallamiento [51].
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CAPITULO 3 METODOLOGIA DE TRABAJO

La investigacion realizada fue guiada por los siguientes items, los cuales responden

a los objetivos especificos de la memoria.

1)

2)

3)

4)

Seleccion de Documentos: se realiz0 una seleccion de documentos
exhaustiva, basada en revistas cientificas de renombre y en libros técnicos,
que aportaron de manera directa y concisa a la investigacion. En el caso de
las revistas cientificas, se acudié principalmente a Science Direct, Springer
Science y Web of Science.

Sintetizacion y sistematizacion de la literatura consultada: se revisé cada
documento desde un punto de vista critico, en busca de informacién
relevante, la cual se sintetiz6 y ordené de acuerdo con su importancia en
relacion con la investigacion.

Integracién de la informacion sintetizada y sistematizada para la comparacion
de los ensayos de interés (adherencia a la traccion, indentacion interfacial y
corte): la informacién recabada y organizada se integré con el fin de que
fuese relevante y concreta, permitiendo ser utilizada para comparar los
ensayos de interés.

Recoleccion de las metodologias experimentales del estado del arte,
procedimientos de los ensayos de interés y su relacion con el alcance técnico
del laboratorio, orientado al estudio de materiales: con esto, se buscé acercar
la investigacion al entorno mas cercano, generando procedimientos para la

implementacion local.

Segun la informacion recabada en el marco tedrico, los ensayos evaluados para

medir adhesion en recubrimientos duros fabricados mediate rociado térmico del tipo

combustién de oxigeno de alta velocidad (HVOF) corresponden a:

1)
2)
3)

Ensayo de adhesion a la traccion (TAT)
Ensayo de indentacion interfacial (II)
Ensayo de corte (o de cizalladura)
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Para la evaluacion se considera la necesidad de comprender un sistema substrato
recubrimiento en base a su rugosidad interfacial, su espesor del recubrimiento, y los

esfuerzos residuales presentes en un depdsito de este tipo.
Los analisis realizados contemplan lo siguiente:

1) Andlisis de rugosidad interfacial y espesor de recubrimiento:

a. Analisis de sistema, el cual consiste en substrato de acero bajo en
carbono y recubrimiento NiCr 80-20, variando las rugosidades
interfaciales entre 2, 4 y 6 um, para ensayos de adhesion a la traccion,
indentacion interfacial y corte [56], en conjunto con un analisis
particular de la influencia de la rugosidad interfacial sobre la tenacidad
interfacial [67].

b. Analisis de sistemas combinados de substratos de aleacion de titanio
(TiBAI4V) y acero al carbono con recubrimientos metalicos (NiCr 80-
20) y cerdmicos (Al203), variando espesores entre 140 y 330 um y
rugosidades interfaciales entre 2.7 y 5.6 um, para ensayos de
indentacidn interfacial y adhesion a la traccion [52].

c. Analisis de sistema substrato de acero S235 y recubrimiento metalico
NiCr 80-20 para espesores de 110, 180 y 480 um y rugosidades
interfaciales de 2.3, 4.5 y 6 um, para ensayos de adhesion a la
traccién, indentacion interfacial y corte [68].

d. Analisis particular de la influencia de la rugosidad, temperatura de
deposicion y atmésfera de aplicacion en ensayo de adhesion a la
traccion [69].

e. Andlisis particular de la influencia de la rugosidad interfacial en la
tenacidad interfacial para recubrimientos cermet HVOF en ensayo de
indentacion interfacial [67].

f. Analisis sobre la variacion general en los niveles de adhesion

(medidos por ensayo TAT) respecto al espesor del recubrimiento [56].
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g.

Andlisis de sistemas combinados de substratos de acero al carbono y
aleacion de titanio (Ti6Al4V) para recubrimientos ceramicos (NiCr 80-
20) y metélicos (Al203), con variacion de espesores de recubrimiento
entre 100 y 300 um y rugosidades interfaciales entre 3y 6 um, en base
al ensayo de adhesion a la traccion [9].

Andlisis de sistema de recubrimientos cermet sobre substratos de
X3CrNiMo, NiCr 80-20 y CoCr, para ensayos de adhesioén a la tracciéon
e indentacion interfacial [9].

Andlisis particular de la tenacidad interfacial en funcion del espesor

del recubrimiento para recubrimientos cermet [54], [56].

2) Anélisis en base a los esfuerzos residuales:

a. Andlisis de sistema combinado de substrato de acero St 52-3 y

b.

C.

d.

aleacion de titanio (Ti6AI4V) con recubrimientos metalicos (NiCr 80-
20) y ceramicos (Al203), para espesores de 100 y 300 pm con
rugosidad interfacial de 3 y 6 um con y sin alivio de esfuerzos
residuales [9].
Analisis de esfuerzos residuales en sistemas con substrato de
aleacion de titanio (Ti6Al4V) y acero inoxidable AISI 304
recubrimientos metalicos (NiCr 80-20) y ceramicos (AI203) para
espesores de 100 y 300 um y rugosidades interfaciales de 3y 6 um,
mediante ensayos de indentacion interfacial y método de curvatura.
De igual manera, se presenta el analisis de la influencia del alivio de
esfuerzos residuales [9].
Andlisis de esfuerzos residuales en sistemas con recubrimientos
metalicos (NiCr 80-20) de espesores 110, 180 y 480 pm, con
rugosidades interfaciales de 2.3, 4.5y 6 um [68].
Analisis particular de la influencia de los esfuerzos residuales en
sistemas con recubrimientos cermet, metalicos y ceramicos, para
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ensayo de indentacion interfacial y la influencia del alivio de esfuerzos
residuales [67].

e. Analisis de la variacion de la adhesion medida por el ensayo TAT y el
ensayo de corte en funcibn de los esfuerzos residuales en
recubrimientos metélicos (NiCr 80-20) [68], [70], [71].

3) Analisis particular de recubrimientos Cermet depositados por rociado
térmico del tipo HVOF y su relacion con los ensayos de adhesion a la
traccién, indentacion interfacial y corte [9], [27], [56], [67], [70], [72]-[82].

4) Anélisis sobre la correlacion de ensayos estudiados:

a. Andlisis del ensayo de adhesion a la traccion versus ensayo de
indentacidn interfacial segun; resumen general, espesores de
recubrimientos (100, 140, 300 y 330 um); rugosidades interfaciales
(2.7, 3, 5.6 y 6 um); tipo de recubrimiento (metdlico, cermet y
ceramico) y tipo de substrato (aceros al carbono y aleacién de titanio)
[9], [51], [56], [59], [68].

b. Ensayo de adhesion a la traccidén vs ensayo de corte segun; resumen
general y tipo de recubrimiento (cermet, metalicos y ceramicos) [9],
[51], [56], [59], [68].

c. Ensayo de corte vs ensayo de indentacion interfacial segan resumen
general [9], [51], [56], [59], [68].

5) Anélisis sobre procedimientos de laboratorio:

a. Procedimiento para realizar el ensayo TAT: analisis de normas y

documentos con utilizacion del ensayo [4], [56], [69], [83], [84].
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b. Procedimiento para realizar el ensayo de indentacion interfacial:
analisis de normas y documentos con utilizacion del ensayo [9], [53],
[56], [65], [67], [84], [83].

6) Analisis sobre la comparacion cualitativa de los ensayos de adhesion a
la traccidn, indentacion interfacial y corte en base a los documentos

citados con anterioridad y las referencias de este tema de memoria.
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CAPITULO 4 RESULTADOS

4.1 Concepto de rugosidad de substrato, espesor de recubrimiento y

esfuerzos residuales

En la actualidad existe la necesidad de comprender la adhesion de recubrimientos
rociados térmicamente, en funcion de tres parametros fundamentales que se
pueden medir, al menos en una aproximacion. Estos corresponden a la rugosidad
del substrato, el espesor del recubrimiento y los esfuerzos residuales presentes
tanto en el recubrimiento, como en la zona aledafa del substrato a este. En el mismo
ambito, el método de rociado térmico utilizado es fundamental, pues su influencia
es decisiva en la temperatura y velocidad de las particulas proyectadas, en tanto
gue la composicion y tamafio de estas también juegan un papel importante en la

calidad del recubrimiento.

La rugosidad de un substrato R,, corresponde a un promedio estimado de la altura
gue existe entre la parte mas baja y la mas alta en la superficie de un substrato,
mirando en la direccién de un eje “y”. Para entender de mejor manera, la Figura 16
presenta una analogia con una onda sinusoidal al asumir una rugosidad totalmente
homogénea con amplitud constante. En tal caso, la rugosidad real corresponderia
a dos veces la amplitud de onda. Debido a que las magnitudes son pequefias,

generalmente se expresa en micrones.
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Figura 16: ilustracion de la rugosidad interfacial entre el recubrimiento y el substrato.
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El espesor del recubrimiento, de igual manera corresponde al promedio de la
distancia que existe entre la superficie del substrato y la del recubrimiento, y debido
a que los recubrimientos generalmente tienen espesores menores al milimetro, su

cantidad se expresa generalmente en micrones.

R

Espesor pm

B

200 ym BSE

Figura 17: micrografia mediante BSE de la seccion transversal de un recubrimiento VPS NiCr, en
donde se puede identificar el espesor del recubrimiento [9].

Por su parte, los esfuerzos residuales son combinaciones de esfuerzos generados
por distintas fuentes, como por ejemplo los desajustes térmicos, impactos, cambios
volumétricos, etc. Estos esfuerzos debido al tamafio de sus magnitudes se reportan
generalmente en MPa y son de vital importancia en la comprension de la adhesion
de recubrimientos, puesto que la naturaleza misma del rociado térmico los induce
como consecuencias del proceso. Su comportamiento puede ser muy variable
dependiendo de muchos factores, por lo que para poder comprenderlos es
necesario tener en cuenta la mayor cantidad de informacion posible relacionada al
rociado térmico. Los esfuerzos generados se pueden descomponer principalmente

en compresioén y traccion.

En otra arista, una particula proyectada mediante rociado térmico posee dos
magnitudes fisicas fundamentales que son la masa y la velocidad. La relacién entre

ambas genera energia cinética. La Tabla 1 muestra que el método HVOF es
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causante de altas velocidades de particula. Para comprender de mejor manera la
influencia del impacto de la particula, hablaremos en términos de momentum, que
basicamente es un vocablo empleado en fisica para definir el producto entre la masa
de un cuerpo y su velocidad, siendo una cantidad vectorial que describe la
conservacion de movimiento para un cuerpo en un instante determinado. Se
menciona esto para entender que cada particula de polvo proyectada en un rociado
térmico lleva consigo una cantidad de energia cinética la cual transfiere al substrato
en el momento de impactar. Por otro lado, segun la tercera ley de Newton, se
entiende que el substrato ejercera una fuerza igual en magnitud, pero en sentido
contrario hacia la particula, lo que provocara su deformacion. Dicha deformacion
dependera de la temperatura que traiga consigo y de la composicion quimica que
posea, lo cual influird directamente en la presion de impacto. Mientras menor sea la
temperatura y mayor la fuerza de los enlaces quimicos presentes, menor sera la
deformacion de la particula y el area de contacto al impactar, generando mayor
presion de impacto teniendo como consecuencia la deformacion de la superficie del

substrato llegando incluso a la incrustacion directa de la particula en él.

4.2 Influencia de la rugosidad del substrato en la adhesion

Respecto a la rugosidad y la adhesion mecanica de recubrimientos, se comprenden

tres puntos de importancia [69]:

1. Una mayor rugosidad aumenta el area de contacto superficial entre el
substrato y el revestimiento: esto es una causa propia de la curvatura de la
superficie, la cual aumenta el perimetro de la interfaz en comparacion con
una superficie lisa. Como aumenta el perimetro, también aumenta el area de
contacto con el recubrimiento, y debido a que cada diferencial de superficie
contribuye a la adhesion mecanica del recubrimiento, entonces a nivel

general la adhesion aumentara.
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2. Una mayor rugosidad ayuda a evitar la propagacion de grietas: este concepto
alude a que una grieta avanzara con mayor facilidad en una superficie lisa
gue en una rugosa. Esto se debe a que la cantidad de distancia que debe
cubrir en el segundo caso es mayor, y, en consecuencia, tendra que
enfrentarse a mas eventos desfavorables para su avance.

3. Una mayor rugosidad propicia un entrelazamiento mecanico mas fuerte: la
adhesién mecénica se produce por los esfuerzos de compresion que se
generan entre una particula de recubrimiento y el substrato. Esto es gracias
a la energia de impacto que deforma la particula y a la contraccion
volumétrica que experimenta al enfriarse. Sin embargo, para que la adhesion
pueda ser favorable, también es necesario que la morfologia de la interfase
lo sea. La Figura 18 presenta el principio del anclaje mecéanico. Como se
puede observar, para generar fuerzas de anclaje convenientes, es necesario

que la particula se adapte a una morfologia concava del substrato.

Figura 18: principio de anclaje mecanico entre gotas de recubrimiento que solidifican sobre el
substrato [27] .

Ahora bien, teniendo en cuenta los beneficios anteriores que conlleva la presencia
de una rugosidad superficial en el substrato, también es cierto que se debe tener
cuidado con la generacion de posibles concentradores de esfuerzos en los cambios
abruptos de la superficie. Por ello, debido a que una mayor rugosidad puede

conllevar este riesgo siempre se debe buscar un valor intermedio. Por lo tanto, un
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aumento de la rugosidad aumenta la adhesion de un recubrimiento siempre que no

sea en si un propiciador para la generacion de grietas en la interfaz.

La Figura 19 muestra una tendencia que esta en concordancia con lo expuesto
anteriormente. Se observa como el nivel de adhesién aumenta a medida que la
rugosidad del substrato cambia de 2 a 6 um. Ademas, se puede observar que los
tres ensayos de adhesion aludidos en este estudio muestran la misma tendencia al
menos en el caso citado. En otras palabras, se encuentra una progresion similar en

cuanto a las informaciones recopiladas por cada ensayo.
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Figura 19: indices de adhesién versus rugosidad para un recubrimiento metalico NiCr 80-20 sobre
substrato de acero bajo en carbono, mediante rociado térmico del tipo plasma al vacio (VPS) para
ensayos TAT y de corte con espesor de 500 um y rociado por llama (FS) para el ensayo de
indentacién interfacial con espesor de 300 um [56].

Un analisis similar se puede extraer de la Figura 20, en dénde de manera indirecta
se observa que a medida que aumenta la rugosidad del substrato producto de una
mayor accion de granallado, también lo hace la adhesion del recubrimiento en
términos de la tenacidad interfacial. En este punto, es preciso explicar que el
granallado es una de las formas de generar una morfologia con una rugosidad
determinada en la superficie de un substrato. Esta practica describe la accion de

proyectar particulas duras en estado solido (por ejemplo, corindon) a gran velocidad

61



sobre la zona que posteriormente sera recubierta. Debido a consecuencias propias
del impacto, se producen “abolladuras” sobre el substrato, que, ademas de inducir
esfuerzos de compresién dan lugar a potenciar la rugosidad superficial. Gran
influencia en el resultado final le corresponde al tamafo de las particulas, pues
como se explico en la seccion 4.1, el tamafio se relaciona con la masa (teniendo en
cuenta densidad constante) y, ésta a la vez, se relaciona con el momentum, que
basicamente describe el impacto en términos de energia cinética. Por lo tanto, a
medida que aumenta el tamafio de las particulas de granallado, también aumenta
su influencia sobre la deformacién de la superficie, es decir, en términos practicos

aumenta la rugosidad.
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Figura 20: tenacidad interfacial versus rugosidad interfacial, en base a distintos grados de
aplicacién de granallado. El tamafio de las particulas de granallado disminuye de izquierda a
derecha [67].

Hasta el momento, los datos corroboran la teoria de que un aumento en la rugosidad
favorece la adhesion. Sin embargo, al realizar un analisis mas profundo de acuerdo
con la informacion disponible en la literatura, se puede demostrar que no siempre
se observa esta tendencia. La Figura 21 muestra resultados de tenacidad interfacial
obtenidos durante ensayos de indentacion interfacial. En la Figura 21 (a) se observa
que para el caso de un espesor de revestimiento de 140 um, la adhesion medida en

funcidn de tenacidad interfacial muestra un aumento en conjunto con la rugosidad
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casi en todos los casos, excepto para la combinacién de substrato de acero con
recubrimiento metélico. Como todas las combinaciones de recubrimiento substrato
fueron realizadas bajo las mismas condiciones, las diferencias se podrian atribuir a
los materiales involucrados. En particular, para el caso andémalo existen 2
posibilidades; existié un error en la toma de las mediciones o la combinacion
substrato recubrimiento se comporté de manera diferente en tales circunstancias.
Es decir, si el dato fuese correcto, la influencia que marca dicho comportamiento no

se atribuye a la rugosidad.

Por su parte, en la Figura 21 (b) se observa un comportamiento totalmente inverso,
es decir, la adhesiéon medida en funcién de la tenacidad interfacial disminuye con el
aumento de la rugosidad, lo que se contrapone al analisis I6gico que se ha
postulado. Analizando la situacién, el Unico cambio apreciable con el caso anterior
es el espesor del recubrimiento. Ahora el espesor es mayor y corresponde a 330
pum, por lo que, en un principio sin tener ningun otro tipo de informacién, se podria
pensar que a medida que aumenta el espesor, la adhesién en términos de la

tenacidad interfacial disminuye.

