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RESUMEN

En este trabajo se presentan los resultados obtenidos del estudio tribolégico en un acero AlSI
4140y la propuesta de mejora mediante tratamientos termoquimicos. El tratamiento propuesto
es el borurado. Es un proceso por difusidon que se basa en la incorporacién de boro en la superficie
formando boruros mejorando las propiedades del acero AISI 4140. De la amplia gama de métodos
existentes se utiliza el borurado en pasta a partir de polvo que cubre las muestras previamente
introducidas en un contenedor y sometidas a altas temperaturas en un horno o mufla
convencional. Se realizaron caracterizaciones microestructurales para determinar la morfologia y
tamafio de la capa borurada. Se utilizé microscopia 6ptica y de barrido, asi como un tribdmetro
de movimiento unidireccional. Adicionalmente, se caracterizaron los productos mecdnicamente
en términos de microdureza y tribologia. Las mediciones se llevaron a cabo en seco y a la

temperatura ambiente.

Los resultados nos permiten concluir que, a mayor tiempo de exposicion de los tratamientos, la
microdureza y la profundidad de la capa aumentan mientras que la apariencia fisica, el
comportamiento al desgaste, el coeficiente de friccion y adherencia empeoran. El borurado
presenta resultados no muy satisfactorios, dado que existe desfragmentacién con la aplicacién

de las cargas normales dindmicas.

Alternativamente al trabajo que se menciona, se llevd a cabo experimentaciéon con un proceso
por deposicion de peliculas delgadas de carbén hidrogenado quasi-diamante (H-DLC). Esta
investigacion se condujo previamente al borurado debido a la disponibilidad inmediata de
material y equipamiento para depositar y caracterizar esas peliculas delgadas. En esta ocasidn, se
tuvo la oportunidad de incluir el proceso de Taguchi-grey relational y légica difusa para optimizar
parametros triboldgicos. Los acontencimientos se reportaron en el articulo indexado que se

presenta en el ANEXO de esta tesis.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

La superficie es quizd la parte mds importante en muchos componentes de ingenieria. Lo
mismo ingenieros como cientificos aceptan que la mayoria de las fallas se originan en la
superficie, ya sea por desgaste, fatiga o corrosién. Los componentes mecdanicos y/o
herramientas enfrentan requerimientos de servicio cada vez mayores. El uso de tratamientos
superficiales para materiales ingenieriles abre las posibilidades para el rendimiento de
componentes mecanicos en los cuales ciertas propiedades especificas se localizan donde mas
se necesita. De esta manera, el material base o substrato se puede disefiar para resistencia y
tenacidad, mientras que a la superficie puede aplicarse una capa protectora (por difusiéon o
deposicion) que sea responsable por la resistencia al desgaste, térmica, fatiga y corrosion.
Adicionalmente, debido a que la aplicacién de dichas capas protectoras hace posible el control
tanto de la friccion como el desgaste, inherentemente se puede disminuir el uso de lubricantes

liquidos o sélidos, lo que representa menor costo.

Se reconoce en la literatura que los gradientes controlados de la composicidn en las regiones
cercanas a la superficie de un sustrato metdlico, donde la dureza disminuye gradualmente
desde la superficie hacia el interior (case depth), dan como resultado una mejora en la
resistencia al desgaste. Un efecto relacionado es la proteccién de dientes de engranes o discos

para frenos de autos, en ambos, lo que se prefiere es proteger la superficie de la plasticidad



que ocurre por desgaste. En un sentido general, es posible otorgar proteccion de superficies a
una amplia variedad de componentes ingenieriles contra dafio tribolégico, mecanico vy
ambientes corrosivos por medio de procesos tales como el spray térmico, infiltracién,
deposicion fisica de vapores, deposicién quimica de vapores, metalurgia de polvos/sintesis,
tratamiento térmico, tratamiento térmico por laser, shot peening o laser peening. Todos estos
métodos involucran la alteracidn de la superficie ya sea depositando una capa homogénea de
un material diferente sobre el sustrato o alterando los esfuerzos residuales en la region
cercana a la superficie del material. Cuando sucede lo anterior, aparece el concepto de
ingenieria de superficies, la cual es una sub-disciplina de la ciencia de materiales que trata con
la superficie de un sélido. Los sélidos estan compuestos del material de bulto (bulk material)

cubiertos por una superficie con caracteristicas fisicas y mecdanicas diferentes.

