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RESUMEN

La aplicacion de recubrimientos ceramicos del tipo nitruros, carburos o diamante, sobre sustratos de acero
aporta diversas bondades triboldgicas. Sin embargo elevados gradientes de dureza y problemas de adhesidn
con el sustrato pueden perjudicar el desempefio de estos recubrimientos frente a la Fatiga de Contacto por
Rodadura (FCR). Numerosos estudios realizados sobre aceros que mantienen la dureza a elevadas temperatu-
ras, recubiertos con films ceramicos, se han enfocado en esta cuestion. En el presente trabajo se estudia el uso
de un acero de bajo costo, como el SAE 1050, con un tratamiento superficial combinado, consistente en un
recubrimiento de TiN por Deposicion Fisica de Vapor (PVD), y un temple superficial posterior por induccién
que proporcione al sustrato la resistencia sub-superficial necesaria para soportar las tensiones del macro-
contacto. La secuencia de tratamientos propuesta, a diferencia de la usualmente empleada (temple+PVD),
pretende mantener la dureza de temple del sustrato, aunque resulten inciertas las consecuencias sobre el recu-
brimiento. Los ensayos para evaluar la resistencia a la FCR se realizaron con una maquina tipo arandela pla-
na, en la cual una probeta en forma de disco gira sobre un conjunto de bolillas correspondientes a un roda-
miento de empuje axial, bajo la accion de una carga normal. Los resultados fueron analizados de manera es-
tadistica y el dafio resultante fue observado con microscopio éptico y microscopio electronico de barrido
(SEM), en complemento con mapeos de espectrometria de dispersidon de energia de rayos X (EDS). En el
caso estudiado, el tratamiento realizado permitié obtener algunas de las ventajas tipicas de los recubrimientos,
sobre todo aquellas relacionadas con la friccion y el desgaste adhesivo y abrasivo, sin una drastica modifica-
cion en la vida a la FCR, en sustratos de aceros de construccion. También se realizaron ensayos de Difraccion
de rayos X (DRX) para evaluar la modificacion del recubrimiento como consecuencia del temple superficial.
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ABSTRACT

The use of ceramic coatings of the nitride, carbide, or diamond type on steel substrates promotes the im-
provement of tribology properties. Nevertheless, high hardness gradients and adhesion problems may deterio-
rate the performance of these coatings when subjected to Rolling Contact Fatigue (RCF). Some studies on
steels with ceramic coatings were carried out on steels that sustain hardness at elevated temperature. In the
present study, a low cost steel, SAE 1050 was used with a combined surface treatment consisting of a TiN
Physical Vapor Deposited (PVD) coating plus a subsequent induction hardening, in order to give the coating
high substrate hardness, necessary to withstand the contact stresses. The proposed treatment sequence (dif-
ferent to that usually employed as quenching + PVD), was intended to sustain the high hardness of the
quenched steel, even though the consequences on the previous PVD coating are unknown. The tests to evalu-
ate RCF were carried out with a washer type fatigue tester in which a disc sample is rotated under load
against a thrust bearing acting as a counterpart. All the system is lubricated by immersion in ISO VG 100
industrial oil. The RCF life values for the individual tests were statistically analyzed and the wear tracks were
studied by optical and scanning electron microscopy. Also mappings by X-ray dispersive spectroscopy (EDS)
were carried out. The proposed sequence for the surface treatment allowed to obtain some of the typical im-
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provements for coatings as for example those related to low friction, adhesion and abrasion resistance, with-
out impairing the RCF resistance. These benefits are possible even tough plain medium carbon steel was used.
X ray diffraction analyses were also carried out in order to evaluate the coating degradation after quenching.

Keywords: Wear, RCF, steel, coating, TiN.