Teniendo como base las tendencias involucradas, Chicot et al. [64] mencionaron
gue la propagacion de la grieta en la interfaz lisa es mas facil que en la mas rugosa,
posteriormente, la tenacidad interfacial deberia aumentar con la rugosidad y dado
que los comportamientos son opuestos en las dos situaciones, significa que el
efecto del estrés residual puede ser dominante. En apoyo al dltimo postulado
Tillmann et al. [50] mencionaron que la rugosidad de la superficie del substrato para
la fabricacion de recubrimientos mediante rociado térmico no podria considerarse

un factor determinante para la adhesion. [54]
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Figura 21: variacién de la adhesién segun ensayo de indentacion interfacial en base a la rugosidad
para distintas combinaciones de substrato/recubrimiento; Curva azul: Substrato de aleacion de
titanio y recubrimiento ceramico; curva naranja: substrato de aleacion de titanio y recubrimiento
metélico; curva ploma: substrato de acero al carbono y recubrimiento ceramico; curva amarilla:

substrato de acero al carbono y recubrimiento metalico. (a) espesor de recubrimiento = 140 um; (b)

espesor de recubrimiento = 330 um [52]

Por otra parte, la Figura 22 presenta resultados de adhesion obtenidos al realizar
ensayos TAT. Se puede observar que el comportamiento es practicamente inverso
al caso anterior. En primer lugar, se observan comportamientos disimiles entre
distintas combinaciones substrato recubrimiento, recurriendo al argumento anterior,
de que existen factores con mayor influencia que la rugosidad. No obstante, lo mas
novedoso ahora es que la tendencia esperada se alcanza para un espesor de 330
um en vez de 140 um. Si se tiene en cuenta que las condiciones de rociado térmico
incluyendo las combinaciones substrato recubrimiento son exactamente las
mismas, la Unica explicacion a un comportamiento tan distinto apunta al ensayo
utilizado para medir adhesién, por lo que habra que recurrir al analisis de otras
aristas para explicar dicho comportamiento. De momento, es importante entender
gue el ensayo de indentacion interfacial, debido a que se realiza justo en la interfaz,
es sensible de manera légica a las variables que influyan solo en la interfaz,

mientras que el ensayo TAT sufre la influencia de mas variables.
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Figura 22: variacién de la adhesién en base a la rugosidad para distintas combinaciones de
substrato recubrimiento; curva azul: substrato de aleacién de titanio y recubrimiento ceramico;
curva naranja: substrato de aleacién de titanio y recubrimiento metélico; curva ploma: substrato
de acero al carbono y recubrimiento ceramico; curva amarilla: substrato de acero al carbono y

recubrimiento metalico durante el ensayo TAT. (a) espesor de recubrimiento = 140 um; (b)

espesor de recubrimiento = 330 um [52].

Enlo que va de la seccién, con la informacién analizada se observa que la rugosidad
no es determinante en la adhesién, pues el comportamiento observado no responde
a lo que se espera respecto a la variacion de este parametro. Ahora bien, es
importante aclarar que la rugosidad informada es el resultado de un promedio
estimado en base a una superficie no homogénea y, por lo tanto, no puede tener en
cuenta el area real de contacto entre el substrato y el revestimiento, no explicando
con precision el impacto de esta variable en la adhesion. Tal aseveracién es
respaldada por Siegman et al. [86], quien ademas menciond, que dentro de la
dispersion experimental la rugosidad interfacial no muestra una influencia

significativa en variadas combinaciones de un conjunto substrato recubrimiento.

La Figura 23 muestra el comportamiento observado en el caso de recubrimientos
de NiCr 80-20 fabricados por rociado térmico del tipo VPS, teniendo en cuenta tres
tipos de espesor distinto. Se observa que para recubrimientos menores a 480 mm
el ensayo de corte reporta valores de adhesion menores a los del ensayo TAT y
dichos valores se mantienen relativamente constantes independiente de la

rugosidad del substrato. Por su parte, el ensayo TAT para espesores de
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recubrimiento de 110 y 180 um no parece mostrar un patréon concordante con el
aumento de la rugosidad. Como no se cuenta con barras de error, no es posible
estudiar la variacion real de los valores de adhesion reportados, pero en
colaboracion con la Figura 22 se observa que una tendencia razonable se da para
espesores mayores, es decir, para los casos estudiados de 330 um y 480 um. Por
otra parte, segun la informacion suministrada en el caso del ensayo de indentacion
interfacial, no se observa variacion considerable entre rugosidades interfaciales de

2,3y 6 um.

Respecto a la relacién de los tres ensayos evaluados, la Figura 23 (c) muestra
tendencias similares entre ellos. Esto ocurre para un espesor de recubrimiento de
480 um (el mayor de los tres estudiados) y para valores de adhesién que presentan
un incremento en el caso del ensayo de corte y un decremento en el caso del ensayo
TAT. Este caso es util para comprender la rugosidad pues las informaciones
obtenidas por cada ensayo parecen concordar. Se observa que en los dos primeros
indices de 2.3 y 4.5 um, existe un aumento en la adhesion, lo que respalda la teoria,
pues como se explicd, un aumento en la rugosidad también aumenta el area de
contacto, el entrelazamiento mecanico y la dificultad para la propagacion de grietas
en la interfaz. Sin embargo, para el caso de una rugosidad interfacial de 6 um, se
puede presenciar una disminucion de la adhesion en los tres casos, lo cual se puede
atribuir a la presencia de posibles concentradores de esfuerzos existentes para
valores de rugosidad interfacial mayores. Esta situacién representa el equilibrio
entre el aumento de la adhesién debido a mas zonas de contacto interfacial, mayor
anclaje, etc, y a la vez su disminucién debido a la aparicion de concentradores de

esfuerzos.
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Figura 23: adhesion de recubrimientos NiCr 80-20 sobre substrato de acero S 235 fabricados por
rociado térmico VPS versus rugosidad para los ensayos de adhesion TAT, corte e indentacion
interfacial (11). (a) espesor de 110 um, (b) espesor de 180 umy (c) espesor de 480 um [68].

Otro caso de andlisis se muestra en la Figura 24. Esta vez se incluye otras dos
caracteristicas que influyen en la adhesion: atmésfera de aplicacion y temperatura
de impacto de las particulas. En primer lugar, lo mas notorio es el aumento de la
adhesion — esta vez, medida por el ensayo TAT — que se exhibe con un incremento
de 0.1 ym a 5.15 pum en la rugosidad del substrato (comparada en igualdad de
condiciones para las barras de color verde). Ademas, teniendo en cuenta solo la
rugosidad mas pequefia, se puede comparar el efecto de la temperatura de las
particulas al momento de impactar y de la atmdésfera de aplicacion del rociado

térmico. Para el caso de la temperatura, se nota un aumento en la adhesiéon cuando
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aumenta la temperatura de 205 a 255 °C, debido a que se favorece el contacto
(humectacion) entre substrato y el recubrimiento. Por su parte, el ensayo realizado
a 215 °C muestra un valor similar de adhesion con el ensayo realizado a 255 °C, lo
que se atribuye a la influencia de la atmdsfera de aplicacion, pues el contar con una
atmosfera inerte (argoén) disminuye la oxidacion de los polvos del recubrimiento,
aumenta de igual manera la humectacion de la superficie y disminuye la
probabilidad de la formacion de algun elemento no deseado en el recubrimiento,

dando como resultado un aumento en la adhesion.
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Figura 24: influencia de la rugosidad, temperatura y atmésfera de aplicacion, en recubrimientos de
cobre con 550 um de espesor, fabricados por rociado con plasma y cuya adhesién se obtuvo
mediante el ensayo TAT. 205 °C y 255 °C: atmdsfera de aire comun; 215 °C: atmdsfera de argén.
[69].

Respecto a los recubrimientos cermet, la Figura 25 presenta datos de la tenacidad
interfacial en funcion de la rugosidad del substrato para recubrimientos WC-Co
depositados por rociado térmico HVOF. Se aprecia que la rugosidad no es
determinante en los resultados de la tenacidad interfacial ya que los datos
recopilados se mantienen relativamente constantes en el rango entre 8 y 14 MPavm.
Ademas, llama la atencion los valores de tenacidad reportados para recubrimientos
cermet, pues superan ampliamente los informados para recubrimientos metalicos y
ceramicos en esta seccion, lo cual se asocia al factor de adhesion por
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incrustamiento de las particulas semisélidas de WC sobre el substrato y a la
compresion y densificacion de la microestructura circundante por el impacto de

éstas.
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Figura 25: rugosidad interfacial versus tenacidad interfacial para recubrimientos WC-Co
depositados por rociado térmico HVOF [67].

Ahora bien, en el documento [74] donde se evalla especificamente la influencia de
la rugosidad interfacial para recubrimientos térmicos HVOF, se menciona que en el
caso de las particulas que alcanzan la fusibn completa es necesario un minimo de
rugosidad para generar un anclaje mecanico (el cual ronda alrededor de 1,7 um) y
luego la adhesion tiende a aumentar en conjunto con la rugosidad, sin embargo, en
recubrimientos dénde algunas particulas impactan en estado semisoélido o sélido, la
adhesién puede ser igualmente elevada a rugosidades bajas, pues existen otros
fendbmenos como la alta presion de impacto de las particulas sélidas en el liquido.
En estas condiciones, la fraccion liquida que rodea a las particulas sélidas se ve
obligada a entrar en contacto intimo con la superficie del substrato bajo la presion
de impacto sustancial de las particulas solidas. Como resultado, pueden crearse
interacciones de Van der Waals entre los atomos en la particula pulverizada y

aquellos en la superficie del substrato sumado a que incluso puede ocurrir
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incrustacion de estas ultimas sobre el substrato, como sucede generalmente en el
caso de recubrimientos cermet, y que a la vez explica en la Figura 25 los niveles

elevados de adhesion a rugosidades bajas.

En resumen, de acuerdo con la literatura analizada, un aumento en la rugosidad
interfacial favorece un incremento en la adhesion debido a que una rugosidad mayor
dificulta la propagacion de una grieta en la interfaz, propicia el entrelazamiento
mecanico y aumenta el area de contacto entre el substrato y el recubrimiento, sin
embargo, no es suficiente para emitir una conclusién sobre ésta, pues se ha
observado que no puede por si sola explicar el comportamiento de la adhesion, e
incluso mas alla de eso, pierde importancia frente a otras variables que también

estan en juego.

4.3 Influencia del espesor de un recubrimiento en la adhesién

Respecto al rociado térmico, los espesores tipicos de recubrimiento oscilan entre
los 400 y 1000 pm, no obstante, se les fabrica incluso con espesores mayores a 3
mm [87]. Al referirse a la influencia del espesor del recubrimiento sobre la adhesién
gue éste expone con el substrato, una de las aristas para tener en cuenta se
relaciona con la idea de que un espesor mayor, tiene facultades que le permiten
enfrentar de mejor forma algunos eventos adversos a la adhesion [88]. Esto tiene
relacion con la resistencia que puede generar un recubrimiento hacia un esfuerzo
de traccion en la interfaz cuya finalidad sea provocar el fendbmeno de la
delaminacion. Para entender dicho razonamiento, la Figura 26 ilustra la accion de
un vector de fuerza perpendicular a la interfaz y de magnitud P, cuyo empuje sobre
el recubrimiento es mas degradante para un revestimiento fino, debido a que la
flexion de este es mas facil comparada con la de uno mas grueso, siempre teniendo

en cuenta una igualdad de condiciones de fabricacion.
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Figura 26: influencia del espesor del recubrimiento respecto a una fuerza externa P [68].

Si este comportamiento fuese predominante, el valor de la adhesion deberia
aumentar a medida que lo hace el espesor [65], [88]. La Figura 27 muestra una
tendencia que concuerda con este postulado, aunque sélo en la primera parte de la
curva (zona a), donde se exhibe un aumento de la adhesién hasta un maximo, para
luego disminuir. Para este caso particular, dicho maximo se encuentra alrededor de
400 um, sin embargo, esto no parece ser una regla que siempre se cumpla. Boruah
et al. [49] encontr6 una tendencia similar, pero estd vez ensayando espesores
mayores (entre 400 y 6000 um), y en dénde el maximo de adhesion se posiciono a
valores mas altos (4000 pum). También se informo una tendencia similar de la fuerza
de adhesion frente al espesor del revestimiento en [36], [37], [89] para una gama de

conjuntos de revestimiento substrato pulverizados térmicamente.
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Figura 27: adhesion (ensayo TAT) de un recubrimiento fabricado mediante rociado térmico versus
el espesor de recubrimiento [56].
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En gréaficos de este estilo, se pueden distinguir dos zonas de importancia; una zona
“a” en donde la adhesién aumenta, y una zona “b” dénde disminuye. Podriamos
entender que la zona “a” responde a la Figura 26 , pues a medida que aumenta el
espesor también lo hace la adhesion, sin embargo, la zona “b” comienza a desplazar
este comportamiento frente a otro de mayor importancia, el cual invierte dicha
tendencia. Este comportamiento puede ser atribuido a esfuerzos residuales. En la
seccidn 4.5 se realizara una descripcion detallada de este fendmeno. Ahora bien, si
se consideran los esfuerzos residuales, se puede argumentar que en la zona “a” el
valor medido de adhesion aumenta a medida que el espesor del recubrimiento lo
hace, pues cuanto mayor es el espesor de este, menor es la falta de uniformidad en
la distribucion de los esfuerzos. Sin embargo, para espesores mayores, esfuerzos
residuales de traccion pueden ser predominantes (ver seccion 4.5) y se hace mas
complejo transmitir el esfuerzo de traccion a través del recubrimiento, haciendo que
sea menos probable lograr una falla de adhesion en la interfaz, pues las fuerzas de
cohesion del recubrimiento deben ser elevadas. También la zona “b” segun se
explica en [56] tiene relacion con que al aumentar sobre un determinado limite el
espesor del recubrimiento, aumenta la diferencia de esfuerzos entre la superficie y

la interfaz, disminuyendo su uniformidad y perjudicando la adhesién.

Otro aspecto importante a tener en cuenta se relaciona con el ensayo TAT y en
general con todos los ensayos que utilicen adhesivos. Marot et al. [52] establecieron
gue comunmente los recubrimientos quedan con cierto porcentaje de porosidad, el
cual sera mayor o menor dependiendo del método de rociado térmico utilizado y de
los materiales involucrados. Cuando el revestimiento es muy delgado, se puede
propiciar una penetracién del pegamento utilizado, el cual puede llegar incluso al
substrato aumentando de esta manera los valores de adhesion medidos. Un
ejemplo de esta situacion la encontramos en la Figura 28, en dénde se puede
apreciar en todos los casos, sin importar los materiales utilizados para el
recubrimiento y el substrato, que un espesor de 100 pum se relaciona con valores de

adhesion mayores en comparacion con un espesor de 300 pm.
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Figura 28: influencia de espesor y rugosidad en la adhesién de recubrimientos (a) metdlicos y (b)
ceramicos fabricados por rociado térmico FS [9].

Ahora bien, esta situacion se considera un ejemplo de datos falseados por la

influencia del pegamento utilizado en el ensayo y tiene su base en dos hechos

fundamentales: (i) el método de rociado térmico utilizado, es decir, que genere alto

nivel de porosidad y (ii) un espesor de recubrimiento delgado. El método de rociado

térmico FS (polvo rociado por llama), segun la Tabla 2, es un método que exhibe

gran cantidad de porosidad en comparacién con otros métodos como HVOF o

rociado por plasma. Si a esto se agrega un espesor de 100 um, el cual es menor a

muchos de los espesores utilizados con frecuencia, entonces aumenta la

probabilidad de que ocurra este fenémeno.

Tabla 2: porosidad para distintos métodos de rociado térmico [87]

Caracteristica | Tipo de FS HVOF EAS APS
recubrimiento

Porosidad % | Aleaciones 3-10 <2 3-10 2-5
de fierro
Aleaciones 3-10 <2 3-10 2-5
no ferrosas
Aleaciones <2 (fundido) <2
auto
fundentes
Ceramicas 5-15 1-2
Carburos 5-15 <1 2-3
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De la Figura 28 también se puede observar que para el ensayo TAT, los
recubrimientos ceramicos tienden a exhibir valores de adhesion mas altos que los
recubrimientos metalicos, sin embargo, se reportd [9] que las fallas obtenidas se
inclinaron a comportamientos cohesivos. En dicho escenario, el argumento mas
objetivo seria indicar que los revestimientos ceramicos expusieron una mayor
cohesion. Ademas, otro aspecto a considerar reside en que existe una diferencia de
adhesion al variar el substrato. Para el caso de recubrimientos metalicos se observa
que la adhesion aumenta en substratos de acero al carbono, mientras que para
recubrimientos ceramicos, el substrato de aleacion de titanio (Ti-6Al-4V) se
relacioné con aumentos en la adhesion. Esta situacion en cuestion se analiza en la
seccion 4.5, tomando en cuenta los coeficientes térmicos de expansion de los

materiales involucrados, los cuales influyen en los esfuerzos residuales.

En la misma linea de andlisis, la Figura 29 muestra un caso de recubrimientos
cermet depositados mediante rociado térmico del tipo HVOF, en donde se observan
dos espesores en estudio correspondientes a 500 y 220 um. Ademas de variar el
espesor, también se varia el substrato, sin embargo, los resultados observados dan
bastante poca informacion. Para poder comprender este escenario, es relevante la
informacion del documento [9] en el cual se sefala que para los substratos de
X3CrNiMo y NiCr 80-20 la falla exhibida fue adhesiva entre la contraparte y el
pegamento utilizado tal como se indica en la Figura 30, mientras que la falla
correspondiente al substrato CoCr fue cohesiva. Si bien, se cuenta con la
informacion de ensayos fallidos, aun asi, se extraen conclusiones de importancia.
La mas relevante es comprender que la adhesion de estos recubrimientos presenta
niveles mayores a los reportados, por lo que se debidé buscar un pegamento de
mayor resistencia mecanica, puesto que el utilizado para realizar el ensayo, segun
lo gue se observa tiene un limite de alrededor de 65 MPa. En el caso de la columna
del substrato CoCr, el pequefio valor de adhesion informado teniendo en cuenta que
la falla fue cohesiva, es improbable que tenga relacion con el substrato utilizado.
Segun [9], luego de los analisis se encontrdé una mayor cantidad de 0xidos en este

recubrimiento cuya razén es desconocida, pero que promovié la delaminacién entre
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los splats del recubrimiento y, por lo tanto, promovié una falla cohesiva. Los splats
mencionados son una designacion para la morfologia que adoptan las particulas
proyectadas (una especie de disco) al impactar sobre la superficie del substrato y

cuyo apilamiento sucesivo da origen a la estructura del recubrimiento.
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Figura 29: ensayo TAT para recubrimientos cermet HVOF sobre diferentes substratos [9].
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Recubrimiento

Sustrato

Figura 30: ejemplificacion de falla en el pegamento utilizado para un ensayo TAT
(fuente:elaboracidon propia)

Mayor informacién recopilada en torno al espesor de un recubrimiento, viene dado

por el ensayo de indentacion interfacial. La Figura 31 muestra los valores de

75



adhesion en funcion de la tenacidad interfacial para dos métodos de rociado térmico:
FS y VPS. En la Figura 31(a) para el caso particular de un substrato de acero al
carbono, se observa que la tenacidad interfacial aumenta con el espesor, sin
embargo, al cambiar el substrato a una aleacién de titanio (Ti-6Al-4V), la Figura
30(a) y Figura 30(b) muestran que la adhesion disminuye al aumentar el espesor
del recubrimiento. Chicot et al. [64] comentd que estas diferencias pueden
explicarse por la presencia de diferentes estados de esfuerzos residuales que
pueden diferir del substrato de aleacidn de titanio al substrato de acero. Respecto a
este punto, es adecuado mencionar que el ensayo de indentacion es

particularmente sensible a los esfuerzos residuales en la interfaz.
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Figura 31: ensayo de indentacion interfacial para: (a) recubrimientos metalicos FS, (b)
recubrimientos ceramicos FS y (c) recubrimientos metéalicos VPS [9].
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Ahora bien, la pregunta que podria plantearse es ¢como se relacionan los
materiales involucrados con los esfuerzos residuales? y para responder esta
inquietud es necesario entender que cada material tiene caracteristicas que los
diferencian de los demés, como por ejemplo propiedades mecanicas, conductividad
eléctrica y térmica, etc. Una de las distinciones del rociado térmico es que involucra
temperatura lo que resulta en dilatacibn o contraccion de un cuerpo. Esta
caracteristica se mide en los materiales por medio del coeficiente de expansion
térmica, y es un valor de importancia para entender el resultado del estado final de
esfuerzos residuales en el conjunto recubrimiento substrato. Dicho fenémeno, se

explica con mayor detalle en la seccién 4.5.