1.1 ANTECEDENTES Y PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

Los tratamientos termoquimicos pueden proveer nuevas propiedades a los materiales que en
su estructura original no las poseen. Estas propiedades pueden impactar en su morfologia,
composicién, estructura y adhesion. En consecuencia, se aumenta la dureza y resistencia
mecdnica superficial y conserva las propiedades en el nucleo del material original. Son los
tratamientos termoquimicos los procesos utilizados para modificar la estructura, forma y
tamariio de los granos o transformar los constituyentes de los metales o aleaciones. Estos son
tratamientos de recubrimiento superficial en los cuales interviene un elemento quimico como
Boro, Carbono y Nitrégeno que se producen por un proceso de difusién en la superficie de un

material.

Nitrurado, borurado, carburizado, electroplateado, cromado, etc. por ejemplo, son procesos
termoquimicos difusivos que se utilizan con aleaciones metalicas ferrosas y no ferrosas
precisamente como tratamientos superficiales para difundir materia hacia el sélido (bulk o

también substrato) que generalmente resulta ser mds dura que el substrato. Particularmente,



el proceso de borurado, ayuda a mejorar propiedades tales como la resistencia a la abrasién,
desgaste adhesivo, corrosion o la combinacién de ellos, pero ademas eleva la dureza superficial
de manera importante [1, 2], y en algunos casos, incrementa la resistencia a la fatiga, aunque

solo en ciertos tipos de materiales [3].

Las nuevas técnicas del método lo convierten en un proceso facil y econdmico de realizar,
ademas de que se puede aplicar en casi cualquier tipo de acero o aleacion ferrosa asi como en
ciertos materiales cerdmicos [4]; siendo los ferrosos borurados los que mas predominan en la

industria metal-mecanica [5-7].

El proceso de borurado es relativamente simple, los atomos difunden a través de la superficie
de la muestra con el material base (sustrato). Dependiendo del potencial del boro, la
composicién quimica del sustrato, la temperatura y el tiempo del tratamiento, se pueden
formar e identificar facilmente dos fases sobre la capa: la fase mas externa FeB (la cual tiene
una estructura cristalina ortorrémbica), con un contenido aproximado de boro del 16% en peso
y una fase interna Fe;B (con una estructura cristalina tetragonal), con un contenido
aproximado de boro del 9% en peso, [8, 9]. La morfologia de las capas depende
fundamentalmente de la composicién quimica del sustrato. En aceros de baja aleacion, se
producen capas con forma de “dientes de sierra” muy pronunciadas, mientras que en aceros

de alta aleacion estas capas tienden a ser planas y con poca profundidad.

La presencia de elementos de aleacion en el sustrato son otro factor que influye de manera
directa sobre el tamafio del espesor de la capa y puede ser explicado (para el caso del Cr y Ni)
debido a la facil disolucion del cromo dentro de los boruros de hierro aunque para el niquel
sea un poco mas baja [9, 10]. Sin embargo, ambos son fuertes formadores de soluciones como

el (Fe,Cr)B, (Fe,Cr)2B, (Fe,Ni)B y (Fe,Ni);B.



La ineficiencia de los elementos de maquinas en la industria manufacturera, automotriz y
aeronautica ha permitido un enorme consumo de combustibles, contribuyendo al
calentamiento global, asi como también a la reduccién de las reservas de energia no
renovables. El desarrollo en la ingenieria de superficies ha dado beneficios adicionales a las
superficies manufacturadas para aplicaciones bajo condiciones de contacto, ya que puede
reducir la dependencia significativa de los lubricantes, lo que representa un mejor medio
ambiente. Son muchos los componentes de sistemas mecanicos desde las industrias
automotriz y aeronautica hasta los submarinos, que operan bajo condiciones de contacto.

Asi, el desarrollo de tratamientos superficiales se posiciona como una tecnologia emergente
que estd produciendo superficies avanzadas y las cuales ya estan contribuyendo en la
produccién de vehiculos mas ligeros y resistentes lo que resulta en una reduccién en el
consumo de lubricantes con contenidos peligrosos como el azufre y el fésforo (aunque todavia
se reconoce que estos elementos contribuyen fuertemente en la reduccidn de friccién y
desgaste en las maquinas de combustién interna). Las propiedades que se requieren para estos
materiales superficiales son: (1) adherencia del recubrimiento al substrato (material base), (2)
adecuada resistencia para soportar la carga y (3) adecuada resistencia a la fatiga superficial
durante la carga aplicada [11]. De las diferentes superficies avanzadas se incluyen superficies
recubiertas duras como: Nitruros, Carburos, Boruros, Carbdn quasi-diamante (Diamond-like
Carbon-DLC) y algunas superficies suaves como: recubrimientos de grafito, recubrimientos
Poli-tetra-Floro-Etileno (PTFE) y recubrimientos MoS;, WS, [11]. Las principales ventajas que
se observan de estas superficies sobre el acero convencional son: Alta dureza, debido a que
reduce significativamente el desgaste; resistencia a la corrosion (nitruros, boruros, carburos,
DLC, grafito, PTFE, MoS;, WS;); resistencia al raspado/rayado (nitruros, boruros, carburos,
DLC, grafito, PTFE, MoS,, WS;); resistencia a las picaduras (nitruros, boruros, carburos, DLC,
grafito, PTFE, MoS,, WS;); baja friccién (DLC, grafito, PTFE, MoS;, WS>).. Algunas de las
investigaciones se han enfocado en el borurado como un proceso termoquimico que mejora
las propiedades mecanicas. El boro es un elemento no-metdlico que se encuentra en la