1. INTRODUCCION

El desgaste es reconocido como uno de los mas importantes procesos de deterioro en elementos mecénicos
[1]. Si bien el desgaste no es una falla catastrdfica, se trata de un proceso de deterioro que reduce gradual-
mente la eficiencia y, finalmente, conduce a la salida de servicio de la maquinaria. El importante crecimiento
de la tribologia en las Ultimas décadas se debe, por un lado, al desarrollo de otras ciencias paralelas, como la
de los materiales, lo cual ha permitido un control eficaz de las fallas de tipo catastrdfico y, por otro lado, a la
necesidad de hacer un uso racional de los recursos naturales y eficiente de los elementos de maquina. Esto ha
hecho que hoy en dia, una de las principales causas para la salida de servicio de los equipos o componentes
de maquina sea el desgaste.

La norma ASTM G 40 [2] define a la fatiga de contacto por rodadura (FCR), como un proceso de da-
fio que tiene lugar en un tribo-elemento sujeto a cargas repetidas, originadas en el contacto por rodadura, que
involucra la nucleacion de una fisura (en o debajo de la superficie de contacto) y su propagacion, siendo un
proceso que culmina con la formacién de pits o picaduras superficiales, o crateres, dependiendo de su tamafio.

Numerosos componentes utilizados en automdviles, maquinas y herramientas, dedicados a la transmi-
sion de movimiento y esfuerzos, soportan la aplicacion de cargas elevadas y variables en el tiempo, en éareas
de contacto reducidas, dando lugar a este mecanismo de desgaste. El ejemplo mas comdn lo constituyen los
rodamientos, que usualmente son fabricados en aceros de alta dureza con un tratamiento térmico a corazon.
Otros ejemplos de piezas sometidas a FCR son: sistema leva-seguidor, rueda-riel en el ferrocarril, cilindros
de laminacidn, engranajes, etc.

En la actualidad, las crecientes exigencias impuestas a los componentes mecanicos conducen frecuen-
temente a la ruptura de la pelicula de lubricante que debiera separar las dos superficies de trabajo, estable-
ciéndose el contacto metal — metal. En tal situacion, las maximas tensiones originadas en torno a los micro —
contactos resultan notablemente superiores a aquellas originadas en condiciones de lubricacion fluida, y se
encuentran ademas, mucho mas préximas a las superficies, derivando en un tipo particular de falla conocida
como superficial temprana.

Usualmente este tipo de dafio ha sido combatido a través de tratamientos termoquimicos y tratamien-
tos térmicos, que confieran al material la aptitud para soportar los esfuerzos superficiales originados. Puesto
que en piezas de gran tamafio se vuelve dificultoso el tratamiento térmico a corazdn, suele optarse por el uso
de tratamientos superficiales, siendo ejemplos tipicos el temple superficial, la cementacién y la nitruracion
gaseosa. Estos dos Ultimos tratamientos, si bien proveen resultados satisfactorios, implican también un costo
de procesamiento elevado.

Por otro lado el avance en el procesamiento superficial de materiales asistido por plasma permite dis-
poner de diversas técnicas de recubrimiento y modificacion superficial a costos industriales competitivos.
Mediante la técnica de deposicion fisica de vapor (PVD), es posible depositar gran variedad de recubrimien-
tos, desde metales puros o aleaciones, hasta ceramicos tales como nitruros, carburos o carbo - nitruros. En
particular, el grupo de los recubrimientos ceramicos es muy utilizado en componentes mecanicos, para pro-
porcionar mejoras tribologicas a la superficie, reduciendo el coeficiente de friccion, el desgaste producido por
ciertos mecanismos, mejorar la resistencia a la corrosion, y realzando el aspecto de las piezas a través del
brillo y la tonalidad.

La alta dureza obtenible con estos recubrimientos, posibilita pensar en su uso para soportar esfuerzos
superficiales originados en situaciones de carga concentrada como la FCR, aprovechando ademas otras ven-
tajas triboldgicas. De cualquier manera, es necesario que el sustrato posea una alta dureza, dado que las mé-
ximas tensiones de corte originadas en tales situaciones, tienen lugar en la sub-superficie, por debajo de la
capa depositada. De esa forma los recubrimientos son mejor soportados y flexionan menos, reduciendo la
cantidad de fisuras que podrian aparecer, conduciendo finalmente a un desprendimiento parcial.