De acuerdo con la Figura 31 (c) se puede observar que los valores de adhesién en
términos de tenacidad interfacial alcanzan en general valores més altos para rociado
térmico del tipo VPS que para un FS. Esto tiene su explicacion en el origen de la
técnica, pues como se puede ver en la Tabla 1, ambos se diferencian en términos
de calidad de revestimiento, tomando en cuenta microestructura, porosidad y nivel
de esfuerzos residuales. EI método de FS segun se observé en la Tabla 2, posee
una elevada porosidad y ademas posee velocidades de particula de unos 50 m/s
[87] en comparacién con el método VPS que puede llegar a velocidades de particula
de hasta 450 m/s. Figura 31 Otra finalidad de la Figura 31 (c) es comparar los
resultados de tenacidad interfacial para una muestra que ha sido recocida. Este
tratamiento térmico es realizado con frecuencia en la industria con la finalidad de
aliviar esfuerzos residuales realizado generalmente a temperaturas de entre 600 y
800 °C por un intervalo determinado de tiempo. Segun se puede observar, para
espesores de 100 um, un tratamiento térmico de alivio de esfuerzos aumenta la
tenacidad interfacial, mientras que para 300 pum la disminuye. Segun se explica en
la seccién 7.1, un recocido puede aumentar la adhesiéon si se disminuyen los
esfuerzos de traccion, la diferencia de esfuerzos en la interfaz o se propicia una
union metalurgica a través de la interdifusion en la interfaz. Por su parte, en la
seccion 4.4 se explica que los esfuerzos residuales y particularmente las diferencias

en la interfaz, disminuyen para espesores mayores por un posible efecto de
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recocido. Teniendo en cuenta esto, una explicacion de la Figura 31 (c) se puede
relacionar con que el espesor de 100 um sufre una disminucién mas abrupta de la
diferencia de esfuerzos en la interfaz, y en consecuencia demuestra un aumento

notorio en la adhesion.

En otro escenario, la Figura 32 muestra tres casos con un tipo de rugosidad cada
uno, midiendo la adhesion en términos de la informacion recogida por cada uno de
los tres ensayos estudiados. A grandes rasgos, se observa que tanto la tenacidad
interfacial y el esfuerzo de corte aumentan en conjunto con el incremento del
espesor, mientras que el ensayo TAT no parece mostrar una tendencia clara, e
incluso, se tiende a ver una disminucion en la adhesion a medida que el espesor
ensayado llega a 480 um. Sin embargo, es preciso recordar que para espesores
delgados existe posibilidad de que este ensayo falsee resultados, y mas importante
aun, es la variabilidad de resultados propios de la naturaleza del ensayo, pues en si
mismo conlleva la mezcla de esfuerzos complejos de traccion y de cizallamiento
que dificultan su interpretacion, lo cual confirma Staia et al. [85]. Esto no ocurre con
el ensayo de indentacion interfacial, el cual recopila informacion mas concisa, pues
mide directamente la resistencia a la iniciacion de una grieta en la interfaz sin una
mayor influencia de agentes externos, y ademas pudiendo tener mayor control de
una medicion valida. Respecto al ensayo de corte, este es facil de realizar y las
muestras pueden ser preparadas al por mayor, lo que da como beneficio realizar
mayor cantidad de ensayos para cada condicion dada, disminuyendo de esta
manera la varianza de los datos. Mas informacién relacionada a la comparacion de

los tres ensayos se encuentra en la seccion 4.12.

Segun el parrafo anterior, lo mas responsable es inclinarse por la informacién
entregada por los ensayos de corte e indentacion, los cuales apoyan una tendencia
con pendiente positiva respecto al incremento del espesor, sin variar las demas

condiciones del ensayo.
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Figura 32: adhesion versus espesor para tres diferentes rugosidades; a) 2,3 um, b) 4,5 umyc) 6
pum, para recubrimientos NiCr 80-20 fabricados por VPS, sobre substrato de acero S 235 [68].

La Figura 32 revela que las tendencias para los ensayos de indentacién y corte son
ascendentes en todos los casos, lo cual postula que los valores de adhesién
reportados aumentan con el espesor, al menos en revestimientos metélicos. En la
misma linea de analisis, el mismo principio se observa en la Figura 31 c) en donde
se observa una tendencia similar para recubrimientos metalicos. Respecto a esto,
los autores J. Lesage et al. [65] presentaron una conclusién similar. Lo anterior

puede tener relacion con la mayor ductilidad que presenta este tipo de materiales,
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lo cual les permite tener un comportamiento mas predecible a medida que aumenta

el espesor.

En cuanto a la adhesion medida en términos de indentacion interfacial para
recubrimientos cermet fabricados mediante rociado térmico del tipo HVOF, la Figura
33 muestra un aumento claro con respecto al incremento del espesor del
recubrimiento. Para este caso patrticular la diferencia es tan notable que llega casi
a los 6 MPaym. Ademas, se observa que el substrato no presenta mayor relevancia
en cuanto a los valores reportados de tenacidad interfacial. Esto se puede atribuir
al bajo CET de los materiales cermet, lo cual permite que generen uniones de mayor
calidad frente a un substrato aleatorio. De esto se habla con mayor detalle en la

seccion 4.5.

Tenacidad Interfacial MPavm
o = N w =Y [9,] (<)) ~ -]

- - Sustrato

500; 5 220; 5 220; 5 X3CrNiMo

Espesor um; Rugosidad pm NiCr 80-20
CoCr

Figura 33: tenacidad interfacial para recubrimientos cermet HVOF [9].

Para concluir esta seccion, volver a la Figura 32 nos es de mucha utilidad, pues
muestra la comparacion del nivel de adhesion exhibido por cada ensayo. Es
necesario recordar que los tres ensayos en estudio son diferentes, pues construyen
valores de adhesion respecto a informacion distinta, y, por lo tanto, en estricto rigor
no pueden ser analiticamente comparables. Sin embargo, uno como lector espera
que, si las informaciones obtenidas provienen del mismo conjunto substrato
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recubrimiento, entonces también se debiera poder encontrar un cierto tipo de
tendencia que las relacione. Como veremos, el lograr este objetivo es complejo,
puesto que el rociado térmico es un proceso muy dinamico y casi imposible de
comparar en circunstancias totalmente iguales, lo que da como consecuencia
resultados mas variables. Dicha adversidad, se podria atenuar con una data mas
extensa, no obstante, nuevamente existen dificultades pues realizar ensayos con
baja dispersion de datos y, ademas, variando circunstancias, conlleva muchisimo
tiempo y costo, lo que para casos practicos no lo hace conveniente. En este &mbito,
es recomendable unir esfuerzos, de manera tal que se puedan utilizar los distintos
experimentos realizados en variados laboratorios, dentro de una plataforma online

que permita realizar una comparacion mas genuina.

En resumen, se ha comprobado analiticamente que el aumento de el espesor influye
en la adhesion del recubrimiento, sin embargo, gran parte de las explicaciones de
los comportamientos exhibidos se asocia a los esfuerzos residuales que a su vez
se relacionan con el espesor del recubrimiento, lo que hace mas compleja la

comprension de las tendencias exhibidas.

Finalmente es clave comprender que la influencia del espesor del recubrimiento esta
ligada directamente con su cohesion, y esta a su vez dependera del método de
rociado térmico utilizado y de las caracteristicas de los materiales involucrados, por
lo que también se deben considerar estos factores. Respecto a la cohesién del
recubrimiento, esta es mas relevante para los ensayos de corte y de traccion, pues
el esfuerzo generado por la aplicacion del ensayo se debe transmitir directamente
a la interfaz, a través del recubrimiento. De hecho, ocurre con frecuencia que gran
parte de las fallas obtenidas al intentar medir adhesion se asignan a un
desmoronamiento del recubrimiento [9](el ensayo de corte es el principal exponente

de estas fallas), es decir, a una falla cohesiva.
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4.4  Tenacidad interfacial en funcion del espesor del recubrimiento

El caso de la tenacidad interfacial obtenida mediante el ensayo de indentacion
interfacial se analiza como un caso especial, pues es el Unico ensayo que se realiza
en la interfaz estando exento de otras variables que complican el analisis de
resultados, como por ejemplo la cohesion del recubrimiento. Ademas, la adhesion
en términos de la tenacidad interfacial es sensible al estado de esfuerzo residual en
la interfaz, lo que puede ayudar a comprender de mejor manera la adhesion en un
conjunto substrato recubrimiento, puesto que este nivel de sensibilidad no lo
demuestran los otros ensayos. Respecto a la influencia del espesor del
recubrimiento Lesage y Chicot [65] demostraron que esta es notoria en los
resultados de la tenacidad de la interfaz. Por su parte, Khan [36] comprobd que el

espesor del recubrimiento tiene relacidén con los esfuerzos residuales.[79][52]

Ahora bien, de acuerdo con la seccion 4.11, el modelo analitico para la tenacidad
interfacial considera fundamental el “punto critico” (P., a.), pues este representa el
preciso instante en el cual se genera una grieta en la interfaz sin la influencia de la
resistencia del recubrimiento a la penetracion del indentador, y, por lo tanto, es un
pilar fundamental del valor de tenacidad interfacial reportado.

Por su parte, la carga critica es uno de los valores de importancia que se introduce
en el modelo analitico de la Ecuacion (1) y se ha encontrado que este valor aumenta
a medida que lo hace el espesor del recubrimiento. El respaldo de esta informacién
lo podemos observar en la Figura 34(a), donde se observa que, para distintas
rugosidades de recubrimiento, la carga critica siempre aumenta a medida que lo
hace el espesor, y conociendo que este valor aporta una magnitud directamente
proporcional al modelo analitico de la Ecuacion (1) para la obtencion de la tenacidad
interfacial, entonces no es de sorprenderse que ésta presente una tendencia similar,
tal como se corrobora en la Figura 34(b). Retomando el analisis, dado que la carga
critica P. corresponde al limite por el cual no se forma ninguna grieta durante la
indentacion, las diferencias en los valores de P. no pueden ser el resultado de la
flexion del revestimiento. Si se supone que no se induce una modificacion
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significativa de la union entre el substrato y el recubrimiento por un cambio en el
espesor, entonces se postula [68], [90] que solo los esfuerzos residuales (en este
caso las relacionadas a la interfaz y que se explican en la seccion 4.5), son

responsables de la variacion del P. con el espesor del revestimiento.
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Figura 34: ensayo de indentacion interfacial para recubrimientos NiCr 80-20 VPS para tres
diferentes rugosidades; a) carga critica versus espesor de recubrimiento; b) tenacidad interfacial
versus espesor de recubrimiento [68].

Para comprobar aquello, los autores citados concuerdan en que si se pudiera
encontrar un parametro relacionado con los esfuerzos residuales en la interfaz
(P(0)), sera posible evaluar su efecto por un factor 1/t?, donde t es el espesor del
recubrimiento. En tal caso, se puede obtener una variacion lineal de la tenacidad
interfacial versus 1/t2, tal como se observa en la Figura 35. De igual manera, es
notorio que la pendiente de la curva puede variar si se cambian los materiales de la
pareja recubrimiento substrato, o la rugosidad de la interfaz. Sin embargo, la
informacion mas importante que entrega la figura expresada sobre los ejes que
exhibe, es que se puede extrapolar la linea de tendencia para un espesor infinito,
en donde 1/t? tiende a cero y K., obtiene un valor independiente del espesor, que

para efectos practicos se denomina K, .
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Figura 35: influencia del espesor del recubrimiento t, en la tenacidad interfacial Kca para (a)
recubrimientos CrsC2 — NiCr depositados mediante rociado térmico del tipo HVOF sobre
diferentes substratos (acero con bajo contenido de carbono, fundicion gris, fundicién de grafito
globular, acero austenitico y acero de baja aleacion) y (b) recubrimientos de NiCr 80-20 sobre
substratos de acero S235 con tres diferentes rugosidades, mediante rociado térmico del tipo
VPS [68], [90].

De esta manera, la tenacidad interfacial K., de una pareja recubrimiento substrato
se puede expresar por dos términos; K., que es la tenacidad extrapolada para un
espesor infinito en donde los esfuerzos residuales se pueden considerar
despreciables, y P(0)/t? que representaria la influencia que ejercen los esfuerzos
residuales en la interfaz sobre el sistema, respecto a la variacion del espesor del

recubrimiento. La representacion anterior en términos analiticos es la siguiente:

P(o)
T2

Keq = Kea, + 3)

La Ecuacién (3) es relevante, pues propone que los resultados reportados por el
ensayo de indentacién son una colaboracién entre la tenacidad interfacial inherente
del conjunto substrato recubrimiento y los esfuerzos residuales presentes en la
interfaz que se relacionan de manera inversamente proporcional con el espesor al
cuadrado. Si esta ecuacion es correcta, entonces cada conjunto substrato

recubrimiento posee un mismo valor de tenacidad interfacial K., independiente de
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su espesor. Esta afirmacion se puede comprobar eliminando el segundo término de
la Ecuacion (3) para distintos ensayos sobre sistemas idénticos que solo varien en
el espesor de recubrimiento. Para lograr el objetivo, se debe ensayar espesores
demasiado elevados o eliminar los esfuerzos residuales del sistema mediante un
tratamiento térmico adecuado. Al utilizar la segunda opcidn, los autores confirmaron
esta hipotesis, pues mediante un tratamiento térmico de alivio de esfuerzos
conveniente, lograron que fuera despreciable el segundo componente de la
ecuacion, logrando asi obtener el K., , para cada conjunto de ensayo en particular.
Los resultados que obtuvieron se muestran en la Figura 36, en donde se observa
gue se puede obtener un punto critico unico (P, a.), independiente del espesor de
cada recubrimiento cuando se aplica un tratamiento térmico adecuado de alivio de

esfuerzos a las muestras ensayadas, y, en consecuencia, un Unico K., , para cada

par substrato recubrimiento.
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Figura 36: representacion bilogaritmica del largo de grieta o huella generada versus la carga P
aplicada del indentador, para muestras recocidas de; a) estelite sobre substrato de acero
inoxidable y b) CrsC2>—NiCr sobre acero austenitico [90].

Por lo tanto, de acuerdo con los resultados presentados, la tenacidad interfacial para
un determinado par recubrimiento/substrato es Unica para un sistema sin variar los
materiales involucrados ni la rugosidad interfacial, y su variacion en la practica es
debido Unicamente a la influencia de los esfuerzos residuales que se relacionan con
el espesor del recubrimiento.
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Se explico que la tenacidad interfacial en condiciones normales varia en funcion del
aumento del espesor, y dicha variacion se adjudico a la influencia de los esfuerzos
residuales presentes en el sistema, los cuales cambian con el espesor del
recubrimiento. Ahora bien, si existe un parametro (P(o)) relacionado con los
esfuerzos residuales del sistema, es posible evaluar su efecto por un factor 1/t2,
debido a que, para un espesor infinito los esfuerzos residuales se asumen
despreciables y se podria llegar a un valor inherente de tenacidad interfacial para el
sistema independiente del espesor. Para entender esto se propuso la Ecuacion (3),
la cual permite teéricamente entender la hipotesis, pero, ademas, se observo que al
graficar los valores de K., versus 1/t? y extrapolar los datos, también es posible
ratificar dicha hipétesis. Finalmente, los investigadores corroboraron la hipétesis al
eliminar los esfuerzos residuales mediante un tratamiento térmico adecuado, de
variadas muestras bajo las mismas condiciones y que solo diferian en el espesor de
recubrimiento, pudiendo observar que todas poseian un mismo punto critico (P,, a.)
y, por lo tanto, un mismo valor de tenacidad interfacial, el cual se denominé K, .
De esta manera, cada par substrato revestimiento posee un Unico valor de
tenacidad interfacial, y la variacion exhibida en la realidad se debe a la influencia de

los esfuerzos residuales, las cuales varian con el espesor del recubrimiento.

45 Fenomeno de esfuerzos residuales en un rociado térmico

Una caracteristica particular de los recubrimientos rociados térmicamente es que
contienen esfuerzos residuales después del rociado y posterior enfriamiento [91].
Los esfuerzos residuales generados pueden tener una intensidad y distribucion
interior muy diferente, dependiendo de los materiales y las condiciones de

procesamiento [92].

Como se reconoce que los esfuerzos residuales juegan un papel importante en la
adhesion de los recubrimientos y en el rendimiento de servicio de las piezas

mecanicas [93], es necesario evaluar con precision su influencia. Ademas,
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dependiendo de la prueba utilizada para evaluar la adhesion, diferentes volimenes
del recubrimiento pueden participar en el proceso de delaminacion, haciendo mas

variable el andlisis [92].

Las fuentes de los esfuerzos residuales pueden ser variados, pero en general, se
reconoce que el estado de esfuerzos en un recubrimiento proyectado térmicamente
tiene dos origenes principales: (i) durante la primera etapa de la deposicion, las
particulas fundidas individuales calientan el substrato y solidifican (enfriamiento
primario). Como la contraccion completa no es posible debido a la presencia del
substrato y/o a las particulas vecinas, se genera lo que se conoce como esfuerzos
de temple (quenching stresses) y, por otro lado, (ii) durante la segunda etapa del
proceso de rociado se generan esfuerzos producto del desajuste térmico y del CET
entre el recubrimiento y el substrato, lo que ocurre ya en estado sélido y es

denominado como enfriamiento secundario.
Ambos casos mencionados, se describen a continuacion.