naturaleza como boratos, ejemplo de esto es el tetraborato sddico, Bérax, (Na2Bs07¢10H,0),



y el acido bérico H3BO3 en emanaciones volcanicas. Cabe mencionar que el boro ha sido
utilizado en diversas aplicaciones y que éste reacciona directamente con diversos metales para
la produccién de compuestos binarios, boruros metdlicos duros y en diversas disposiciones de
los atomos de boro. El boro también ha sido de interés ya que forma el compuesto binario
Nitruro de Boro que es isoelectrénico con el carbono y se encuentra en dos estructuras: en
capa suave y lubricante similar al grafito y de estructura tetraédrica muy dura y estable como
el diamante. En lo que respecta al borurado, hay diversos procesos de aplicacién de capas
boruradas que son parte de estudios para maximizar el rendimiento de trabajo. Por otro lado,
se puede decir que el boro se convierte en un eje vector para la formacidon de compuestos

duros.

Por otra parte, la mayoria de los procesos anteriores normalmente demuestran un
comportamiento no lineal, debido al nimero de variables y la naturaleza estocdstica del
proceso [12, 13]. Generalmente, los parametros estan interrelacionados por muchos de ellos
y tienen que ser controlados para conseguir una reproducibilidad en la estructura del
recubrimiento y propiedades, sin mencionar las caracteristicas funcionales. Sin embargo, no
es facil encontrar un modelo matematico que acomode para conectar las variables de entrada
y salida. Es por esta razéon que el desarrollo de un método rapido y eficiente para optimizar las
propiedades de los resultados es muy solicitado. Taguchi ha creado un método robusto de
disefio experimental basado en el andlisis estadistico, denominado método Taguchi. Este
método puede determinar de manera eficiente los parametros experimentales éptimos
mediante el analisis de la respuesta y la calidad, pero, el método Taguchi se enfoca en resolver
la respuesta de salida Unica. Para optimizar multiples propiedades, por ejemplo, la tasa de
desgaste, y la velocidad de deposicion, evidentemente es necesario el desarrollo de un

enfoque 6ptimo de multiples objetivos.

Los problemas optimos multi-objetivo se discuten ampliamente en una variedad de

aplicaciones [14], pero rara vez se aplican al proceso de deposicién/difusidn. Estos problemas



se pueden dividir en dos categorias: parametros de proceso éptimos (OPP) y prediccién de
resultados. Generalmente, los métodos para resolver OPP incluyen el método de Taguchi [15],
el sistema de inferencia difusa [13], las redes polinomiales [16], el andlisis relacional gris [17],
algoritmos genéticos [18], sistemas expertos [19] y los nuevos algoritmos hibridos: Taguchi-
genético y Taguchi-légica difusa [20]. No obstante, en la literatura son escasas las aplicaciones
ingenieriles que incluyen la integracidon de FIS con el método Taguchi para optimizar las
multiples propiedades de recubrimientos [21]. En esta propuesta, se pretende aplicar este
método hibrido para resolver multiples respuestas de salida y reducir el costo y el tiempo
experimentales para la optimizacion del comportamiento triboldgico de difusién/deposicion

de peliculas delgadas en acero.

1.2 JUSTIFICACION

La industria actual requiere de elementos mecdnicos mas eficientes, lo que significa
maquinaria con mayor duracion o vida util, también mas segura, y que sean ahorradoras de
recursos. Por tal motivo, los elementos que componen las maquinas se deberian disefiar con
estricto control de la friccion y desgaste ya que son este tipo de pardmetros los que tienen
mayor influencia en las superficies de los materiales, donde regularmente inician las fallas; que
por lo regular son por fatiga, entre otras. Es por ello la importancia de utilizar los tratamientos
termoquimicos como el borurado para mejorar la resistencia al desgaste, por mencionar solo

una de las varias caracteristicas que se pueden incrementar.

El conocimiento del progreso en las propiedades después de realizar un tratamiento de
borurado bajo las mismas condiciones a diversos materiales (que para el caso de esta
investigacion es el acero) permitird diferenciar a los materiales y definir a cada uno de estos

como potenciales o no de su uso a escala industrial.