Diversos autores [3, 4, 5] han estudiado el comportamiento a la FCR de diferentes aceros recubiertos
con materiales tales como nitruro de titanio (TiN), nitruro de cromo (CrN), carbonitruro de titanio (Ti(CN)) y
diamond like carbon (DLC). Los estudios se han enfocado principalmente en aceros aleados, que mantienen
la dureza a la temperatura y tiempo para los cuales los recubrimientos son depositados, entre 300 y 400 °C
durante algunas horas.
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El presente trabajo contempla el estudio de la resistencia a la FCR de un acero de bajo costo, como el
SAE 1050, con un tratamiento superficial combinado, consistente en un recubrimiento de TiN por PVD, que
provea una mayor resistencia en la superficie, y un temple superficial posterior por induccién, que proporcio-
ne al material la resistencia sub-superficial necesaria para soportar las tensiones del macro-contacto. Cabe
destacar que la secuencia de tratamientos propuesta, a diferencia de las usualmente empleadas, pretende man-
tener la dureza de temple del sustrato, a costa del posible deterioro que el recubrimiento pudiera sufrir duran-
te ese proceso, siendo también motivo de estudio en el presente trabajo. Los resultados de vida hasta la falla
obtenidos son analizados en forma estadistica, y comparados con los de probetas del mismo acero, pero so-
metidas s6lo al tratamiento de temple por induccién. El dafio resultante también fue observado con microsco-
pio dptico y microscopio electronico de barrido (SEM), en complemento con mapeos de espectrometria de
dispersion de energia de rayos X (EDS).

2. MATERIALES Y METODOS

Todas las probetas de FCR utilizadas en este trabajo fueron mecanizadas a partir de una misma barra redonda de
acero SAE 1050 de 75 mm de didmetro. Las superficies planas fueron rectificadas con piedra y terminadas ma-
nualmente con lija de grano 100, eliminandose las marcas del mecanizado previo. Posteriormente fueron dividi-
das en dos grupos (A y B) que recibieron distintos tratamientos realizados por la empresa Sudosilo S.A. El gru-
po A fue sometido a temple superficial por induccidn, mientras que en el Grupo B se deposité por PVD un re-
cubrimiento de TiN de 1 um de espesor, y luego se realizd el temple superficial por induccion. La deposicidn
del recubrimiento fue realizada durante 1 hora, mediante un proceso de PVD reactivo, asistido por plasma gene-
rado por arco, con una temperatura de sustrato de 350 °C. Luego, se realizé el temple superficial por induccién
con una frecuencia de 450 kHz y una potencia de 60 kW, empleando un inductor plano en espiral. La tempera-
tura de austenizado fue de entre 880 y 900 °C con un tiempo de calentamiento de 11 segundos y un posterior
enfriamiento bajo una ducha de agua a 25 °C durante 5 segundos. Luego se realizé un tratamiento de distensio-
nado manteniendo las probetas a 180 °C durante una hora. Las superficies recubiertas con TiN no requirieron
ninguna preparacion adicional posterior al tratamiento térmico, en tanto que aquellas superficies sin recubri-
miento, que solamente fueron templadas, requirieron un desbaste manual con lija de granulometria 100 para
eliminar la oxidacion superficial producida durante tal proceso.