Enfriamiento primario [9]: cuando las particulas impactan el substrato durante la

deposicion, se forman los splats, los cuales rapidamente solidifican y se enfrian.
Durante este enfriamiento, la contraccion térmica de los splats puede ser inhibida
por el material adyacente, produciendo esfuerzos de traccion en ellos. Como los
splats son tipicamente de unos pocos micrometros de espesor, siempre se puede
suponer que estan sobre un substrato masivo y que el esfuerzo de desajuste
asociado a la contraccién se acomoda totalmente dentro del splat. El valor de estos
esfuerzos puede variar en un amplio rango, pero siempre son de traccion. La
magnitud de estos esfuerzos no depende fuertemente del material del substrato,
pero varia significativamente con el material del recubrimiento y las siguientes

condiciones de rociado térmico:

i.  Distancia de rociado debido a los cambios de unién entre los splats
asociados con un incremento de temperatura y velocidad en las

particulas.
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ii. El flujo de deposicion, determinado por el flujo de alimentacion de
polvos y la velocidad transversal de la torcha.

iii.  Latemperatura inicial del substrato.

En la Figura 37 se muestra una disminucion en el esfuerzo lateral acumulado en los
splats g, con el aumento de la temperatura del substrato T;. Esto se explica porque
el AT entre Tyy la temperatura de deposicion disminuye, dando lugar a una
contraccion menos brusca de los splats. El esfuerzo o, es el mas dificil de cuantificar

y aporta la principal incertidumbre al valor final de esfuerzos residuales [94].

Stress

™~thermal stress
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T s

thermal stress

a) b)

Figura 37: diagrama esquematico de la variacion de los esfuerzos residuales finales g, y del
promedio del esfuerzo lateral acumulada en los splats g, para el recubrimiento en funcién de la
temperatura del substrato durante el rociado térmico; a) a, < ag, b) a, > ag, donde a,= CET
recubrimiento, y a,= CET substrato [94].

Enfriamiento secundario [9]: En este caso se incluyen esfuerzos que provienen del

enfriamiento del substrato y revestimiento en conjunto, con o sin gradientes
térmicos. Los resultados es posible observarlos a escala macroscopica, puesto que

el recubrimiento (considerado como un sélido continuo), tiende a curvarse. Este tipo
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de esfuerzo puede ser de traccion o compresion, dependiendo de los coeficientes
de expansion y gradientes térmicos presentes. La Ecuacion 4 describe los esfuerzos

generados durante el enfriamiento secundario.

ar(Ta) - as(Ta)) * (Td - Tc) ( 4)

o = —2(
th 11—V,

donde:
T,: temperatura de deposicién, K.
T,: temperatura ambiente, K.

as, a,. coeficientes de expansion térmica (CET) del substrato y recubrimiento,

respectivamente, K1,

Eg: modulo de Young del substrato, MPa.

La Figura 37(a) muestra que para a, < ag, los esfuerzos residuales finales o,
pueden cambiar de traccion a compresion con el aumento de la temperatura del
substrato T;. Dicho comportamiento tiene su explicacion en la mayor dilatacién que
sufre el substrato a mayor temperatura, lo que provocara también una mayor
contraccion al momento de enfriarse y, en consecuencia, el recubrimiento se vera
expuesto a un mayor estado de compresion, lo que se esquematiza en la Figura
38(a). Este fenbmeno se produce sélo cuando a, < ag, pues en caso contrario, la
contraccion del recubrimiento es predominante (Figura 38(b)), generando esfuerzos
de traccion (Figura 37 (b)).
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Figura 38: curvatura de la muestra, respecto al estado final de esfuerzos residuales (a)
recubrimiento en compresion, y (b) recubrimiento en tensién (traccién) [9].

La Tabla 3 resume el estado de esfuerzos residuales resultantes, en base a los
coeficientes de expansion térmica (CET) tanto del substrato como del recubrimiento,
y la Tabla 4 presenta algunos CET de importancia correspondientes a materiales

gue se utilizan con frecuencia en esta investigacion.

Tabla 3: resultado de los esfuerzos residuales, segun la combinacién de los CET de substrato y
recubrimiento [9].

Origen del esfuerzo. a, < dg a, = ag a, > ag
Esfuerzo de enfriamiento esfuerzo de esfuerzo esfuerzo de
(enfriamiento primario). traccion de traccion | traccion
Esfuerzo térmico esfuerzo de neutro esfuerzo de
(enfriamientos secundarios). | compresion traccion
Resultado de esfuerzo esfuerzo de esfuerzo esfuerzo de
residual traccion o de traccion | traccion
compresion
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Tabla 4: coeficientes de expansién térmica aproximados para materiales de interés [9].

Material o
um/mK

NiCr 80-20 12.5
Ti-6Al-4V 8.6
Al, 04 8.5
St 52-3 (ASTM A572 G50) 12

WC-12Co 5.1
AlSI 304 17.2
WC-Co-Cr 5.8

La Figura 39 muestra una representacion esquematica de los esfuerzos generados
en el enfriamiento primario y secundario y cuya combinacién da como resultado el

estado de esfuerzos residuales finales en el par recubrimiento substrato.

Stre‘s‘s Stre‘sks Stre‘is
(o) (o)

(o)

Coating || Substrate Coating || Substrate Coating | Substrate

%
0200
95005588

S Surface
S Surface
< Surface

$9595598

Depth

Depth

>

e Depth

Quenching Cooling Residual
stresses stresses stresses

Figura 39: representacion esquematica para los esfuerzos residuales generadas a partir de
enfriamiento primario y secundario en un rociado térmico [9]. Quenching stresses o esfuerzos de
temple desarrollados durante la etapa de enfriamiento primario. Cooling stresses o esfuerzos
desarrollados durante el enfriamiento en estado sélido. El estado de esfuerzos residuales
resultante sera la sumatoria de los esfuerzos anteriores.

De igual manera, es pertinente mencionar que otros factores aportan al estado de

esfuerzo residual final, tales como el granallado previo del substrato, el impacto de
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las particulas depositadas sobre este, transformaciones de fase acompafnadas de

cambios volumétricos y cambios quimicos como la oxidacion [9].

Lo ya comentado hace que sea complejo el andlisis de los ensayos de adhesion,
puesto que los esfuerzos residuales tienen gran influencia en estos, y, a la vez
pueden ser muy diversos. En el contexto descrito, altos esfuerzos de traccion
conducen al agrietamiento del recubrimiento, mientras que los esfuerzos de
compresion suprimen la formacion de grietas y su propagacion, siempre que no
sean excesivamente altos, pues en tal escenario pueden ser perjudiciales

provocando delaminacion del recubrimiento sobre el substrato [95].

Ahora bien, la distribucién de esfuerzos, y su estado de compresion o tension en los
recubrimientos, también es fuertemente dependiente del proceso de rociado térmico
y las condiciones de aplicacién. Por ejemplo, considerando un recubrimiento
metélico NiCr 80-20 sobre substrato de acero AISI 304, mediante rociado térmico
del tipo VPS, se tiene un CET para el recubrimiento de a, = 12.5 pm/mK versus
uno de a; = 17.2 yum/mK para el substrato. En este caso, los esfuerzos inducidos
son predominantemente asignados a enfriamientos secundarios y, en
consecuencia, muestran mayor posibilidad de tener un resultado final de esfuerzos
de compresion. En general, cuando 4a; es considerable como ocurre en esta
ocasion y siempre que el CET de mayor valor sea el del substrato, toman mayor
importancia los esfuerzos debido a la contraccion térmica generada con el
enfriamiento secundario. Este enfriamiento se lleva a cabo entre la temperatura
inicial de deposicién (balance entre la temperatura del polvo proyectado y la
temperatura superficial del substrato) y la temperatura ambiente, por lo que mientras
mayor sea este gradiente, es mas probable tener como resultado esfuerzos de
compresion asociados a los enfriamientos secundarios (debido a la contraccién

predominante del substrato).

Por su parte, la Figura 40 muestra la variacion del CET y del modulo de Young para
un recubrimiento NiCr 80-20 y substrato de acero AlSI 304 a distintas temperaturas.
Se observa una disminucion del médulo de Young y un aumento del CET en ambos

casos para un aumento en la temperatura. Esto demuestra la complejidad que
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implica la variacion térmica en la combinacién de un recubrimiento y substrato, pues
al ser distintos materiales y al estar a distintas temperaturas, no acomodan de igual
manera los desajustes producidos. Para este caso particular, el substrato tiene un
mayor CET, el cual se mantiene proporcional con el aumento de la temperatura a la
vez que pierde rigidez de manera mas notable (todo en comparacion con el
recubrimiento). Esto, segun lo explicado, aumenta la probabilidad de generar

esfuerzos residuales de compresién en el recubrimiento.

2001 SUS304 20" suS304 ..
160 b / 1
@ O15f
8120 oL B
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Figura 40: médulo de Young y CET de recubrimiento NiCr 80-20 sobre substrato de acero AlSI
304, mediante rociado térmico VPS [96].

Segun lo examinado hasta el momento, tomando en cuenta la totalidad de los
factores que pueden influir en los esfuerzos residuales, entonces los “perfiles” de
esfuerzos pueden ser mas variados. Como ejemplo, Voorwald et al. [97] en
recubrimientos WC-Co HVOF obtuvo esfuerzos de traccién en la superficie del

recubrimiento y altos esfuerzos de compresion al interior de él. Teniendo en cuenta

surf

tal variacion, se utilizan [54] dos parametros Ag;

STy AcR definidos en la

int

representacion esquematica de un estado de esfuerzo residual tipico como se ilustra

surf

en la Figura4l. Ag;

e representa la diferencia entre el esfuerzo en el recubrimiento

cerca de la interfaz o, y el esfuerzo en la superficie Osurf, Mientras que Aaif;f es la

diferencia entre el esfuerzo maximo en el revestimiento muy cerca de la interfaz o},
y el esfuerzo en el substrato cerca de la interfaz a;),, .
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Figura 41: representacion esquematica tipica de esfuerzos residuales en recubrimientos
depositados por rociado térmico [9], [54].

surf

Tanto 46 %7, como AcS®

int . deben ser parametros importantes para tener en

consideracion al interpretar las propiedades mecanicas de los recubrimientos de
rociado térmico como lo son resistencia a la fatiga o o su adherencia al substrato.
Para el ensayo de traccion, la carga se refiere a todo el volumen del recubrimiento
y, COMOo consecuencia, los dos parametros (mencionados) deben estar involucrados

en el proceso de delaminacién. Por otro lado, la prueba de indentacion interfacial

concierne solo a la interfaz que rodea el material, por lo que solo 4g.;F debe

considerarse con mayor interés.

Estos dos esfuerzos de interés; Aa;w” y AgSF han motivado el intento actual de

int
caracterizar el estado de esfuerzos residuales tanto en la interfaz, como entre la
superficie y ésta, razén por la que se utilizan métodos para medir esfuerzos
residuales que se relacionan con cada una de estas zonas. Para el caso de la
interfaz, el ensayo de indentacion interfacial es uno utilizado como caracterizador
de los esfuerzos residuales, el cual se explica detalladamente en la seccion 4.6 en
complemento con la seccidén 4.4, mientras que para la zona del recubrimiento se
puede utilizar el método de curvatura. Durante el proceso de rociado térmico, la
muestra tiende a doblarse (ver Figura 42) producto de la disminucion de la

temperatura durante el enfriamiento, formandose un radio de curvatura “r’.
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Figura 42: definicion del pardmetro de curvatura en un recubrimiento depositado por rociado
térmico [68].

En [68] se presenta la Ecuacion (5) para determinar la intensidad del esfuerzo

residual medio gy en el recubrimiento.

" E2t* + 4E,E;t3T + 6E,Et*T? + 4E,.E;H3t + EZT*

6(1 — v)E,T(t +T) ®)

O-R:

Ddénde k es el pardmetro de curvatura luego del rociado térmico, E;T son el médulo
de Young y el espesor del substrato, mientras que E,.;t corresponden a médulo de
young Yy el espesor del recubrimiento y v es la razon de Poisson para el
recubrimiento. El mecanismo matematico para determinar la curvatura de la muestra

y su relacién con el esfuerzo residual presente es detallado en [70] por Clyne y Gill.

De acuerdo con las secciones 4.2 y 4.3, lo datos examinados respecto a la influencia
de la rugosidad del substrato y el espesor de recubrimiento han sido variados. Si
bien, se ha podido corroborar la teoria de causales logicas, es notorio que en
general no se observan tendencias claras respecto a la adhesion, lo que es cada
vez mas comprensible pues cada sistema estudiado es Unico y complejo. Sin
embargo, en muchas ocasiones se ha logrado rescatar la influencia determinante
de otros factores, lo cual hasta el momento segun el andlisis establecido se ha
adjudicado a los esfuerzos residuales, pues son éstos los que se relacionan con las
distintas combinaciones de materiales utilizados, las temperaturas del proceso y las

energias cinéticas de las particulas involucradas.
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En resumen, en todos los casos se pueden identificar dos esfuerzos residuales de
interés; el relacionado a la interfaz y el relacionado al recubrimiento en si, vy,
dependiendo de las variables involucradas, los valores de esfuerzos reportados en

cada zona pueden ser muy diferentes.

Adicionalmente, se observa que el ensayo de indentacion interfacial es
especialmente sensible a los esfuerzos residuales de la interfaz y, por lo tanto, se
puede ocupar como método para medirlas. Por otro lado, el ensayo TAT es sensible
al conjunto de esfuerzos residuales en el recubrimiento, sin embargo, como en si no
conlleva un modelo analitico para medirlas, se presenta el método de curvatura para

poder cuantificar y analizar dichos esfuerzos.

4.6 Ensayo de indentacién interfacial para medir esfuerzos residuales en la

interfaz

En la seccién 4.4, se explicdé que la tenacidad interfacial de un par substrato
recubrimiento es independiente del espesor de este ultimo. Sin embargo, segun la
ecuacion (3), también es posible calcular los esfuerzos residuales de un sistema

dado, si se conoce su K., . No obstante, relacionar la tenacidad interfacial de forma

exacta con los esfuerzos residuales del sistema no es tan simple, puesto que el
comportamiento de éstos en la extension de un sistema determinado es muy
complejo. En la seccién 4.5 se explica de una forma un poco mas detallada este
comportamiento, y se puede entender que, para un ensayo de tenacidad interfacial,
el esfuerzo residual que influye en las mediciones es precisamente la que se

S,R

encuentra en la interfaz y que se denomina A

e - Por lo tanto, en caso de obtener

un valor de esfuerzo residual mediante un modelo analitico proveniente del calculo
de la tenacidad interfacial, seria el mencionado anteriormente. En este contexto, la

tenacidad interfacial puede ser expresada como:

Kca=K0a0+a*Aa-S’C (6)

int
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Donde K., puede ser obtenido extrapolando los valores de K., para un espesor

infinito [65] mientras que a se puede calcular con la siguiente formula [98], [99]:

«=— o (7)

Donde a, representa el actual largo de grieta y 2/+/m es el coeficiente asociado a la

geometria de la indentacién Vickers.

En consecuencia, bastaria conocer el estado de tenacidad interfacial inherente K, |

de un conjunto substrato recubrimiento, y luego aplicando el ensayo de indentacién

S,R
Oint -

se podria identificar el estado de esfuerzos residuales en la interfaz 4

Este resultado es muy interesante, pues Ag>%

ine €S un valor muy importante para

entender la adhesion de un sistema dado, y a la vez, es imposible de cuantificar
mediante los ensayos de adhesién por TAT y por cizallamiento [56]. Ademas,
aunque existen otros métodos para medir esfuerzos residuales como por ejemplo la
difraccion de rayos X, el método de perforacion y el método de eliminacion de capas
para realizar mediciones en profundidad, tampoco es posible obtener de manera
precisa los esfuerzos residuales en la interfaz [56], ya que como menciona D. Chicot
et al. [90] es muy dificil medir las esfuerzos residuales en la mayor parte de un
recubrimiento fabricado por rociado térmico y, en particular en las proximidades de

la interfaz.

4.7 Comportamiento de los esfuerzos residuales en un par recubrimiento

substrato, y su influencia en la adhesion

Para comenzar, se analiza el caso particular de la Figura 43 que muestra esfuerzos

residuales de traccion obtenidos por medio del ensayo de indentacion interfacial.
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Figura 43: esfuerzos residuales en un par revestimiento substrato, obtenidas mediante el ensayo
de indentacién interfacial para (a) recubrimientos metalicos NiCr 80-20 sobre substratos de
aleacion de titanio (Ti-6Al-4V) fabricados por medio de rociado térmico del tipo FS [9].

En la Figura 43, el sistema esta caracterizado por un coeficiente de expansion
térmica del recubrimiento (CET) a,, = 12.5 um/mK mayor al CET del substrato a, =
8.6 um/mK, lo que da como resultado esfuerzos residuales de traccion segun lo

que se explico en la seccion 4.5. [9].

Con este ejemplo se observa que el estado de esfuerzos residuales y, por lo tanto,
su influencia en la adhesion dependera de los coeficientes de expansion térmica
tanto del substrato como del recubrimiento, pero ademas del método de rociado
térmico, ya que este dicta las temperaturas de deposicién que puede alcanzar el
proceso.

De la Figura 43, se puede notar ademas que la diferencia en la amplitud del esfuerzo
en la interfaz Aaf disminuye cuando el espesor del recubrimiento aumenta, lo que
también ocurre en la Figura 44 para esfuerzos de compresion obtenidos por el

mismo método.
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Figura 44: esfuerzos residuales obtenidas mediante el ensayo de indentacion interfacial; a)
recubrimientos de Al,05 sobre substrato de acero St 52-3, b) recubrimientos de NiCr 80-20 sobre
substrato de acero St 52-3 [9].

El mismo principio se observa en la Figura 45, solo que esta vez para un estado
inicial de esfuerzos residuales de compresion, medidos en el recubrimiento
mediante el método de curvatura. Esto, ademas, corrobora el supuesto de la seccién
4.4 el cual postula que, para espesores de recubrimiento infinitos, los esfuerzos
residuales se pueden asumir despreciables. Por consiguiente, también es
importante el hecho de que existe una tendencia general que exhibe un aumento en
el resultado de los esfuerzos residuales a medida que aumenta la rugosidad de la
interfaz. Esto podria ayudar a entender los casos de analisis de la seccion 4.2, que
entregaban resultados contrarios a los supuestos que conllevaba aumentar la
rugosidad de la interfaz, confirmando de esta manera, la predominancia de los

esfuerzos residuales sobre la rugosidad interfacial.
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Figura 45: esfuerzos residuales medidas mediante el método de curvatura, para recubrimientos de
NiCr 80-20 sobre substrato de acero St 52-3 [9].