Las propiedades triboldgicas son de interés debido a que en los materiales estructurales se
necesita de alta resistencia al desgaste, pero sin que se comprometan las propiedades del
material base, como seria la tenacidad, ductilidad, resistencia ténsil asi como resistencia a la
corrosion. Por lo tanto, evaluar estos pardmetros es de gran importancia para definir aquellos
gue mejoran la maquinabilidad, incrementan la productividad por el hecho de reducir el
desgaste de la herramienta y extienden la vida util. Los materiales empleados en la ingenieria
necesitan de mejores propiedades que los materiales convencionales empleados en Ia
actualidad con la meta ultima de reducir costos e incrementar la vida sin reducir las

caracteristicas funcionales.

1.3 OBIJETIVO

Aplicar la metodologia Taguchi-légica difusa para obtener la combinacién 6ptima de los
parametros de prueba triboldgicos que resulten con caracteristicas de minima friccién vy

desgaste de un acero aleado con tratamiento superficial de borurado.

1.4  OBIJETIVOS ESPECIFICOS

1. Establecer el disefio experimental ortogonal a fin de reducir el nimero de experimentos,
asi como establecer el grado de influencia de los parametros introducidos para obtener
un indice multiobjetivo.

2. Realizar las pruebas de friccién y desgaste utilizando un tribdémetro con el contacto pin-
on-disc unidireccional en condicién seca.

3. Crear las reglas de inferencia, que permitan la optimizacién de la friccidon y desgaste del
recubrimiento.

4, Aplicar el sistema de inferencia difuso implementado en el toolbox de Matlab para
obtener el indice de respuesta que proporcione la combinacién que proporcione el mejor

comportamiento tribolégico en términos de friccion y desgaste.



5. Validar los indices multiobjetivo a través de un disefio experimental que confirme la

combinacion triboldgica de parametros en forma éptima.

1.5 ORGANIZACION DE LA TESIS

El presente estudio tiene como principal propdsito la modificacion de la superficie en un acero
utilizando un proceso por difusién a fin de mejorar las propiedades triboldgicas en términos
de friccion y desgaste; asi como mecdnicas en términos de microdureza. Para lograr esta tarea
en el presente trabajo se reportan los acontecimientos organizados en cinco capitulos. En el
capitulo 1 se presenta la Introduccién al presente trabajo, puntualizando los antecedentes, el
planteamiento del problema, objetivos y la justificacion de la investigacidn. En el capitulo 2 se
proporciona una fundamentacién en detalle de procesos y conceptos elementales necesarios
para contar con las bases; se da una breve visualizacion de los tratamientos termoquimicos
mas comunes y los realizados en la presente experimentacién asi como los pardametros de
deposicién, por otro lado se comentan las propiedades tribolédgicas esperadas como respuesta
de un tratamiento termoquimico, los fendmenos de contacto y se puntualiza en la friccidn y
desgaste como punto de interés en el estudio de tratamientos. Se desarrollan los temas
relacionados con los métodos de Taguchi, grey-relational y la légica difusa, es decir, las

herramientas de apoyo para lograr optimizar los parametros triboldgicos.

En el Capitulo 3 se describen los materiales que intervienen asi como los equipos necesarios
para el procesamiento, caracterizacién y evaluacién. Conjuntamente se detallan los métodos
y medios experimentales para la realizacion de la ingenieria de superficies. En el capitulo 4 se
presenta el andlisis y discusién de resultados, capitulo en el cual se han identificado como
aspectos de interés, después de haber generado los tratamientos, el analisis superficial de los
productos como lo es la huella de desgaste y la adherencia de la capa; las propiedades

mecanicas generadas de los ensayos mecdnicos como el de desgaste y microdureza; el analisis



microestructural considerando los espesores de las capas, la microdureza superficial de tal

manera que se pueda llegar a una discusiéon condensada de los andlisis realizados.

En el capitulo 5 se listan las conclusiones de trabajo experimental que abarca este estudio y se

formulan sugerencias como complemento y aportacion a las pruebas realizadas.



CAPITULO 2

MARCO TEORICO

2.1 ANTECEDENTES.

2.1.2 Borurado.

El tratamiento termoquimico de borurado es un proceso de endurecimiento superficial controlado,
en aleaciones ferrosas y no ferrosas. En este proceso, consiste en la difusidon de dtomos de boro que
se depositan en los intersticios y limites de grano de la estructura cristalina caracteristica del acero,
mejorando las propiedades fisico-quimicas y mecanicas de la superficie: aumento de dureza,
resistencia a la corrosion y al desgaste mediante la formacion de compuestos superficiales
monofésicos (FeB 6 Fe;B) 6 bifasicos tipo (FeB/Fe,B). El borurado se puede hacer a partir de mezclas
de polvos, sales, éxidos fundidos, asi como medios gaseosos y pastas [22].