La rugosidad media aritmética, Ra, se mantuvo dentro del rango de 0,3 — 0,6 um para todas las probetas
estudiadas, en tanto que las bolillas poseen un Ra=0,015 pm. La dureza obtenida en la superficie de las muestras
resulto de ~56 HRC. El espesor de los recubrimientos fue medido por microscopia Optica, previa preparacion de
la seccion transversal de una muestra testigo y también por el método Calotest. De acuerdo con lo calculado a
través de las expresiones desarrolladas por Hamrock y Dowson [6] el espesor de pelicula lubricante, hy, resulto
de 0,56 pum y 0,50 pm para los ensayos realizados con rodamientos de empuje axial de 44 mm y 38,5 mm de
diametro, respectivamente. En tanto que el coeficiente de espesor de pelicula lubricante o factor Lambda (%),
calculado de acuerdo a la ecuacion 1, resulté de 0,94 y 1,05, respectivamente, valor que representa que la condi-
cion de ensayo promueve el contacto entre micro asperezas y, por lo tanto, la falla superficial temprana. Los
valores de o1 y o, corresponden a la rugosidad media aritmética de los dos cuerpos en contacto (probeta y
bolilla).
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Los ensayos para evaluar la resistencia a la FCR se realizaron con una maquina tipo arandela plana, en
la cual una probeta en forma de disco gira sobre un conjunto de bolillas correspondientes a un rodamiento de
empuje axial, bajo la accién de una carga normal. En tales condiciones, cada punto de la probeta pertenecien-
te al camino de rodadura (CR), se encuentra sometido al paso repetido de los elementos rodantes, y por lo
tanto a la accion variable de una carga. La Fig. 1 esquematiza la configuracion utilizada. El conjunto trabaja
sumergido dentro de una cuba de aceite hidraulico 1SO VG 100, bajo un régimen de lubricacién mixto que
trae aparejado el contacto entre micro asperezas promoviendo la falla superficial temprana. Los ensayos fue-
ron finalizados al desarrollarse un crater de igual dimensidn que el ancho del CR, registrandose la cantidad de
ciclos de carga transcurridos hasta entonces.

La carga aplicada sobre la probeta fue de 304 N y estuvo soportada por cinco bolillas de rodamiento
de 6 mm de diametro, dispuestas sobre contra muestras de 38,5 mm y 44 mm de diametro, rodamientos tipo
51106 y 51107, respectivamente. En cada punto o area de contacto se origina una distribucion de presiones
(normal a la superficie) con un valor maximo de py = 2,6 GPa, de acuerdo con la teoria de contacto lineal
elastica de Hertz. La velocidad de rotacion fue de 1675 r.p.m., en esta situacion cada punto del CR experi-
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menta una cantidad de 2,51 x10° ciclos de carga por cada hora de ensayo. Para detectar el momento de la
falla, la maquina cuenta con un sensor de vibraciones, que detiene el ensayo al superarse cierto umbral per-
mitido. Adicionalmente, las probetas fueron examinadas de forma periddica durante los ensayos para obser-
var el estado del CR y la integridad de los elementos rodantes.
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Figura 1: Configuracién utilizada en los ensayos de FCR.

Los resultados de los ensayos de FCR fueron interpretados utilizando la distribucién de Weibull a través
la cual es posible estimar la probabilidad de falla que tiene cada variante de muestra para una cierta cantidad de
ciclos de carga. La ecuacién 2 corresponde a la distribucion de probabilidad de falla acumulativa, F, en funcién
del nimero de ciclos de carga, n. EI denominado factor de forma esta dado por B, e indica el tipo de distribucion
(normal, exponencial, etc.), mientras que n, es el valor de vida caracteristica, en este caso, el nimero de ciclos
correspondiente al 63,2 % de probabilidad de falla.
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Una vez finalizados los ensayos de FCR, se realizd la inspeccion de las probetas por microscopia optica,
microscopia electronica de barrido (SEM) y mediante mapeos de espectrometria de dispersion de energia de
rayos X (EDS). Las huellas de desgaste fueron relevadas con un rugosimetro de contacto.

Se realiz6 un andlisis de espectro de difraccion de rayos X para identificar las fases presentes, barrien-
do un rango angular de 20 entre 20° y 90°, con incrementos de 0,02°, empleandose radiaciéon de Cu Ka
(\=1,54187 A).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los tratamientos aplicados a cada grupo de muestras permitieron evaluar el efecto del recubrimiento sobre el
acero SAE 1050 ya que las propiedades del sustrato fueron las mismas para ambos grupos. El temple superfi-
cial aplicado sobre las probetas recubiertas con TiN, como era de esperar, trajo aparejada cierta degradacion
del film, observable a simple vista como un cambio en la tonalidad tipica dorada, por otra de aspecto tornaso-
lado mas opaca y no uniforme.