Otro caso de analisis se encuentra en la Figura 46, donde se muestra una
comparacion de los esfuerzos residuales medidos en la interfaz (mediante ensayo

de indentacion interfacial) y en el recubrimiento (mediante el método de curvatura).
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B Método de curvatura B Método de indentacion interfacial

Figura 46: comparacion de esfuerzos residuales mediante el método de indentacion interfacial y el
método de curvatura, para recubrimientos térmicos de NiCr 80-20 depositados mediante el método
de rociado térmico VPS [9].

Se puede observar que para un espesor de 100 um, el esfuerzo obtenido por ambos

meétodos parece ser comparable en orden de magnitud. Sin embargo, esta paridad
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no es valida para recubrimientos de 300 um de espesor, lo que se puede explicar
debido a que los esfuerzos residuales obtenidos por el ensayo de indentacion
interfacial estan localizados en un pequefio volumen circunscrito a la zona de la
interfaz, y su relacion con los esfuerzos residuales promedio del recubrimiento, se
va perdiendo a medida que aumenta el espesor de este. En la Figura 47 se
representa una ilustracion para comprender la informacion recolectada por ambos

métodos.

En el andlisis de la Figura 46, también se puede corroborar que a medida que
aumenta el espesor, los esfuerzos residuales tienden a acercarse a cero. Este
comportamiento se atribuye a los posibles efectos de recocido causado por el aporte

caldrico de la deposicion de nuevas capas sobre las capas anteriores [100].

Respecto a la Figura 46, para el caso de la medicion de esfuerzo residual mediante
el método de indentacion interfacial, se reporta [9] que los valores fueron calculados
mediante varias indentaciones (sobre 10) mientras que para el caso del método de
curvatura se utilizé un promedio de 3 mediciones. Es interesante ver como cada
método provee de informacién importante. El método de indentacion puede
proporcionar resultados muy coherentes en lo que respecta a zonas alrededor de la
interfaz, mientras que el método de curvatura puede entregar informacion general
acerca del estado de esfuerzos residuales y su intensidad en toda la muestra, de
manera que ambos son complementarios, y cada uno puede entregar informacion
anica.

Esfuerzos
residuales

ZN

2 Recubrimiento Substrato

=

@

Q.

3

@

Profundidad

Esfuerzo residual b » Esfuerzo residual ensayo
método de curvatura g indentacién interfacial

Figura 47: representacion esquematica de los esfuerzos residuales medidos por el método de
indentacién interfacial y el método de curvatura [ref].
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Otro caso de andlisis, respecto a la comparacion de ambos métodos lo muestra la
Figura 48. Aqui podemos ver la variacion de los esfuerzos residuales para distintas
rugosidades interfaciales versus un espesor determinado. Una de las primeras
informaciones que se puede extraer, es que en general los esfuerzos residuales
disminuyen con el aumento del espesor, lo que se plasma de forma concreta para
la Figura 48(a). Por su parte, la Figura 48(b) muestra que para el caso de una
rugosidad de 2.3 um la tendencia es inversa, aunque con los pocos datos que se
tienen a disposicion no es seguro afirmar que dicho comportamiento tenga una
explicacion razonable mas alla de las condiciones propias en las que llevé a cabo
la medicion. Respecto a la influencia de la rugosidad interfacial sobre los esfuerzos
residuales, esta no es demasiado clara. La informacién, quizas mas relevante se
encuentra en el caso particular del espesor més pequefio (110 pm) de la Figura
48(b), en donde se observa que los esfuerzos residuales de compresion son
mayores (mas negativos) mientras aumenta la rugosidad; particularmente destaca
la curva correspondiente a 6 um, la cual reporta un esfuerzo residual de compresion
muy alto, sobre los 700 MPa. Estos casos especiales pueden responder a lo que ya
se ha comentado anteriormente, es decir, que a menores espesores de
recubrimiento y a rugosidades interfaciales mayores, los esfuerzos residuales
aumentan, sin embargo, teniendo en cuenta el resto de las curvas, se puede concluir
gue no se observa una tendencia clara, y, por lo tanto, la rugosidad tampoco tiene

una influencia marcada sobre los esfuerzos residuales.

Otra informacion interesante radica en las tendencias de las curvas para ambos
métodos. Se puede observar que los esfuerzos residuales obtenidas por el ensayo
de indentacion siguen tendencias mas claras y coincidentes respecto a distintos
ensayos, mientras que los datos entregados por el método de curvatura son mucho
mas diversos en cuanto a la variacidon de las condiciones del ensayo, lo cual genera
un analisis mas complejo respecto al comportamiento de los esfuerzos residuales
obtenidas por este medio. Sin embargo, al margen de la exactitud de cada método,
se observa que los esfuerzos residuales en la interfaz siguen comportamientos mas

predecibles, en comparacion con las del recubrimiento.
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Figura 48: esfuerzos residuales en funcion del espesor para tres distintas rugosidades, con
recubrimientos NiCr 80-20 VPS; a) método de indentacion interfacial, b) método de curvatura [68].

En la misma linea de analisis, la Figura 49 compara ambos métodos, pero esta vez
variando el espesor para una misma rugosidad. La Figura 49 (a) confirma
nuevamente el hecho de que los esfuerzos residuales son mayores para espesores
de recubrimiento menores. Respecto a la rugosidad, una vez mas no se observa

una tendencia clara respecto a su influencia sobre los esfuerzos residuales.
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Figura 49: esfuerzos residuales en funcion de la rugosidad para tres distintos espesores, con
recubrimientos NiCr 80-20 VPS; a) método de indentacion interfacial, b) método de curvatura [68]

Respecto a la influencia de los esfuerzos residuales sobre la adhesion de un par

revestimiento substrato, se ha identificado que los esfuerzos de compresion en
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general son beneficiosos para favorecer la adhesion a menos que alcancen valores
extremos [72], mientras que los de traccion pueden causar grietas y fallas por fatiga

si su magnitud excede el limite elastico del material [67].

Es importante mencionar que para el ensayo TAT, el esfuerzo residual relevante es
el que representa al recubrimiento, mientras que para la prueba de indentacion
interfacial, la diferencia de los esfuerzos en ambos lados de la interfaz es

determinante [92].

La Figura 50 muestra el andlisis de la tenacidad interfacial versus los esfuerzos
residuales medidos en la superficie del substrato para un recubrimiento de WC-Co
depositado por rociado térmico del tipo HVOF. Se observa entonces que a medida
gue disminuyen los esfuerzos residuales en la superficie del substrato, aumenta la
tenacidad interfacial, lo que permite suponer que la diferencia de esfuerzos en la

interfaz entre el revestimiento y el substrato influye esencialmente en la adhesion.

16

boohl b
LA

ceee

Tenacidad Interfacial MPavm

o N ~ O ©®

-500 -400 -300 -200 -100 0 100 200
Esfuerzos residuales MPa

Figura 50: influencia de los esfuerzos residuales medidas medidos en la superficie del substrato
sobre la tenacidad interfacial de un recubrimiento de WC-Co por rociado térmico HVOF [67].

Lo anterior se complementa con la Figura 51, pero esta vez para recubrimientos

ceramicos y metalicos. Se puede notar que los valores mas altos de tenacidad

interfacial se encuentran para 4o, cercanos a cero.
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Figura 51: tendencia general de la tenacidad interfacial vs esfuerzos residuales en la interfaz, para
recubrimientos metalicos y ceramicos depositados por rociado térmico FS y VPS [9], [68].

Respecto al ensayo TAT, la Figura 52 presenta informacion muy interesante. Se
observa que, al aumentar los esfuerzos residuales de compresion en el
recubrimiento, también se aumenta la adhesién con el substrato. Se rescata, que
para valores mayores a 100 MPa la falla ocurrié en el pegamento utilizado. Para tal
nivel de adhesioén, hubiese sido esperable que el revestimiento se rompiera, sin
embargo, los altos niveles de esfuerzos de compresion medidos mantuvieron la
cohesién de este y colaboraron con la adhesion del recubrimiento. Esto se respalda
con las fallas sefialadas como mixtas (falla adhesiva cohesiva), pues en este caso

el recubrimiento se desboroné para esfuerzos de compresion mucho menores.
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Figura 52: variacién de la adhesién medida por el ensayo TAT en funcién de los esfuerzos
residuales en el recubrimiento obtenidas por el método de curvatura en recubrimientos NiCr 80-20
[68].

Por su parte, la Figura 53 muestra valores de adhesién medidos por el ensayo de
corte en funcion de los esfuerzos residuales en el recubrimiento. En este caso no
se observa tendencia clara respecto a los datos obtenidos, sin embargo, se debiese
esperar que un aumento en los esfuerzos residuales de compresion ayude a evitar

fallas cohesivas en el recubrimiento.
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Figura 53: variacién de la adhesién medida por el ensayo de corte en funcién de los esfuerzos
residuales en el recubrimiento obtenidas por el método de curvatura (VPS NiCr 80-20) [68] .
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En resumen, se observa que los esfuerzos residuales disminuyen a medida que
aumenta el espesor de un revestimiento depositado mediante rociado térmico. Se
argumenta que esto puede deberse a un efecto de recocido generado por el aporte
de temperatura al sistema de las capas de recubrimiento recientemente

depositadas, sobre las que estan en niveles inferiores.

De igual manera, se observa que un incremento en la rugosidad interfacial tiende a
aumentar el estado de esfuerzos residuales, sin embargo, los datos analizados no
fueron suficientes para demostrar este comportamiento, o que en si propone que

dicho efecto no es de relevancia al menos en el tipo de sistemas estudiados.

Respecto a los métodos analizados para medir esfuerzos residuales, se observa
que el de indentacion interfacial entrega informacién que permite establecer
tendencias mas claras, y, por lo tanto, permite hacer predicciones mas concretas
respecto a la influencia que tendran los esfuerzos residuales sobre la adhesion de
un par recubrimiento substrato. Por otro lado, el método de curvatura mide
informacion diferente, y segun el andlisis ha sido mas dispersa de acuerdo con los
pardmetros de rugosidad interfacial y espesor de recubrimiento, no obstante,
permite entender de mejor forma los resultados reportados por el ensayo de
adhesion TAT, pues este es mas sensible a los esfuerzos residuales en el

recubrimiento y no en la interfaz.

Respecto al ensayo TAT, un nivel elevado de esfuerzos residuales de compresion
en el recubrimiento disminuye la probabilidad de que este falle cohesivamente y
ademas colabora con la adhesién sobre el substrato. Respecto al ensayo de corte,
no es posible con los datos obtenidos sacar una conclusion clara, sin embargo, se
espera de igual manera que un aumento en los esfuerzos de compresién beneficie

la cohesion del recubrimiento y la adhesion sobre el substrato.

A nivel general, en todos los casos se observa que una disminucion de la diferencia
de los esfuerzos en la interfaz entre el recubrimiento y el substrato favorece un

aumento en la adhesion.
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4.8 Caracteristicas de recubrimientos cermet mediante rociado térmico del
tipo HVOF

La deposicion de recubrimientos WC-Co mediante rociado térmico HVOF se ha
convertido en un enfoque establecido en el campo de la ingenieria de superficies
con el fin de protegerlas cuando estén sometidas a esfuerzos triboldgicos contra el
desgaste, debido a la elevada dureza que poseen la cual puede superar los 1300
HV [67]. Los recubrimientos cermet resistentes al desgaste mas comunes son WC-
Co(Cr) y CrsC2-NiCr aplicados con frecuencia mediante rociado térmico del tipo
HVOF [27]. Para proporcionar una proteccion eficaz contra el desgaste y evitar
esfuerzos residuales desfavorables, las propiedades del revestimiento, la dureza y
la precision dimensional de las superficies funcionales deben conservarse en la

mayor medida posible después de la deposicién del revestimiento [73].

Ademas, se menciona que la generacion de esfuerzos residuales en recubrimientos
WC-Co rociados con HVOF es, entre otros, de importancia decisiva para la
iniciacion y propagacion de grietas en el recubrimiento a lo largo de la interfaz
recubrimiento substrato [67], lo que de igual manera concuerda con lo descrito en

las secciones 4.5y 4.7.

En general, los autores informan que se puede lograr una mejor adhesién del
revestimiento mediante una diferencia de esfuerzo reducido en la interfaz
revestimiento substrato. Wang et al. [74] estudiaron la adherencia de los
recubrimientos WC-Co sobre varios acabados superficiales de substratos de acero
obtenidos de esmerilado y granallado, aclarando que la adherencia del
recubrimiento también depende de la rugosidad del substrato. Los autores
comprobaron que se puede lograr una mayor fuerza de unidon con una mayor
rugosidad de la superficie. Por otro lado, segun W. Tillmann et al. [67] en
recubrimientos cermet depositados mediante rociado térmico del tipo HVOF, la
rugosidad del substrato en general muestra un efecto marginal, mientras que la
diferencia del esfuerzo en la interfaz es determinante para la adhesion del
recubrimiento. Estos postulados, se pueden entender segun lo explicado en la
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seccion 4.2, dénde se observo que la rugosidad superficial tiene influencia sobre la

adhesion, sin embargo, no es determinante.

Por otro lado, en este tipo de recubrimientos Tillmann et al. [75] sugirid que las
particulas no fundidas y mal adheridas en la superficie de un substrato aumentan el

riesgo de iniciacion de grietas en la interfaz bajo un esfuerzo externo.

Respecto al ensayo de indentacion interfacial para evaluar la adhesion de
recubrimientos de este tipo en base a la tenacidad de la interfaz, diferentes estudios
han comprobado su validez [56], [67], [76]. W. Tillman et al. [67] realizaron ensayos
de indentacién interfacial para evaluar la adhesién de recubrimientos cermet WC-
Co depositados mediante rociado térmico del tipo HVOF. Ellos mencionan que el
proceso HVOF posee una alta energia cinética, lo que en combinacién con
particulas duras de un recubrimiento cermet (88% WC- 12% Co), ejerce por si
mismo un efecto de granallado sobre el substrato, lo cual es confirmado por Santana
et al. [77]. Se comenta que los impactos de las particulas de WC-Co, no conducen
a una nivelacion de las asperezas superficiales, sino que aumentan la rugosidad.
No obstante, el efecto del “granallado” causado por el impacto de las particulas
cermet, no muestra influencia clara respecto a los efectos de endurecimiento por
deformacion, pues para el caso en cuestion fueron apenas evidentes. AlUn mas
interesante, se informd que este tipo de recubrimientos poseen un nivel de adhesion
elevado, reportando un promedio de valores sobre 10 MPavm, lo cual es bastante
mayor a los cominmente observados que rondan alrededor de los 2 a 4 MPa\vm
para recubrimientos metalicos y ceramicos, segun se ha podido estudiar en
secciones anteriores. Araujo et al. [92] reportaron valores comparables respecto a
diferentes combinaciones de recubrimientos duros rociados con HVOF sobre varios
substratos de acero. Este nivel elevado de adhesion se cree tiene relacion con la
alta energia cinética de las particulas de WC-Co, las cuales, al impactar sobre el
substrato, se introducen en la superficie de este (al menos las particulas WC),
contribuyendo a un fuerte entrelazamiento mecanico. Dicho postulado es
confirmado por Watanabe et al. [78] quienes concluyeron que la compresion vy

densificacion de la microestructura circundante por el impacto de las particulas de
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WC asi como su intrusion en el substrato son factores que incrementan la adhesion

del recubrimiento.

La Figura 54 muestra imagenes de resultados recopilados por las indentaciones
realizadas en recubrimientos cermet HVOF. Se puede observar que para una carga
de 294.21 N no se genero ningun tipo de grieta en la interfaz. Luego, al aumentar la
carga a 490.35 N se generaron grietas y se propagaron en la interfaz (Figura 54 b).
Con un aumento de carga adicional a 980,70 N, las fisuras se crecieron
notablemente (Figura 54c).

Figura 54: imagenes de la seccion transversal de un recubrimiento WC-Co mediante rociado
térmico HVOF, para indentaciones Vickers con distintas cargas a) 294.21 N, b) 490.35 Ny ¢)
980.70 N [67].

En cuanto al uso del ensayo de indentacion interfacial, Yamazaki et al. [82]
concluyeron que, para obtener resultados adecuados, el espesor del revestimiento
debe ser al menos tres veces mayor que la mitad de la diagonal de la huella que
deja la indentacion. En respuesta, W. Tillman et al. [67] mencionaron que este
principio no es valido para el uso de cargas aumentadas, en particular, para una
carga de 980,70 N. Sin embargo, como norma general se menciona en [56] que el
espesor debiera ser superior a 100 o 150 um para evitar el agrietamiento dentro del

recubrimiento en lugar de localizarse en la interfaz.

Un postulado de interés para recubrimientos duros rociados con HVOF mencionado
por W. Tillman et al. [67] y Araujo et al. [92] consiste en que la diferencia de esfuerzo
en la interfaz revestimiento/substrato y, por lo tanto, la superposicion del esfuerzo

residual impuesto sobre el ya existente influye esencialmente en la adhesién del
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recubrimiento. Lo anterior se corrobora con el analisis de la Figura 55 en dénde se
observa que a medida que disminuyen los esfuerzos de compresion inducidas
inicialmente en el substrato, aumenta la tenacidad interfacial medida luego del
rociado térmico. Se sabe que los esfuerzos de compresién son favorables para la
adhesion, sin embargo, en este caso el aumento en la adhesion responde a una

disminucién de la diferencia de esfuerzos que existe en la interfaz.
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-500 -400 -300 -200 -100 0
Esfuerzos residuales MPa

Figura 55: variacion de la tenacidad interfacial de recubrimientos cermet WC-Co HVOF en funcién
de los esfuerzos residuales inducidas inicialmente sobre el substrato [67].

Hasta el momento, con los andlisis realizados y con la literatura consultada, es
evidente que el fendbmeno de mayor importancia en lo que respecta a la
delaminacion o astillamiento de un recubrimiento es el relacionado a los esfuerzos
residuales, tanto la diferencia en ambos lados de la interfaz, como la que representa
al recubrimiento en si. De esta manera, controlar los esfuerzos residuales es un
tema crucial en la tecnologia de recubrimiento, tal como lo confirma Oladijo et al.
[79].

Se sabe que los esfuerzos residuales de traccion son desfavorables porque pueden
provocar delaminacion por agrietamiento o pérdida de adherencia. Sin embargo, en

los recubrimientos HVOF, este fenOmeno es atenuado por el efecto de granallado
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de las particulas rociadas a alta velocidad que inducen esfuerzos de compresion
[80].

En otra arista, Totemeier et al. [81] comentaron que la dureza caracteristica de los

recubrimientos cermet también se correlaciona con el esfuerzo residual.