La historia del borurado inicia en el afio de 1895 cuando H. Moissan sugirié que los aceros ferrosos
y no ferrosos podrian ser borurados, en Rusia se lleva a cabo la primera aplicacién de un tratamiento
de difusidn de boro empleado en la maquinaria de perforacién de pozos profundos. Actualmente,
se produce boruros en la superficie de diferentes aleaciones ferrosas y no ferrosas mediante el
empleo de diversas técnicas.

La boronizacidn a gran escala se aplicé a los engranajes de los motores de gasolina en 1979.
Mientras tanto, los aires helicoidales similares se han convertido desde hace mucho tiempo en
accesorios estandar para vehiculos y motores estacionarios. El proceso de Borurado se aplica
para diferentes areas como: Automotriz, Metal-Mecanica, Herramientas y Piezas de
Extruccion.

2.2 SISTEMA DE EQUILIBRIO.

2.2.1 Hierro puro

El Hierro es un material utilizado para diversas finalidades, ya que al ser un elemento moldeable, se
le aplica en diversas funciones. Sus caracteristicas quimicas, mecanicas, elasticas y dpticas de los



hierros y aceros dependen de los elementos de aleacién relacionados por su estructura, morfologia
y arreglo cristalino. Uno de sus beneficios del hierro puro es que no presenta resistencia a la difusion
de los elementos de aleacidon durante un tratamiento termoquimico.

El mayor elemento de los aceros es el Hierro, lo conforman de dos formas cristalinas:
Una es la estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (BCC) que estable lo siguiente:

Con un rango de temperatura de -273 a 912°C, Se le denomina “Ferrita Alfa” (x —ferrita) y con un
rango de temperatura de 1394°C al539 °C, Se le denomina “Ferrita Delta” (§ —ferrita) Y con el
punto de Fusion del hierro de 1539. (Fig.2.1)

La otra forma cristalina, establece entre 912°C y 1394°C, con una estructura cristalina cubica
centrada en las caras (FCC) y se conoce como “Austenita”, (y —hierro), Ver en la Fig.2.2).
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Figura.2.1 Diagrama de Fases Hierro-Carbono.
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Figura 2.2 Diagrama de fases Hierro-Carbono.

2.2.2. Sistema Fe-B

El diagrama hierro-boro, es resultado de las condiciones de operacidn del proceso del tratamiento
termoquimico, donde se presenta un crecimiento de capa constituida por dos fases: FeB y Fe,B
formada por una fase monofasica FeB de acuerdo el diagrama de fases Hierro-Boro(Fig.2.3), es un
Boruro Ortorrombico, formado bajo esfuerzos de tension y ser estable a una temperatura 800°C.

La fase bifasica Fe,B formado bajo esfuerzos de compresién y con una temperatura estable de
100°C.

La fase monofasica FeB, se encuentra en la parte externa de la capa y capa bifdsica se encuentra por
debajo de FeB. Donde las fases presentan una morfologia aserrada “Dientes de sierra”. La FeB no se
recomienda por su fragilidad, obteniendo en un rango de micro dureza de 1400 hasta 1800 HV. La
Fe,B presenta un rango de micro dureza de 1200 hasta 1600HV.

La solubilidad del boro en la ferrita, en la austenita y ferrita delta es muy pequefia, de acuerdo con
el diagrama Fe-B es de 0.008% a 900°Cy 1200°C.

En el proceso termoquimico los atomos difunde intersticialmente y la fase monofasica FeB se
forma estequiométricamente con 16% de boro, a una temperatura estable hasta 1650°C y fase
bifasica Fe,B se forma estequiométricamente con 8% de boro, con una temperatura estable hasta
los 1400°C.
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Figura 2.3 Diagrama de Hierro-Boro.

2.3 PARAMETROS DE LA DIFUSION.

El estudio en la cinética de crecimiento de las capas de boruro de hierro en materiales ferrosos - Los
modelos tradicionales de difusion sugieren que las capas FeB y Fe,B obedecen la ley de crecimiento
parabdlico:

Lo R A T (1)

1) Donde, d es el espesor promedio de la capa Borurada (m),
2) krepresenta una constante de crecimiento parabdlico (m2s™1)
3) tes el tiempo de tratamiento (s).