El recubrimiento fue analizado mediante rayos X, y el espectro reveld la presencia de 6xido de titanio
TiO, en la superficie, explicando el cambio de color. La Fig. 2 muestra el espectro con lineas verticales para
las posiciones correspondientes al rutilo (TiO,), en coincidencia con los cinco picos de mayor intensidad ubi-
cados en valores de 20 de 27,4°; 36,1°; 54,23°; 41,1°; 69°. Es importante destacar en este punto que no se
observo otro tipo de dafio al recubrimiento por accion del temple superficial. No se detectd fisuracion asi
como tampoco desprendimiento.

Al evaluar el camino de rodadura producido, por el paso repetido de los elementos rodantes en el en-

sayo de FCR, pueden observarse distintos tipos de dafio superficial. En las etapas iniciales de los ensayos,
tiene lugar la deformacién plastica microscépica, plasmada en el aplastamiento de las crestas superficiales
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como se observa en la Fig. 3. Esta etapa es seguida por el desprendimiento de recubrimiento a escala micros-
copica, con la caracteristica de estar alineado con los surcos superficiales provenientes de la etapa de prepa-
racion de muestras por lijado manual. La Fig. 4 a) muestra una imagen de microscopia Optica de una probeta
recubierta, evidenciando desprendimientos de recubrimiento en los limites de un surco, que se identifican en
la imagen como zonas brillantes. La nucleacion y evolucidn de crateres coincidié con lo esperado para las
condiciones de trabajo impuestas, desarrollandose por el modo superficial temprano promovido por el con-
tacto entre micro asperezas. En la Fig. 4 b) se observa la falla final, consistente en la formacion de un crater
que alcanza el tamafio critico desprendiendo material del sustrato.

En la Fig. 5 se observan imagenes SEM de probetas recubiertas obtenidas con la técnica de electrones
retro difundidos (BES), mostrando la evolucion del dafio en el camino de rodadura (CR). Las zonas mas cla-
ras provienen de la interaccion del haz de electrones con elementos de mayor nimero atémico, en este caso el
hierro (Z=26) y las mas oscuras con el titanio (Z=22). Alli se observa, a) una red de fisuras sobre el recubri-
miento en toda la huella, con desprendimiento de pequefias porciones aisladas, b) un crater en crecimiento
dentro de una zona del CR que presenta una significativa pérdida de recubrimiento, en concordancia con las
marcas de preparacion manual con lija, ¢) el limite de la huella de desgaste donde se identifican tres tonalida-
des distintas, una bien clara donde el recubrimiento se desprendié completamente, otra oscura donde perma-
nece intacto, y una tercera, de tonalidad intermedia. Para complementar esta informacién, se realiz6 un ma-
peo por EDS en el limite del CR, Fig. 6, observandose la presencia de titanio y ausencia de oxigeno y hierro
en la mayor parte de las zonas de tono intermedio, haciendo suponer que fue removida una capa de 6xido de
titanio, TiO,.
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Figura 2: Espectro de DRX indicando las posiciones de los picos del rutilo (TiO,) con lineas verticales.
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Figura 3: Perfil de rugosidad mostrando la deformacion plastica de micro asperezas en la zona de rodadura.
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Figura 4: Dafio superficial. a) Desprendimiento de recubrimiento en los limites de un surco,
b) falla final después de 3,42 x10’ ciclos.
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Figura 5: Imagenes SEM de electrones retro difundidos, a) red de fisuras en toda la huella, con desprendimientos aisla-
dos, b) crater en crecimiento dentro del CR con significativa pérdida de recubrimiento, en concordancia con las marcas de
preparacion manual con lija, c) limite de la huella de desgaste, mostrando sectores de distintas caracteristicas.
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Figura 6: Se observa el limite de la zona con desprendimiento de recubrimiento. a) Imagen de EBS, b) oxigeno presente
principalmente fuera de la zona con desprendimiento, c) hierro en coincidencia con las zonas de desprendimiento total, d)
titanio sélo faltante donde hubo desprendimiento total.