U. Selvadurai et al. [72] estudiaron la influencia de variables relacionadas al rociado
térmico HVOF de recubrimientos WC-Co sobre los esfuerzos residuales. Con el
objetivo de complementar lo ya comentado en este escrito, se presentan a
continuacion algunos resultados de interés asociados a (i) temperatura inicial del
substrato, (ii) nimero de pasadas (de la pistola de rociado), (iii) distancia de rociado

y (iv) velocidad de la pistola.

i.  Temperatura inicial del substrato: se observé que influye en los esfuerzos

residuales. En la Figura 56 se observa que una mayor temperatura del
substrato aumenta los esfuerzos de compresién. Esta correlacion
significativa se puede atribuir a la mayor contraccion del substrato durante la
fase de enfriamiento, lo que indujo mayores esfuerzos de compresién en el
revestimiento. Este fendmeno de igual manera ocurre para la temperatura
del proceso HVOF. Un aumento de temperatura en las particulas y el
recubrimiento, causado por una liberacibn de calor elevada durante la
combustion mostraron que los esfuerzos de compresion aumentaron

significativamente [72].
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Figura 56: variacion de los esfuerzos residuales (detectadas por difraccién de rayos x) en funcion
de la temperatura del substrato (la cual se vari6 cambiando el enfriamiento de la presién de aire del
substrato en la parte posterior). El estudio se realizé en recubrimientos HYOF WC-12Co, sobre
substratos de acero SAE 1045 [72].
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Numero de pasadas (de la pistola de rociado): tiene como objetivo producir

un revestimiento de mayor espesor y también se ha encontrado que influye
en los esfuerzos residuales. Se constatd un incremento de 140 a 425 °C en
el substrato al aumentar de una a ocho pasadas, respectivamente. En
respuesta, la Figura 57 evidencia un claro aumento en los esfuerzos
residuales de compresion a medida que se incrementa el niumero de
pasadas. Esta correlacion puede explicarse por el aumento de la temperatura
en el revestimiento y el substrato con cada pasada adicional.
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Figura 57: influencia del nimero de pasadas de la pistola HVOF en los esfuerzos residuales de

recubrimientos HVOF WC-12Co [72].

Distancia de rociado: en comparacion con el efecto de la temperatura del

substrato y el nimero de pasadas, la influencia de este pardmetro sobre el
esfuerzo residual es menor. La Figura 58 muestra que los esfuerzos
residuales de compresion tienden a disminuir con un aumento de la distancia
de rociado, pues disminuye la temperatura de la llama, resultando en una
reduccion en la magnitud de los cambios térmicos en el par
recubrimieto/substrato. Lo anterior, resulta en una disminucion de la dureza

del revestimiento.

113



0 T T T T g T T T T T

] -~ WC 112 FeKa 11200

-100 ~#-- WC 211 CuKa
EEL" 1 " -—-m-HV03 .

2004 == 41100
=200 . -
@ 4 1 . ~ T
© \ I e ©
3 397 {1000 B
@ 1 i \ I ) ;
& 400+ l """"""""" ¢ 3
o ] . - 4900 &
: T g
[ -500 s R B
=] T e
k7 1 ‘ 1800
600

700 +———————————————————————— 700

160 180 200 220 240 260

Distancia de rociado mm

Figura 58: influencia de la distancia de rociado sobre los esfuerzos residuales y la dureza del
revestimiento HYOF WC-12Co. Los esfuerzos residuales se investigaron mediante difraccién de
Rayos X. Puntos rojos: corresponde a radiacion FeKa; puntos verdes: corresponde a radiacion
CuKa [72].

iv.  Velocidad de la pistola: las desviaciones de los valores establecidos para la

velocidad conducen a un cambio en la tasa de deposicion, asi como a una
alteracion de la entrada de calor en el substrato y el recubrimiento
depositado. Por lo tanto, se espera una influencia crucial en el
comportamiento del esfuerzo residual. La Figura 59 muestra una disminucion
significativa de los esfuerzos de compresion y de la dureza del recubrimiento
con una velocidad de pistola elevada. Esto se explica pues cuanto mayor es
la velocidad de la pistola, menor es el aumento de temperatura en las capas
rociadas, subcapas y el substrato. Se reporta que la temperatura del
substrato disminuye de 540 a 420 °C a una velocidad de 200 y 400 m/s,
respectivamente. Por lo tanto, la contraccién durante el enfriamiento a
temperatura ambiente después del proceso de pulverizacion disminuye, lo

gue resulta en una reduccién de los esfuerzos de compresion.
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Figura 59: influencia de la velocidad de la pistola sobre los esfuerzos residuales y dureza del
recubrimiento HVOF WC-12Co. Los esfuerzos residuales se investigaron mediante difraccion de
Rayos X. Puntos rojos: corresponde a radiacion FeKa; puntos negros: corresponde a radiacion
CuKa; puntos azules: microdureza HV0,3 [72].

Como foco de importancia, se rescata que la temperatura del substrato respecto a
las demas variables planteadas es el principal factor de influencia en el esfuerzo
residual de los recubrimientos de WC-Co, pues su disminucion (por un aumento de
la velocidad de la pistola, de la distancia de rociado, etc) dio como resultado una
reduccion de los esfuerzos residuales de compresion y de la dureza. Para mas
informacion sobre estos y otros parametros, consultar directamente el documento
[72].

En resumen, los recubrimientos cermet rociados con HVOF exhiben niveles de
dureza y adhesion elevados. La explicacion se atribuye a que el rociado térmico
HVOF es un método que provee alta velocidad y baja temperatura a los polvos que
estan siendo depositados. En este caso particular, se suma que los polvos poseen
elevada dureza generando por si mismo un efecto de granallado en el substrato y
compactando el propio recubrimiento, lo que da como resultado aumentos en los
esfuerzos de compresion, los cuales se sabe son beneficiosos para la adhesion.
Ademas, en un inicio muchas particulas que no alcanzan la fusion completa (debido
a la velocidad y dureza que poseen) quedan incrustadas en la superficie del
substrato, incrementando el entrelazamiento mecanico, mientras que respecto a los

ensayos, se encontré que el de indentacion interfacial es adecuado para medir
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“adhesion” en este tipo de recubrimientos, sin embargo, debido a la necesidad de
elevadas cargas para generar una grieta interfacial, se recomienda que el espesor
del recubrimiento sea al menos tres veces mayor que la mitad de la diagonal de la

sangria Vickers.

4.9 Correlacion de ensayos estudiados

Respecto a los datos obtenidos de la literatura consultada, se presentan
correlaciones entre los ensayos de indentacion interfacial, TAT y corte. La Figura 60
muestra una correlacion general entre el ensayo de indentacion interfacial y el
ensayo TAT. Se puede observar gran dispersion de datos y un R? (coeficiente de
correlacion de Pearson al cuadrado) muy cercano a cero, lo que en circunstancias
practicas indica que no hay tendencia alguna entre los resultados de ambos
ensayos. Sin embargo, es preciso mencionar que los datos corresponden a una
compilacion general de distintos estudios, que no fueron realizados bajo las mismas

circunstancias.
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Figura 60: correlacion general entre ensayo de indentacion interfacial y ensayo TAT [9], [52], [56],
[68], [101].
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Por otro lado, la Figura 61 presenta una correlacion general entre el ensayo de corte
y el ensayo TAT. Nuevamente se observa gran dispersion de los datos y un R? muy
cercano a cero. En este caso, de igual manera los datos fueron obtenidos bajo

distintas circunstancias.
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Figura 61: correlacion general entre ensayo de corte y ensayo TAT [51], [56], [59], [68].

Como en ingenieria es importante tener poca variabilidad en los datos, se analizaron
casos por especifico respecto a espesor, rugosidad, substrato y recubrimientos,

buscando encontrar algun tipo de tendencia.

Comenzando por la correlacién existente entre el ensayo de indentacion interfacial
y el ensayo TAT, la Figura 62 muestra que existen mejores correlaciones para
espesores pequefos. Esto se puede atribuir posiblemente a que para espesores
mayores es mas variable la transmision del esfuerzo de traccion a través del
recubrimiento. Sin embargo, tampoco es posible confiar en esta tendencia, pues
sabemos que para espesores pequeiios el ensayo TAT tiende a falsear resultados
producto de una posible penetracion del adhesivo a través del recubrimiento.
Ademas, la Figura 23 mostré una tendencia mas aceptable entre ambos ensayos

para un espesor de 480 um.
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Figura 62: correlaciones entre ensayo de indentacién interfacial y ensayo TAT, respecto a distintos
espesores de recubrimiento [9], [51], [56], [59], [68].

La Figura 63 compara ambos ensayos en funcion de distintas rugosidades. Se
observa que, para todas las rugosidades estudiadas, existen tendencias con
pendientes positivas, no obstante, las que presentan una pendiente mas positiva
corresponden a rugosidades de 2.7 y 3 um, por lo que se esperaria tener una mejor
correlaciobn entre ambos ensayos para rugosidades cercanas a 3 pum en
comparacion con valores cercanos a 6 um. Esto puede tener relacion con que a
rugosidades cercanas o mayores a 6 um se incurre en el riesgo de zonas con mayor
probabilidad de presentar concentradores de esfuerzos e influir de manera negativa
en los resultados de adhesién, lo que de igual manera concuerda con la Figura 23

de la secciéon 4.2.
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Figura 63: correlaciones entre ensayo de indentacion interfacial y ensayo TAT, respecto a distintas
rugosidades interfaciales [9], [51], [56], [59], [68].

La Figura 64 muestra la relacion entre la medicion de ambos ensayos ahora
respecto a distintos tipos de recubrimiento. Segun se muestra, existiria una mejor
correlacion para recubrimientos ceramicos, mientras que para cermet y metalicos la
tendencia tendria una pendiente menor pero similar. Segun lo estudiado hasta el
momento la adhesion se ve fundamentalmente afectada por los esfuerzos
residuales, que a su vez se originan principalmente por desajustes térmicos. En este
caso tienen influencia los CET del substrato y del recubrimiento. Segun la Tabla 3,
un CET bajo para el recubrimiento (menor que el del substrato) aumenta las
probabilidades de generar esfuerzos de compresion en éste, y, por lo tanto,

aumenta la adhesion especialmente en el ensayo TAT. En este caso, segun la Tabla

4 el recubrimiento metéalico con un ayjicrgg-20 = 12.5 % es el que tiene mayor CET
um .. L, .

comparado con un auy,o, = 8.5 — Para el recubrimiento ceramico y un awc.12co =

5.1 % para el recubrimiento cermet. Teniendo esto en cuenta, seria comprensible

esperar correlaciones con mayor pendiente para recubrimientos ceramicos y
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cermet. Respecto a este Ultimo, los pocos datos disponibles pueden atenuar la

pendiente exhibida.
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Figura 64: correlaciones entre ensayo de indentacién interfacial y ensayo TAT, respecto a
recubrimientos ceramicos (Al203), metalicos (NiCr 80-20) y cermet (WC-12Co) [9], [51], [56], [59],
[68]..

Respecto a la correlacion entre los ensayos de corte y TAT, por falta de datos en la
literatura no fue posible realizar un desglose respecto a pardmetros como la
rugosidad, espesor o tipo de substrato, sin embargo, se consider6 el aspecto de
interés relacionado a los tipos de recubrimiento. Los resultados se presentan en la
Figura 65. Se observa una tendencia para recubrimientos metalicos, sin embargo,
el R? es tan solo de 0.22, lo cual indicaria que existe una correlacion baja entre
ambos ensayos. Respecto a los casos de recubrimientos cermet y ceramicos, es
poco légico entender una relacidon inversa entre ambos, por lo cual, puede tener
relacion con una obtencion erronea de datos durante los respectivos ensayos. Este
postulado se respalda en la Figura 66, que muestra una estimacion de los ensayos
reportados como validos en la literatura. Se conoce que en general para reportar un
ensayo, se realizan varias pruebas buscando eliminar las fallidas, pero, ademas,
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buscando disminuir la dispersién de datos experimentales [9]. Por ejemplo, para el
ensayo TAT, la literatura establece que la dispersion de los valores medidos es
alrededor de 15 % con cuatro a cinco mediciones validas [56]. Si a esto se le
agregan los ensayos fallidos de por medio, el andlisis se puede volver bastante
tortuoso, por lo que finalmente se reportan los valores mas favorables pudiendo ser
incluso valores fallidos. Un ejemplo claro de este caso ocurre en la tesis doctoral de
Mousab Hadad [9], cientifico destacado en esta area de investigacion que reporta
la totalidad de los ensayos TAT realizados con fallas cohesivas y en el pegamento

epoxi, realizando igualmente los analisis posibles.

Comentado esto, la Figura 66 muestra que el recubrimiento que mejor se comporta
con estos ensayos es el recubrimiento metélico, y, por lo tanto, es esperable
encontrar resultados méas favorables como en el caso de la Figura 65, lo que no

ocurre para recubrimientos ceramicos y cermet.

Otro factor de influencia es que la porosidad en revestimientos ceramicos en general
es mayor que en revestimientos metalicos, lo cual desestima las correlaciones.
Démarécaux et al. [52] en busca de una correlacion para ambos ensayos
mencionaron que, en particular para el analisis realizado, se encontré que la
porosidad en el revestimiento ceramico (Al2O3) era de hasta un 7% en volumen,
versus un 3% para el recubrimiento metalico (NiCr 80-20), teniendo que considerar
una correlacién para revestimientos metalicos mas que para revestimientos

ceramicos.
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Figura 65: correlacion entre ensayo de corte y TAT, para recubrimientos ceramicos, metalicos y
cermet [9], [51], [56], [59], [68].
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Figura 66: estimacién de ensayos reportados con falla adhesiva, segun literatura consultada[9],
[51], [56], [59], [68].

Con los resultados de los datos analizados, a manera de orientacion general se ha
observado que los siguientes criterios aportan para lograr una mejor correlacion, los
cuales se pueden considerar como punto de partida para futuras tomas de datos:
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1. Valores de adhesién para ensayo de traccion y de corte idealmente iguales
o menores a 70 MPa

Recubrimientos con baja porosidad (idealmente menor al 5 %).

Bajo contenido de 6xido (alrededor del 3 % o menor).

Espesores de entre 300 y 500 um aproximadamente.

o bk~ 0N

Rugosidades entre 2 y 6 um aproximadamente.

La Figura 67, Figura 70 y Figura 71 muestran una seleccién de datos recopilados
de la literatura con los mejores resultados respecto a la relacion entre los ensayos.
Se hace el alcance de que una correlacion es util para pronosticar el valor de
adhesion de un ensayo mediante la ejecucion de otro. Se observa que en general
las correlaciones no son éptimas, siendo la Figura 68 la Unica que presenta un R?
mas cercano a uno. No obstante, teniendo en consideracién la complejidad de los
ensayos y la variabilidad de las mediciones, es una buena base para entender que
bajo condiciones especificas existe la posibilidad de encontrar relaciones entre los

ensayos, y, ademas, se pueden utilizar a manera de orientacion con los cuidados

respectivos.
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Figura 69: correlacion entre ensayo de indentacion interfacial y ensayo TAT, (a) distintas
correlaciones reportadas en la literatura, (b) combinacion de las correlaciones de “a” y (c)
correlacion para recubrimientos cermet HVOF. [método de rociado, espesor um, M:

recubrimiento metalico, C: recubrimiento ceramico] [9], [52], [56], [84].
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Figura 70: correlacion entre ensayo de corte y ensayo TAT. [rociado, espesor um, recubrimiento
metélico] [51], [56], [68].
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Figura 71: correlacion entre ensayo de indentacion interfacial y ensayo de corte para
recubrimientos metalicos NiCr 80-20 VPS, para espesores de recubrimiento entre 110 y 480 um
[68].

4.10 Procedimiento para realizar ensayo TAT

El esfuerzo de adhesion a la traccion es obtenido de una prueba de traccion,
calculado mediante el cociente de la fuerza méaxima aplicada sobre el area de la
seccion transversal de la muestra. Es un método directo que involucra esfuerzo de

traccidn cuasi estatica y uniaxial en la interfaz recubrimiento substrato.

Para ello, se necesita un equipo de traccion convencional de acuerdo con la norma
ISO 7500-1, clase 1y un sistema de sujecién que garantice una carga concéntrica
de las probetas a través de la linea central sin que se produzcan momentos de
torsion o flexion. Esto se puede lograr mediante una rétula (Figura 72 a) o mediante
una suspension universal [de acuerdo con ASTM C633-13 (Figura 72 b)]. Ademas,
tanto el substrato como la contraparte se deben mecanizar, taladrar y roscar para

Su respectiva sujecion a la maquina de traccion.
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Figura 72: ejemplo de un arreglo para realizar un ensayo de adhesion a la traccion TAT a)
mediante rétula; b) mediante suspension universal de acuerdo con norma ASTM C633-13 [4], [83].

Para la determinacion de la resistencia adhesiva a la traccion en el ensayo de TAT,
se especifican probetas de 25 o 40 mm de didmetro. La Figura 73 presenta un
blogue de substrato al que se aplica el depésito en la cara frontal, y el bloque de
carga que se adhiere con adhesivo (pegamento) a la superficie plana del depdsito.
Es importante que la resistencia del adhesivo sea adecuada para el ensayo. Un
ejemplo utilizado en el documento [69] es el epoxi FM® 1000 producido por Cytec
con una resistencia de 75 MPa. En aquel caso, para una mejor adhesion del
pegamento, la superficie de la contraparte se puli6 con arena antes de pegar.
Ademas, el adhesivo se debe curar por un determinado tiempo y a una temperatura

elevada (segun indicaciones en ficha técnica), por lo que sera necesario un horno.

Para una unién cilindrica, el conjunto se insertara en un accesorio adecuado y el eje
de la muestra sera perpendicular a la cara frontal depositada. En el caso de que se

utilice metal base de baja resistencia para la prueba, las longitudes y los didmetros
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de las roscas se variaran en consecuencia y se proporcionaran con tornillos si es
necesario [83]. Para el fraguado del adhesivo, las partes del conjunto de prueba
deben estar en posicion vertical en el dispositivo de sujecion y cargadas
verticalmente. La muestra con el dispositivo de sujecion se inserta en la maquina de
ensayo de traccion y se carga en tension a una velocidad constante (en el
documento [69] se reporta una velocidad de cruceta de 0.66 mm/min) y sin
sacudidas hasta que se produce la fractura. El aumento de esfuerzo por segundo
no debe exceder (1000 + 100) N. La prueba debe realizarse a temperatura

ambiente.
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Figura 73: arreglo para realizar ensayo de adhesion a la traccion TAT [4].