El principal factor que limita el crecimiento de las capas boruradas (Ver tabla 2.1), en los modelos
donde se considera la ley de crecimiento parabdlico, es la difusion de boro. En una grafica de d? vs.
t, se observa que la pendiente aumenta para cada tratamiento a temperatura constante, por lo que
la constante de crecimiento parabdlico, , k=koe¥’" | tiene un comportamiento tipo Arrhenius;
donde K, es una constante pre-exponencial que refleja la frecuencia de las colisiones de los atomos
de boro con los de hierro, Q (Jmol™) es la energia de activacidn del substrato, T (°K) es la temperatura
absoluta en Kelvin y R (Jmol™K?) es la constante universal de los gases ideales. Se admite que las
capas boruradas se forman instantaneamente al tiempo t=0, no se toma en cuenta el periodo de
incubacién de los boruros. En la experimentacion, la correcta seleccion de los pardmetros del

-13-



proceso es importante para alcanzar el grosor esperado en la capa borurada, Ver tabla 2.1 se
presenta algunas propiedades quimicas y mecanicas de los boruros de hierro, donde inicia con una
la formacidn lentamente de un capa Fe,B y se extiende formandose la capa monofasica FeB [23].

Tabla 2.1 Propiedades quimicas y mecanicas de los boruros de hierro.

PROPIEDADES FeB Fe;B
Densidad (g/cm?®) 6.75 7.43

Coeficiente de expansion 23 en un rango de 2
térmica (ppm/°C) 200 3 600 °C 7.65-9.2 enunrango de 100 y 800°C
Microdureza (HV) 1900 a 2200 1800 a 2000

Modulo de elasticidad

590 285 a 295
(GPa)

Puede incrementar un 33% para capas con
Resistencia a la fatiga ol espesores mayoresad40 um (por ejemplo de
185 a 245 N/mm?)

Incrementa la resistencia a la corrosion en materiales ferrosos
sometidos a medios alcalinos y acidos no oxidantes. Resistencia al
desgaste por su tendencia para difundirse en frio y a su elevada
dureza.

Otros

En los parametros de difusion los aspectos mas importantes son:

Las caracteristicas de sustrato son composicion quimica y microestructura asi también las
caracteristicas de la capa; espesor la composicién quimicay la microestructura.

Es importante que al inicio del proceso las piezas deberan tener una preparacién de pulido, para
tener una mayor difusion del boro en el material base, asi como el boro deshidratado adecuado,
temperatura del sustrato y condiciones del tratamiento termoquimico (el tiempo y la temperatura
predeterminada de la mufla).

2.4 PROPIEDADES TRIBOLOGICAS

La palabra Tribologia es la ciencia y la tecnologia que estudia la lubricacidn, la friccidn y el desgaste
de partes moviles o estacionarias que tienen una funcién importante para el buen funcionamiento
de los elementos de equipo, maquinas y/o herramientas. Se deriva del término griego tribus, el cual
entenderse como “frotamiento o rozamiento”, asi que la interpretacién de la palabra puede ser, “la
ciencia del rozamiento” [24].

Para la creacion de materiales modernos tenemos dos alternativas:

(1) La seleccion del material primario que cuenta con las especificaciones técnicas que se requiere
por ejemplo la rigidez, resistencia, formabilidad, entre otras. (2) Es la adicion de otros materiales,
es cuando se le agrega otro material al sustrato para aumentar sus propiedades triboldgicas,
Opticas, eléctricas, dpticas, electrdnicas, quimicas y magnéticas. En las propiedades triboldgicas en
los recubrimientos se realizan o estan disefiados para ofrecer caracteristicas funcionales que son:
un comportamiento de friccidén especifico, resistencia al desgaste, aumento en la capacidad de
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carga. Se realice este proceso de borurado en los materiales ingenieriles para aumentar el tiempo
de vida, reducir costos en los materiales primarios, aumento en el rendimiento del elemento,
reduccion de energia.

2.4.1 Propiedades Triboldgicas.

Las propiedades tribolégicas de un acero con una capa superficial de boro presentan un
coeficiente de friccidn, la resistencia al impacto, abrasion, contacto adhesivo. Las propiedades
triboldgicas mds importantes son:

a).-Resistencia al desgaste abrasivo
b).-Resistencia al rayado

c).- Resistencia a la erosién de particulas
d).-Resistencia al desgaste por deslizamiento

E).-Resistencia al desgaste por rodamiento.

2.4.2 Mecanismos por los cuales se genera el desgaste.

El proceso de desgaste se define como la pérdida de material de la interfase de dos cuerpos, cuando
se le ajusta a un movimiento relativo bajo la accidn de una fuerza. En general, los sistemas de
ingenieria envuelven el movimiento relativo entre piezas fabricadas de metales y/o no metales, se
han identificados seis tipos principales de desgaste, son los siguientes:

1.-Desgaste por adherencia: Esto ocurre cuando dos superficies se deslizan una contra otra bajo
presion. Los puntos de contacto teniendo proyecciones microscépicas o la aspereza de la unién en
la interfase donde ocurre el deslizamiento se fractura la union, desgastando el material de una
superficie y transfiriéndola a otra (Ver en la Fig. 2.4)

Elemento 2

WC}{': Funtos de contacto
I SIS i e S <

Elementao 1

Figura 2.4 Desgaste adhesivo entre dos piezas en movimiento.