En la Fig. 7 se muestran los resultados de los ensayos de FCR, mientras que en la tabla 1 se listan los
valores de vida nominal Lyq Yy Lsg, factor de forma, B, y vida caracteristica, n. Si bien los valores de vida no-
minal resultan similares para ambos grupos, el grupo A (sin recubrimiento) muestra una distribucién mas
estrecha y con superior valor de L;o. Sin embargo la vida media que se prevé alcanzaran las probetas, apro-
ximada por el Lz, es superior para el grupo B. Las bandas de confiabilidad mostradas, que delimitan las po-
sibles ubicaciones de estas curvas con un 95% de probabilidad, destacan ain mas la similitud en el desempe-
fio de ambos grupos.



fec) MANDRI, A.D.; LAINO, S.; DOMMARCO, R.C. revista Matéria, v. 23, n. 2, 2018.

5e+06 5e+07 5e+08

L1 11 1nnnnnuulmumumuu

9.0 B | QO
= e
o _3 E o
(@3] (@3]
- e ol o
®© il [ 3R
@
LL - L
QD
o O e |2 G
o N ~
1]
o
O -] -
8 N2 A GRUPO & EOS
O ] SAE 1050 C
(AR D — Trat. Térmico —
4+ GRUPOEB
e —— SAE 1050 — ™
Recubrim. TiM + Trat. Térmico
e

5e+06 5e+07 5e+08
Numero de Ciclos de carga

Figura 7: Resultados de los ensayos de FCR, indicando probabilidad de falla en funcion del nimero de ciclos de carga.
Grupo A (A), Grupo B (+), bandas de confiabilidad del 95 %.

Tablal: Ly, L5y, B yn de ambos grupos.

GRUPO Lo [10° ciclos] | Lso [10° ciclos] | B n
A (Trat. térmico) 38 64 3,831 | 6,96 x10’
B (Recubrim + Trat. Térmico) |30 73 2,209 | 8,61 x10’

4. CONCLUSIONES

La aplicacion de recubrimientos ceramicos sobre sustratos de acero aporta diversas bondades triboldgicas, sin
embargo, un gradiente de dureza elevado y problemas de adhesidn con el sustrato, pueden perjudicar el
desempefio de estos componentes frente a la FCR. En el caso estudiado, el tratamiento realizado permite ob-
tener un recubrimiento cerdmico, sin una dréstica modificacion en la vida a la FCR, en sustratos de aceros de
construccion.

Los resultados de los ensayos de FCR muestran que la esperanza de vida para probetas recubiertas,
posteriormente templadas, es levemente superior a aquella de las probetas sin recubrir, ya que Lsg resulté un
14 % superior. Sin embargo, su confiabilidad resulté menor, puesto que presenta una distribucion mas disper-
sa y menor valor de Ly (21 % menor).

El recubrimiento result6 afectado por el proceso de temple, formando didxido de titanio (rutilo TiO,).
El aspecto final de las piezas, una propiedad importante en algunas aplicaciones, se vio seriamente deteriora-
do. Parte del TiO, fue removido durante los ensayos, implicando pérdida de material del recubrimiento y la
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generacion de terceros cuerpos en el tribosistema.

Se vuelve imposible realizar mecanizados de terminacién sobre las piezas ya tratadas térmicamente,
ya que deberia removerse el recubrimiento, esto puede resultar especialmente problematico si se tiene en
cuenta que el temple puede distorsionar la geometria original una pieza.

El dafio superficial observado durante los ensayos se resume en:

-Nucleacion y evolucién de crateres acorde a lo esperado con los ensayos, con falla superficial tem-
prana promovida por el contacto entre micro asperezas.

-Remocidn del recubrimiento de TiN en torno a crestas de surcos provenientes del lijado manual, don-
de el contacto es mas severo, durante las primeras etapas del ensayo.

-Desprendimiento de porciones aisladas de recubrimiento, delimitadas por una red continua de fisuras.

-Desprendimiento parcial del recubrimiento, removiéndose zonas oxidadas y permaneciendo el sustra-
to recubierto por TiN.
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