El valor de adhesion reportado en general es como minimo el promedio de tres
ensayos realizados bajo las mismas condiciones [84]. Con 4 0 5 mediciones validas
la dispersién de los valores medidos reportado en la literatura es alrededor del 15
% [56]. Ademas, solo se utilizan para el célculo los resultados de aquellas muestras
gue presentan una fractura en el area de union del depdsito de pulverizacion con el

metal base o en el depodsito de pulverizacion en si (Figura 74 (c) y (d) [4]). Para
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mayor especificacion consultar directamente la norma EN 582, ASTM C 633 o0 BS
EN ISO 14916.

La Figura 74 muestra los distintos tipos de falla que se pueden generar en un ensayo
TAT y la Figura 75 muestra una ruptura comun en la cual parte del recubrimiento

queda sobre la superficie de la muestra.

——— PLUG INITIAL SET-UP
S —E=
COATING
———~SUBSTRATE
(b] g FALURE WITHIN ADHESIVE
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______________ (cohesive)
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.............. (adhesive)
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Figura 74: modos de falla en un ensayo de adhesién a la traccién [102].

(a)

(c)

Figura 75: macrografias de muestras de adhesion a la traccién que muestran fallas comunes en los
revestimientos en diferentes substratos; a) alimina sobre acero estructural, b) alimina sobre
aleacion de titanio, c) NiCr 80-20 sobre acero estructural, d) NiCr 80-20 sobre aleacion de titanio
[84].
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Con la informacion recopilada, es clara la necesidad de utilizar métodos alternativos
para medir adhesion. Como hasta el momento el ensayo TAT es el mas
comunmente utilizado, es de beneficio ahondar en la investigacion para buscar
datos comparativos con otros ensayos, y corroborar que bajo ciertas condiciones se
pueden alcanzar tendencias utilizables. La comparacion particularmente se enfoca
con el ensayo de indentacion interfacial, por su facilidad y mayor probabilidad de
realizarlo en un laboratorio de materiales. Ademas, se busca profundizar en la
investigacion de recubrimientos cermet fabricados por HVOF, cuya importancia en

la industria va en aumento, y de los cuales aun existen pocos estudios disponibles.

Para ello, se propone como obijetivo para un futuro trabajo de laboratorio estudiar el
comportamiento de recubrimientos cermet fabricados por rociado térmico del tipo

HVOF, teniendo como focos los siguientes puntos:

Realizar ensayos de adhesion para recubrimientos fabricados por HVOF

2. Utilizar recubrimientos cermet (WC-12Co, o WC-CoCir), con el objetivo de
encontrar una correlacién con el ensayo de indentacion interfacial.

3. Ahondar en el analisis estadistico de la toma de datos mediante el ensayo
TAT.

Para ello, considerar lo siguiente:

1. Verificar la porosidad de los recubrimientos. Idealmente deben ser menores
a 3 % al igual que el contenido de 6xido.

2. Considerar dos espesores de recubrimiento entre 300 y 600 pum, con una
rugosidad comun de entre 2 y 6 um, con el fin de estudiar como varian los
resultados en funcion del espesor.

3. Considerar 2 tipos de substratos de interés. Se recomienda ASTM A572 G50
y un SAE 1045. Idealmente el CET del revestimiento debe ser menor que
el CET del substrato, con el objetivo de generar esfuerzos de compresion

que favorezcan la adhesion.

Teniendo en cuenta lo descrito, se propone la Tabla 5 como guia para llevar a cabo

la realizacion de experimentos.
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Tabla 5: combinaciones para realizar el trabajo de laboratorio

Nomenclatura | Substrato Recubrimiento | Rugosidad pm | Espesor um
WCCo0-300-57 | ASTM A572 | WC-12Co 4.5 300
WCCo-500-57 | ©°0 500
WCCoCr-300- WC-CoCr 300
57

WCCoCr-500- 500
57

WCCo0-300-45 | SAE 1045 WC-12Co 300
WCCo0-500-45 500
WCCoCr-300- WC-CoCr 300
45

WCCoCr-500- 500
45

4.11 Procedimiento para realizar ensayo Il

La decision de privilegiar el ensayo de indentacién por sobre el ensayo de corte,
radica en su facilidad y mayor probabilidad de realizarlo en un laboratorio de
materiales y porque ha recibido un mayor desarrollo en particular por su
interpretacion en términos de la tenacidad aparente de la interfaz [53], la cual se
puede relacionar de manera indirecta con la adhesion. Se ha encontrado, ademas,
una buena concordancia (desviacion maxima: 8%) con las simulaciones de
elementos finitos [56] y se comprobd que ademas permite investigar los esfuerzos

residuales en la interfaz.

Para poder realizar este ensayo, es necesario obtener los valores de la ecuacion
(1) y (2). El médulo E se obtiene de la literatura o mediante un ensayo de traccién
(segun ISO 6892), mientras que la dureza H (del substrato y del recubrimiento) se
puede medir directamente con un indentador Vickers. Sin embargo, los valores de
importancia son el “punto critico” (P., a.), donde, P, es la carga minima a la cual se

produce una fisura en la interfaz, y a. es la longitud de esta fisura. La razén por la
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gue los autores eligen el punto critico para el modelo analitico de la ecuacion (1),
encuentra su justificacion en la siguiente idea. Cuando se forma una grieta, su
propagacion se ve favorecida por la deflexién del revestimiento debido a la accién
del penetrador, que desempefa el papel de una cufia insertada en la interfaz entre
el revestimiento y el substrato. En apoyo de este enfoque, la propagacion dependera
del espesor del recubrimiento, ya que un recubrimiento mas grueso resistira la
deflexion mucho mejor que uno més delgado. Como consecuencia, la pendiente de
la linea de fisura se verd afectada por el comportamiento elastico del revestimiento.
El Gnico punto de la linea de fisuracion, que no esta relacionado con este fendbmeno,
es el punto de inicio de fisura (P., a.). Ademas, como se analiz6 en la seccién 4.4,
este punto critico es Unico para un sistema recubrimiento substrato, cuando se

aplica un tratamiento de recocido adecuado a recubrimientos de diferente espesor.

Ahora bien, en la practica es muy dificil encontrar la carga exacta a la cual se genera
la primera fisura en la interfaz. Para solucionar esta dificultad, se grafica la carga
aplicada versus la mitad de la huella impresa por el indentador o la longitud de la
fisura si es que ya se origind. Al realizarlo en coordenadas bilogaritmicas, ambas
relaciones son lineales, lo que permite encontrar el punto critico mediante el uso de

una regresion lineal.

1. logaritmo de la mitad de la diagonal de la impresion Vickers (di/2)

2. logaritmo de la grieta de interfaz (a )

A
2

Curva de fisura

.
7 Curva de dureza aparente
4
.
L
.
L’
.
.
.
P
.
’
.

L ol Sin grieta — Grieta interfacial —
I)
A4

v

Logaritmo de la carga aplicada (P)

Figura 76: presentacién bilogaritmica de la longitud de la carga aplicada vs largo de la grieta
generada/mitad de la huella de la indentacion Vickers. 1) curva de dureza aparente, que es una
extrapolacién de curva cuando aldn no se genera una grieta; 2) curva de carga aplicada vs tamafio
de grieta generada [9].
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Luego, la metodologia para realizar el ensayo implica lo siguiente [9], [53], [60], [65],

[67].

1.

La produccién de una seccion transversal de la muestra recubierta. Para ello,
se recomienda pulir con papel SiC de grado 80 a 1200, seguido de un pulido
final con diamante hasta 3 o 1 ym. En otros casos solo han utilizado discos
de pulido de diamante y pafios de pulido con una suspension de diamante
(tamafios de particula: 9, 6, 3y 1 uym) [67].

Realizar los ensayos de indentacion Vickers bajo diferentes cargas aplicadas
(2 indentaciones a cargas pequefias que no generen grietas, y 2 a cargas
elevadas que si generen). Se debe tener el cuidado de que la diagonal de la
indentacion debe coincidir con la interfaz recubrimiento/substrato. Para cada
carga, es recomendable repetir al menos cinco indentaciones [84]. Como
ejemplo, para recubrimientos cermet WC-12Co sobre substrato 316L, se
utilizaron cargas de indentacion establecidas en 2.94, 9.80, 29.42, 294.21,
490.35y 980.70 N con un tiempo de permanencia de 60 s [67]. Ademas, las
cargas se deben aplicar con un minimo de 50 ym de distancia, para que las
deformaciones plasticas localizadas de una indentacién, no perjudiquen las
demas.

Para cada prueba de indentacion, es necesario medir tanto el valor de la
mitad de la diagonal de la indentacion (%) como la longitud de la grieta (a), en

la interfaz, con la ayuda de un microscopio éptico.
Trazando estos datos en funcién de la carga aplicada en una escala
logaritmica, como se representa esquematicamente en la Figura 76; la

e d H . 4 n L1}
relacion entre > Y P es lineal y se denomina linea de "dureza aparente". La

relacion entre ay P igualmente es lineal, pero de denomina curva de fisura.

Aplicando el método de regresion lineal a los puntos experimentales de
. ., , d .
fisuracion (a, P) asi como a los puntos de dureza aparente (E’ P), es posible

determinar las coordenadas del punto critico (P.,a.), el que luego se
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introduce en la ecuacion (1) para calcular la tenacidad aparente de la interfaz
K.q.

La rugosidad de la interfaz se puede analizar mediante imagenes transversales.
Para este propoésito, en el documento [67] se registraron una serie de micrografias
de luz con una magnificacion de 91000X a lo largo de la interfaz recubrimiento-
substrato (o superficie del substrato para una referencia sin recubrimiento) usando
el microscopio 6ptico BX51M (Olympus, Japdn). La composicion de la imagen se
proceso con el software Leica Map 8 utilizando el modulo de analisis de contorno
(Leica microsystems). Las discontinuidades en el perfil de la interfaz, es decir, la
linea interfacial, se construyé mediante operaciones morfologicas. Luego, se extrajo
el perfil de rugosidad interfacial de la interfaz revestimiento-substrato y se determina
el parametro de amplitud R, segun DIN EN ISO 4287. Para mayor especificacion,
consultar directamente la norma BS 1SO 19207: 2016.

La Figura 77 muestra un ejemplo real de la observacion de una grieta producto de

la aplicacion del ensayo de indentacion interfacial.

Steel substrate

Interfacial cracks

. b .-

Figura 77: micrografia de la indentacion interfacial utilizando un microindentador que muestra las
grietas en la interfaz, para recubrimiento NiCr 80-20 sobre substrato de acero St 52-3 [84].
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Hasta el momento, se ha corroborado la viabilidad de realizar el ensayo de
indentacion interfacial como alternativa al ensayo TAT. El objetivo entonces se
enfoca en la investigacion que permita correlacionar ambos ensayos y su viabilidad
en recubrimientos cermet fabricados por HVOF. En una primera instancia es
importante verificar si es posible relacionar las mediciones realizadas con reportes
ya emitidos por medio del ensayo TAT bajo circunstancias similares, con la finalidad
de transmitir confianza a la industria en la transferencia de un método de adhesion
a otro. Para ello, se propone como objetivo para un futuro trabajo de laboratorio en

colaboracién con la seccion 4.10 abordar los siguientes puntos:

1. Realizar ensayos de adhesion para recubrimientos fabricados por HVOF

2. Utilizar recubrimientos cermet (WC-12Co, o WC-CoCr), con el objetivo de
encontrar una correlacion con el ensayo TAT.

3. Ahondar en el analisis estadistico de la toma de datos mediante el ensayo de
indentacién, del cual existe muy poca informacion reportada. Un enfoque de
interés sera determinar el niumero de indentaciones con las cuales la
dispersion de datos es inferior al 15 % para reportar un resultado, y en base
a ello hacer una comparacion con la informaciéon entregada respecto al
ensayo TAT.

4. Verificar si en términos de costo, tiempo, dificultad y reporte de resultados,
es conveniente reemplazar el ensayo TAT por el ensayo de indentacion

interfacial.
Para ello, considerar lo siguiente:

1. Realizar andlisis de secciones transversales. Verificar la porosidad de los
recubrimientos (Idealmente deben ser menores a 3%). De igual manera,
verificar el contenido de 6xido (idealmente menor al 3%).

2. Considerar dos espesores de recubrimiento entre 300 y 600 um, con una
rugosidad comun entre 2y 6 um.

3. Considerar 2 tipos de substratos de interés. Se recomienda ASTM A572 G50
y un SAE 1045. Idealmente el CTE del revestimiento debe ser menor que
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el CTE del substrato, con el objetivo de generar esfuerzos de compresion

que favorezcan la adhesion.

La combinacién de experimentos se propone la Tabla 5.

4.12 Comparacion cualitativa de los tres ensayos estudiados

Es importante tener en cuenta que, dependiendo de la prueba utilizada para evaluar
la adhesidn, diferentes volumenes de recubrimiento pueden participar en el proceso
de delaminacion. En este sentido, es fundamental comprender que en esencia cada
ensayo recopila informacion diferente (la tenacidad de la interfaz, la resistencia al
corte y la resistencia a la traccion) y, por lo tanto, es relevante conocer que
informacion es de mayor interés para una aplicacion determinada. No obstante, los
tres ensayos de adhesion dan resultados utilizables y trabajan sobre un mismo
sistema, por lo que bajo condiciones ideales es esperable encontrar evoluciones

similares.

Para la prueba de adhesion a la traccion TAT, las probetas son costosas y dificiles
de realizar debido a la necesidad de mecanizado, taladrado, roscado y alineacion
adecuada. La preparacién también requiere un tiempo considerable para pegar y
curar que dependera del adhesivo utilizado, pero que en general es igual o superior
a una hora, sumado a la necesidad de un horno para realizar el curado. Por otro
lado, en el ensayo TAT se ha indicado que los modos de ruptura pueden ser
diferentes y no representar la adhesién del revestimiento al substrato y, ademas, no
se puede relacionar con propiedades mecanicas de la fractura como la tenacidad,
ya que la propagacion de la grieta es espontanea y depende del tamafio critico del
defecto en la interfaz. Sin embargo, una ventaja considerable es que la prueba se
realiza en un equipo de prueba de traccion estandar disponible con frecuencia en

los laboratorios de materiales.

Respecto al ensayo de indentacion interfacial, se deben tener en cuenta varias

restricciones para obtener resultados confiables. Con respecto al analisis de
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imagenes, es dificil de lograr en la practica una determinacion precisa de la longitud
de la grieta. La presencia de impurezas o residuos (por ejemplo, particulas
abrasivas), asi como la propia rugosidad de la interfaz pueden dificultar la
observacion oOptica de grietas en la interfaz. Ademas, existe un gran riesgo de que
las grietas atraviesen parcialmente el revestimiento o subareas del revestimiento,
en lugar de propagarse en la interfaz, lo que impide una medicion precisa. En este
contexto, la evidencia de formacion de grietas en la interfaz sobre todo para
recubrimientos cermet (con gran nivel de entrelazamiento mecénico) debe
evaluarse mediante mediciones Opticas de alta resolucion. El procedimiento se
vuelve aun mas tedioso considerando el nimero de cargas de indentacién para
reportar un resultado. Respecto a las probetas, estas son muy faciles de obtener.
Se espera que, si se hace con cuidado, la preparacibn no modificara
sustancialmente el estado de esfuerzo residual en la profundidad del material. No
obstante, a pesar de las dificultades expresadas, esta prueba es versatil pues se
puede realizar en una maquina simple de micro y/o macro dureza usando un
indentador Vickers. Ademas, al ser sensible a los esfuerzos residuales en la interfaz,
da la posibilidad de poder medirlas, aportando asi informacién relevante para la
adhesion de recubrimientos. Esto sigue siendo imposible de cuantificar a partir de

los ensayos de adhesién por TAT y de corte.

El cuanto, al ensayo de corte, este permite determinar la resistencia al cizallamiento
del recubrimiento que no representa la adhesion de este, sino mas bien su cohesion,
no obstante, se asimila mejor a la realidad de las solicitaciones generalmente
impuestas en una aplicacién real, pues los esfuerzos en general siempre presentan
una componente tangencial. Este ensayo es facil y rapido de realizar, ya que
requiere poca preparacion. Las probetas son de forma simple y se pueden preparar
al por mayor, sin embargo, se necesita un mecanizado muy preciso. Posteriormente,
la prueba es muy sencilla y rapida de llevar a cabo. Algunas solicitudes del ensayo
tienen relacion con la necesidad de un equipo especial para realizarlo, el cual se

debe adquirir o construir especificamente para este fin y la alineacion y fijacion de
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las probetas, pues representa un desafio aplicar en ensayo en espesores pequefios

(menor a 150 pm).

Lo expresado hasta el momento, se resume en la Tabla 6, donde se especifica

informacion de importancia para tener en cuenta respecto a los tres ensayos

comentados.

Tabla 6: resumen comparativo de interés para los ensayos de corte, indentacion interfacial () y de
adhesion a la traccion (TAT).

Ensayo

Corte

TAT

Equipo
necesario

Maquina para
ensayo de corte

Maquina para
ensayo de
traccion

Dispositivo para
realizar micro
dureza Vickers y
microscopio
Optico

N° de muestras
sugeridas

5 muestras

5 muestras mas 5
contrapartes

1 seccién
transversal para
realizar 4-6

indentaciones (4-5

cargas c/u)

Preparacion

Mecanizado,
taladrado

Mecanizado,
taladrado,
roscado,
Pegado,
alineacion,
curado.

Corte de
muestra y
pulido

Tiempo

Rapido

Muy lento
>>1 [hr]

Lento

Costo

Medio

Alto

Bajo

Dificultad de
interés

Generar el
esfuerzo de
corte valido.

Alineacion,
efectividad del
adhesivo, etc.

Identificacion
de la grieta
generada por
el indentador

Con los resultados obtenidos de los tres ensayos de adhesion, y aunque se

evidenciaron en muchos casos resultados similares 0 comparables, todavia es

complejo definir la adhesion como una propiedad intrinseca del sistema substrato

recubrimiento y caracterizarla por un ensayo en particular.
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CAPITULO 5 CONCLUSIONES

Respecto a la investigacion realizada en base a los objetivos propuestos, destacan

los siguientes puntos:

1)

2)

3)

4)

Entre los variados ensayos de adhesion existentes, se comprueba que los
ensayos de corte e indentacién interfacial resultan ser una alternativa viable
a aplicar para reemplazar el ensayo TAT y particularmente se observo que el
ensayo de indentacion es aplicable en recubrimientos cermet HVOF.

La rugosidad interfacial de un determinado sistema substrato recubrimiento
demostrd no ser determinante en los valores de adhesién informados por los
tres ensayos, teniendo en cuenta la salvedad de que su aumento favorece la
adhesion siempre que no sea excesivo, y que tiene una relacion mas directa
con el ensayo de indentacion interfacial.