2).-Desgaste por abrasion. Es la remocion de material de la superficie en contacto por superficies
duras en superficies de coincidencia, o con superficies duras que representan un movimiento
relativo en la superficie desgastada. Cuando unas de las particulas duras, ellas pueden

-15-



encontrarse entre las dos superficies que se deslizan entre si o incrustarse en cualquiera de la
superficies. Este desgaste se presenta en estado seco 6 con un fluido (Ver en la Fig. 2.5)

l Carga

Recorrido

.(—

= Particulas desprendidas
Abrasivo % J\ ) %

Pieza desgastada

Figura 2.5 Desgaste abrasivo debido a la presencia de particulas duras.

3).-Desgaste por ludimiento. Esta forma de desgaste es el resultado del movimiento oscilatorio de
dos superficies en contacto, como sucede en maquinas donde se presenta vibracion entre las partes.

4).-Desgaste por fatiga superficial.- El desgaste por el mecanismo de fatiga es el resultado de
esfuerzos ciclicos entre las asperezas de dos superficies en contacto. El coeficiente de friccion factor
determinante, ya que al estar las superficies lubricadas la adhesién son minimas, pero en sistemas
con altos coeficientes de friccidon, tendremos zonas de intensa deformacién muy cercanas a la
superficie, creando grietas superficiales y sub-superficiales [25].

La pérdida de material es por desprendimiento de superficies y por picadura, como en los
engranes, (Ver en la Fig. 2.6)

TIEMPO TRANSCURRIDO

s
s
s

Te
S

Inicio

a) bl b? b3

Figura 2.6 a) Desgaste por fatiga superficial, bl) Inicio de picadura en el tiempo 1, b2)
Desprendimiento parcial del material, b3) Desprendimiento total de material.
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5. Desgaste Erosivo. El desgaste ocasiona pérdidas de material en la superficie por el contacto con
un liquido que contiene en suspensién cierta cantidad de particulas abrasivas, siendo fundamental
el movimiento relativo entre el fluido y la superficie, ya que la fuerza de las particulas, que de hecho
son responsables del dafio, se aplica cinematicamente. En el desgaste erosivo es donde el
movimiento relativo de las particulas sélidas es casi paralelo con las superficies erosionadas se
denomina erosién abrasiva, por otro lado, la erosién en la que el movimiento relativo de las
particulas es perpendicular a la superficie erosionada se conoce como erosion bajo impacto (Ver en
la Fig.2.7).

Fluido con particulas abrasivas en
suspension

Figura 2.7 Desgaste erosivo debido a la accién de un fluido con particulas abrasivas en
suspension.

6. Desgaste Corrosivo. En este tipo de desgaste las reacciones quimicas o electroquimicas con el
medio ambiente contribuyen significativamente en la velocidad del desgaste. En algunas ocasiones,
las reacciones quimicas ocurren primero y son seguidas por una remocién de los productos de la
corrosion mediante una accién mecdnica (abrasién), de otra manera, la accién mecanica podria
preceder a la accién quimica dando como resultado la creacidon de pequefias particulas de
desperdicio.

2.4.3 FRICCION Y DESGASTE.

La Friccion.

La friccién es la fuerza de resistencia al movimiento entre dos cuerpos en contacto. La fricciéon puede
ser descrita en el nivel macroscépico por las leyes fundamentales de la friccidon de los fisicos
Guillaume Amontons y Charles-Augustin de Coulomb. Estos fisicos encontraron una relacidn lineal
entre la fuerza de friccidn resultante y la carga normal aplicada. Basado en esto, se puede establecer
un parametro principal adimensional, llamado coeficiente de friccion. Se define por la relacién entre
la fuerza de friccion resultante y la fuerza normal aplicada.

La friccidn es la resistencia tangencial al movimiento cuando un cuerpo se desliza relativo a otro.
Se da con la siguiente formula: El coeficiente de friccion:
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El mecanismo de friccion por contacto deslizante se explica por el efecto de adhesién entre las
asperezas superficiales, pero cuando uno de los sdlidos se mueve en una direccién tangencial
relativa al otro, las uniones micro soldadas se rompen pero su esfuerzo al cortante origina la
resistencia al movimiento.

El efecto de arado (ploughing) también es parte de la fricciéon. Una particula dura se penetra en una
material suave y donde realiza un surco por flujo plastico en el material mas suave, se crea una
resistencia al movimiento, donde este aparece por el trabajo hecho cuando las asperezas se
deforman plasticamente en el momento que se deslizan una sobre otra.