El espesor del recubrimiento resulta ser un requisito de aplicacién en los tres
ensayos evaluados para generar mayor probabilidad de una data valida. Para
el ensayo de corte debe ser mayor a unos 150 um, sin embargo, los datos
indicaron un buen comportamiento para un espesor de 480 um. Para el
ensayo de indentacion interfacial en general debe ser al menos tres veces la
mitad de la diagonal de la indentacion y para el ensayo TAT debe ser lo
suficientemente grande con tal de evitar la penetracion del adhesivo hasta el
substrato (generalmente mayor a 300 pm). Respecto a la adhesién, se
observd que el espesor en si (sin esfuerzos residuales) no influye en el
ensayo de indentacion interfacial, lo cual es distinto para los ensayos TAT y
de corte, donde la transmision del esfuerzo aplicado hacia la interfaz, se
relaciona con la cohesion del recubrimiento y el espesor de este.

Los esfuerzos residuales en general resultan ser mas influyentes en la
adhesion respecto a la rugosidad del substrato y el espesor del
recubrimiento. Esfuerzos de compresion la favorecen y esfuerzos de traccion
la disminuyen. Se encontré que un coeficiente de expansion térmica del

substrato mayor al del recubrimiento favorecen los esfuerzos de compresion.
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5)

Se pudo distinguir que para el ensayo de indentacion interfacial, el esfuerzo
residual de relevancia corresponde a la diferencia existente en la interfaz
(entre el recubrimiento y el substrato) demostrando que este ensayo incluso
puede medirlo, mientras que para los ensayos TAT y de corte, el esfuerzo
residual de importancia corresponde al gradiente que existe a través del
recubrimiento, sin embargo, estos ensayos no pueden cuantificarlo.

En cuanto a la correlacién de los tres ensayos evaluados, se observo que en
general bajas porosidades y contenido de 6xido en el recubrimiento, sumado
a valores de adhesién no elevados (menores a 70 MPa) contribuyen a
mejorar las correlaciones. Segun los datos de la literatura consultada, se
constaté que bajo condiciones particulares existen relaciones entre los tres
ensayos evaluados, sin embargo, sus correlaciones aun no son éptimas a
nivel estadistico, aunque pueden servir a manera de orientacion y como base
para futuras contribuciones.

Las comparaciones cualitativas indican que el ensayo de corte es rapido,
posee un costo econdomico “medio” y es dificil su aplicacion a recubrimientos
finos. El ensayo TAT es muy lento, con costo econdémico “alto” y sus
dificultades principales tienen relacion con el uso del adhesivo y con su
efectividad. Por su parte, el ensayo de indentacién interfacial se caracteriza
por ser lento, de costo econémico bajo, realizaciéon simple, pero compleja
determinacién del tamafio de la grieta generada.

Se propone un trabajo de laboratorio basado en el ensayo de TAT por ser el
ensayo de referencia a mejorar, e indentacion interfacial por su viabilidad de
aplicacion. Se enfoca la busqueda de data en cuanto a recubrimientos cermet
HVOF respecto a las desviaciones estandar en cuanto a la toma de datos en
ambos ensayos, una mejor comprension de la influencia de espesores entre
200 y 600 um y consideraciones en base a dificultad de realizacién versus el

resultado obtenido.
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CAPITULO 7 ANEXOS

7.1 Influencia de un tratamiento térmico de recocido sobre los esfuerzos

residuales y sobre la adhesién de un par recubrimiento substrato.

Los tratamientos térmicos de recocido son utilizados para disminuir los esfuerzos
residuales acumuladas en un par recubrimiento substrato. Generalmente estos se
realizan a temperaturas entre 600 y 800 °C, durante periodos de tiempo de 1 0 2
horas [9].

Se han evidenciado casos en donde un recocido sobre 800 °C durante unos 75
minutos ha logrado 6rdenes de reduccién de los esfuerzos residuales entre el 20 y
el 65 % aproximadamente [103], [104].

Es importante comprender que un tratamiento térmico de alivio de esfuerzos
(recocido) disminuye los esfuerzos de compresion o traccion, tanto en el
recubrimiento como también en la interfaz. Las implicancias de este resultado llevan
a tener en cuenta que no siempre un recocido sera beneficioso. Hadad [9] informa
gue un alivio en los esfuerzos de compresion disminuye la adhesion en un rango
del 30 al 60 %.

La Figura 78 muestra un importante alivio de esfuerzos residuales para
recubrimientos de 100 y 300 um. Para el caso de 300 um, el alivio de esfuerzos se
encuentra en el rango del 30 al 40 %, mientras que, para un espesor de 100 um, se
puede distinguir entre rugosidades de 3 y 6 um. Para el primer caso se logra un
alivio sobre el 60 %, mientras que para una rugosidad de 6 um, la disminucion solo
alcanza una magnitud de 22 % aproximadamente. Esto se explica mediante el alto
factor de enclavamiento mecanico, el cual aumenta con la rugosidad, y que en este
caso ayudo a retener mas esfuerzos residuales [9]. Este fendmeno es el mismo
mencionado en la seccion 4.7 para la explicacion de un posible aumento en los

esfuerzos residuales a medida que incrementa la rugosidad interfacial.
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Figura 78: influencia del recocido para un para un conjunto recubrimiento substrato. Los esfuerzos

residuales fueron obtenidos mediante el método de curvatura, sobre recubrimientos metalicos (NiCr

80-20) fabricados mediante rociado térmico del tipo VPS. El tratamiento de recocido fue realizado a
800 °C durante aproximadamente una hora [9].

Mediante un tratamiento de recocido, se puede incluso pasar de un estado de
compresion a un estado de traccion. Esto puede ser explicado por una posible
transformaciéon de fase gracias a la temperatura que provee el recocido,
conduciendo en primer lugar un alivio de esfuerzos residuales de compresion y
posterior conversion parcial a un estado de traccién [9]. Otro factor que puede influir
radica en el alivio del esfuerzo elastico, generado por el movimiento propio de la
torcha, debido a que dicho esfuerzo elastico puede disminuir el efecto de los
esfuerzos de traccidén que estuviesen presentes, mezclandolos con esfuerzos de
compresién. Sin embargo, esta conversion generalmente es observada localmente,

y no representa un estrés dominante en el recubrimiento [9].

La Figura 79 muestra el efecto del recocido sobre recubrimientos metalicos NiCr 80-
20 depositados mediante rociado térmico del tipo VPS. Se pude notar un importante
alivio de los esfuerzos residuales, en particular para las 3 ultimas combinaciones,
en donde incluso se observa un cambio de esfuerzos de compresion hacia

esfuerzos de traccién, lo cual se apunta con lo discutido en el parrafo anterior.
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Figura 79: alivio de esfuerzos para recubrimientos metalicos (NiCr 80-20) sobre substratos de
acero inoxidable AISI 304, fabricados por rociado térmico del tipo VPS. Los esfuerzos residuales
fueron obtenidos mediante el ensayo de indentacion interfacial. El tratamiento térmico de recocido
fue realizado a 800 °C [9].

Ahora bien, respecto al andlisis de la influencia de los esfuerzos residuales en la
adhesion, siempre se debera tener en cuenta el objetivo que permita disminuir las
gue sean dafiinas, y aumentar las que prolonguen la vida util del sistema substrato

revestimiento.

Después del recocido, Weyant [105] observé una disminucién de la intensidad del
esfuerzo residual en los recubrimientos de barrera térmica y una reducciéon de la
brecha de esfuerzo residual entre el substrato y el recubrimiento. Sin embargo,
como revisaron Hurrel et al. [106], existen otros efectos que pueden modificar el
estado de esfuerzos residuales presentes en un par recubrimiento substrato. Al

menos dos mecanismos de alivio del estrés son importantes:

1. La “plasticidad” causada por la reduccion del esfuerzo de fluencia al estar
expuesto a temperaturas elevadas, lo cual ocurre esencialmente de manera
instantanea a medida que se presenta un aumento de ésta.

2. Mecanismos de fluencia lenta (creep) originado durante un periodo de tiempo

mas largo [94].

155



Con la informacion sefialada hasta el momento, en general conviene contar con
esfuerzos residuales de compresion, pues ayudan a la cohesion del recubrimiento
y a su adhesién al substrato, por lo que, en tal escenario, si se cuenta con una
muestra que posee esfuerzos de compresion pareciere no ser recomendable
realizar un alivio de esfuerzos. A pesar de aquello, la realidad es que un tratamiento
de recocido podria conducir a una mejora considerable de la adhesion del
recubrimiento, lo cual tiene su explicacidbn en un mecanismo muy interesante de
interdifusion (se aborda con més detalle en péarrafos posteriores) generado en la
interfaz gracias a las temperaturas mantenidas que brinda el proceso, lo cual ayuda
a mudar (al menos en parte) de una union mecéanica a una union metalargica entre
el recubrimiento y el substrato. Lesage [103] encontrd un tratamiento de recocido a
600 °C que provoca este efecto en recubrimientos de NiCr sobre substratos de
acero. Como se acaba de mencionar, la razén se atribuye a la interdifusion

generada en este caso entre el hierro, el niquel y el cromo.

La Figura 80 aborda un recubrimiento metalico de NiCr 80-20, depositado por
rociado térmico del tipo VPS y observado con un microscopio electrénico de barrido
de alta resolucion. Las micrografias de la derecha b) y d), muestran la visualizacion
de una muestra en estado de recocido, comparado a los respectivos aumentos de
las muestras en estado original de laizquierda. En la Figura 81 se observd la interfaz
recubrimiento substrato. Los puntos oscuros numerados en amarillo fueron
investigados utilizando espectroscopia de Rayos X por energia dispersiva (Energy-
Dispersive X-Ray Spectroscopy, EDS) y los resultados semicuantitativos revelaron
una presencia de carbono en porcentaje atobmico de 18, 30 y 24 % respectivamente
para los puntos 1, 2 y 3.
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Figura 80: micrografias obtenidas mediante imagenes de electrones retrodispersados, sobre la

seccion transversal de recubrimientos metalicos de NiCr sobre substrato de acero al carbono

fabricados mediante rociado térmico del tipo VPS. a) y ¢) muestras normales; b) y d) muestras
recocidas [9].
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Figura 81: micrografia de recubrimientos Nicr sobre substrato de acero al carbono fabricados
mediante rociado térmico VPS y obtenida mediante electrones retro dispersados de un microscopio
electrénico de barrido de alta resolucion Hitachi 4800 equipado con espectroscopica de rayos x por

energia dispersiva [9].

Al estudiar la interfaz en funcién de los elementos principales, la Figura 82 exhibe
que en las muestras recocidas existe una acumulacion de Fe, lo cual puede ser
atribuido a una difusién en la interfaz (Fe proveniente del substrato). También fue
observada segregaciéon de Cr en las muestras recocidas principalmente localizada
entre las interfaces de los splats. Este enriquecimiento de Cr entre las interfaces de
los splats, puede ser atribuido a una alta afinidad quimica del Cr hacia el C, el cual
esta presente en el ambiente atmosférico y en el substrato. A. Hanusovszky et al.
[107] mencionan que esta segregacion es tal vez aumentada por la insolubilidad del
Ni en carburos de cromo.
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Figura 82: mapeo utilizando sonda de electrones con micro analisis (Electron Probe Micro
Analyser; EMPA) de Fe, Niy Cr en la interfaz recubrimiento substrato, para recubrimientos NiCr
sobre substrato de acero al carbono mediante VPS; Zonas de color rojo = alta concentracion en

el elemento, negro = baja concentracion en el elemento. a) muestras normales, b) muestras
recocidas [9].
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De acuerdo con el analisis, se informo [9] que se generd gran cantidad de carburos
de cromo durante el recocido a 800 °C. Esto causa que a medida que aumentan las
interfaces de splats, disminuye la razén Cr/Ni y aumentan los carburos de cromo.
Lo anterior explica variaciones en la dureza del recubrimiento. La mayoria de los

carburos de cromo se forman rapidamente entre los 300 y 600 °C.

Respecto a la adhesion, se informa [9] que un alivio en los esfuerzos de compresion
disminuye la adhesion en un rango del 30 al 60 %. Esto se explica porque un estado
de compresion se opone a la formacién y propagacién de grietas en la interfaz. Por
lo tanto, altos esfuerzos de compresion en el sistema ayudan a aumentar la
adhesion. La Figura 83 muestra un ejemplo de ello para esfuerzos residuales de
compresion. Se observa que un recocido en este caso es perjudicial, pues va en

detrimento de la tenacidad interfacial.

allul
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Figura 83: tenacidad interfacial de recubrimiento Nicr 80-20 fabricado mediante rociado térmico
VPS, para muestras normales y recocidas [9].

Es importante recordar que el ensayo de indentacion es mas sensible a los

esfuerzos residuales en la interfaz. Por lo tanto, cuando los esfuerzos residuales
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son medidas en la interfaz, la tenacidad interfacial disminuye con la disminucién de
los esfuerzos residuales de compresion, pero si son medidas con el método de

curvatura en el recubrimiento, entonces el comportamiento puede ser méas diverso.

La Figura 84 muestra una comparacion de la tenacidad interfacial para muestras en
condicion original y recocida. En dicha figura se pueden distinguir dos

comportamientos:

I.  Para recubrimientos de 100 um, el recocido condujo a un aumento de la
tenacidad interfacial.
i. De manerainversa, para recubrimientos de 300 um, el recocido provoco una

disminucion de la tenacidad interfacial.

Cada comportamiento puede ser explicado por tres diferentes parametros que

juegan un rol fundamental en la influencia de la tenacidad interfacial:

1. Efecto del gradiente composicional: luego del recocido, puede ocurrir una
formacion de diferentes fases. Una causa de esto es la difusion del Fe a
través de la interfaz hacia el recubrimiento, a lo que se afiade, la segregacion
de Cr producida en este ultimo, localizada entre las interfaces de los splats.
Consecuentemente, esto puede conducir a un importante cambio en el
comportamiento de la interfaz cuando es sometida a una indentaciéon. El
efecto del gradiente composicional generado en el espesor del recubrimiento
sobre los esfuerzos residuales ha sido estudiado por Zhang [71], y él mostro
(Figura 85) que los esfuerzos radiales de compresion desarrollados en la
interfaz cambian a traccion cuando se incrementa el espesor del
recubrimiento, lo que concuerda con la disminucion de la tenacidad interfacial
de la Figura 84 para espesores de 300 pm.

2. El gradiente de esfuerzos residuales en el recubrimiento: los esfuerzos
residuales se comportan de diferentes formas en la superficie y en la interfaz.
Dependiendo del espesor del recubrimiento, uno y otro comportamiento
podria ser dominante. Para comprender mejor este enunciado, la Figura 86
ilustra una caida en el nivel de adhesion de un recubrimiento, a medida que

aumenta el espesor. Se puede observar un incremento en la fuerza de unién,
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respectivamente. En el estudio experimental de Hadad [9] se encontré que la

tenacidad interfacial disminuyé con el aumento del espesor del recubrimiento
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para un estado 4c;’, < Ac...’. Sin embargo, Hadad [9] menciona que este
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parametro podria no ser la causa predominante en la tenacidad interfacial.
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Figura 84: tenacidad interfacial para recubrimientos metalicos de NiCr 80-20 fabricados mediante

rociado térmico del tipo VPS, para muestras normales y recocidas [9].
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Figura 85: efecto del espesor de recubrimiento sobre los esfuerzos residuales en la interfaz
recubrimiento substrato: a) esfuerzos radiales, b) esfuerzos de corte, c) esfuerzos axiales [71].
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Figura 86: parametros de esfuerzos residuales para recubrimientos fabricados mediante rociado
térmico [92].

La contribucién de cada parametro mencionado en los parrafos anteriores sobre la
tenacidad interfacial se menciona que podria ser apenas cuantificada. Se agrega
gue se puede encontrar una relacion entre ellos, sin embargo, necesita aln mas
investigacion [9]. Esta afirmacion respalda la complejidad de estudiar estos

sistemas.

Respecto a los efectos mencionados de la interdifusion a través de la interfaz,
Lesage et al. [103] al analizar la comparacion de muestras recocidas y no recocidas
(utilizando energia de dispersion de rayos x) confirma en la Figura 87, que la

interdifusién toma lugar durante el recocido, mostrando una diferencia en los perfiles
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de composicion de los elementos Fe, Cr y Ni para las muestras originales versus
las recocidas. Se puede notar un incremento de 2 a 4 um para muestras recocidas
respecto a la zona de transicion de los perfiles de composicion en ambos lados de

la interfaz.

Chromium

wcah l1rg

b

(b)

Figura 87: andlisis mediante energia de dispersion de Rayos X para muestras a) originales y b)
recocidas [103].

Otro andlisis realizado por Khan et al. [54] reporta en la Figura 88 un aumento en la
adhesién medida a través de la tenacidad interfacial, cuando se incrementa la
temperatura del tratamiento térmico de recocido. Una de las conclusiones de Khan
fue que el ensayo de indentacién interfacial parece ser mas sensible al estado de
esfuerzos residuales comparado con el método TAT, tal como ya se ha mencionado
anteriormente. Sin embargo, el recocido no mejora la adhesion en todas las
situaciones y, por lo tanto, predecir su efecto puede a veces ser complejo. Un
ejemplo de esto, lo report6 Laribi et al. [104] quienes reportaron una disminucién de
la adhesion luego de un tratamiento térmico de recocido realizado en recubrimientos
de Mo sobre substrato de acero 35CrMo,. En tal caso, se atribuy6 esta disminucién

a la formacion de una fase fragil e(Fe,Mo,) en la interfaz, como resultado de la

difusion quimica facilitando de esta manera la decohesion del recubrimiento.
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Figura 88: efecto del tratamiento térmico sobre la tenacidad interfacial en la interfaz recubrimiento
substrato [54].

Ademas, Chicot et al. [90] y Khan et al. [54], encontraron que un tratamiento de
recocido a 600 °C para un recubrimiento de NiCr, conduce a una mejora
considerable de la adhesion del recubrimiento, lo que se atribuyé a la mejora de la
union metalurgica observada. Godoy et al. [108] estudiaron recubrimientos de
NIiCrAl sobre distintos substratos y demostré que el recocido puede mejorar la
adhesién de un sistema donde a, < a,. El observé que un recubrimiento mas grueso
presenta una fuerza de adhesion mas baja al menos medido mediante el ensayo
TAT, lo que concuerda con la Figura 27, sin embargo, en dicho estudio no se informé

el mecanismo de falla observado para validar la afirmacion.
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