Los mecanismos bdsicos son Adhesion, Arado y Deformacion de asperezas. (Ver en la fig. 2.8)

La friccién se observa a escala microscopica es el resultado de la ruptura de los atdmicos, ya sea
causado por la fuerte adhesién o por la adherencia de micro-asperezas y el deslizamiento a lo largo
de planos cristalograficos en la presencia de defectos. La ruptura de enlaces cohesivos ocurre
durante la deformacion micro pldstica o fractura, en sitios que presentan minima resistencia al
deslizamiento.

Figura 2.8 Mecanismo basicos de efecto que tiene friccion en dos sélidos que se deslizan uno
sobre otro: (a) Adhesion, (b) Arado (Ploughing), (c) Deformacion de asperezas.

Se ha estudiado que si las particulas superficiales se deforman pldsticamente, la influencia de la
rugosidad sobre los pardmetros de contacto es pequefia, dado que las particulas se deforman
presentado una superficie continua.

El Desgate.

El desgaste es una consecuencia de la friccidn, se define como el fenémeno de remocién de material
en una superficie debido a la interaccidn que existe con otra superficie en contacto. Normalmente
las maquinas van perdiendo su durabilidad y confiabilidad debido a este fendmeno y las
posibilidades de crear maquinas mds avanzadas se reducen debido a los problemas generados por
desgaste. Es asi que, tener un amplio control de este fendmeno se ha convertido en una necesidad
de las nuevas tecnologias.

-18-



Se debe tener presente que el desgaste no es una propiedad del material, sino una respuesta al
sistema en contacto que involucra procesos como adhesién, abrasidon, fatiga superficial y
deformacidn pldstica acumulada. Aun si no existe friccion, el desgaste también se puede dar por la
presencia de corrosidon y la degradacion en los materiales.

En cambio, el desgaste es indeseable en aplicaciones de maquinaria donde por lo general es
importante mantener indefinidamente la forma de las piezas y su integridad superficial, tal es el
caso de los cojinetes, chumaceras, engranes, etc.

El desgaste puede deberse a fendmenos mecanicos y fendmenos quimicos, pero en todos los casos
a excepcidn de la fatiga mecanica, el desgaste ocurre mediante remocidn gradual de material en
numerosas porciones diminutas que pueden variar su tamafio e ir desde un nivel atdmico hasta
llegar a las micras.

Quizas el reto mas grande en la solucion a problemas de desgaste es anticipar el tipo de desgate a
gue estaran sometidos los componentes. El material puede ser removido de una superficie solida
de tres maneras: por fusion, por dislocacién quimica o por la separacion fisica de los d&tomos. Este
ultimo método puede ser llevado a cabo por la sola aplicacion de un alto esfuerzo o por el esfuerzo
ciclico a bajas magnitudes.

Actualmente se requiere llevar a cabo un constante monitoreo del desgaste, con el fin de evitar y/o
prevenir que se presente este fendmeno en la maquinaria, teniendo en cuenta que el
mantenimiento preventivo solo alargara la vida util de la maquinaria para que su rendimiento sea
mayor y asi se eviten los paros repentinos en la produccidon debido al desgaste. En general el
desgaste no tiene lugar a través de un solo mecanismo, por lo que comprender y analizar cada uno
de los mecanismos de desgaste es de vital importancia.

La Lubricacion

El objetivo principal de la lubricacion es la separacion de dos superficies con deslizamiento relativo
entre si evitando que se presente desgaste alguno entre ellas e intentando que el proceso de
deslizamiento se efectué con el minimo de roce formando una pelicula lubricante.
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2.5 DISENO DE EXPERIMENTOS-GRIS RELACIONADO

2.5.1 Arreglos Ortogonales.

Método Taguchi

El método Taguchi es una herramienta poderosa para diseiar sistemas de alta calidad basados en
arreglos ortogonales (OA) experimentos que proporcionan una variacion muy reducida para los
experimentos con un ajuste dptimo de control de proceso parametros El método de Taguchiimplica
el disefio de experimentos para obtener los resultados deseados a través de la optimizacion
paramétrica de proceso.(Ver tabla 2.2) El método de Taguchi considera la variacién en las
caracteristicas de calidad afectadas por factores en lugar de promedios de calidad. Esta propiedad
del método de Taguchi hace que la respuesta sea insensible a factores incontrolables.

Tabla 2.2 Arreglo Ortogonal.

A B C

1 1 1 1

2 1 2 2

3 1 3 3

4 1 4 4

5 2 1 2

6 2 2 1

7 2 3 4

8 2 4 3

9 3 1 3

10 3 2 4
11 3 3 1
12 3 4 2
13 4 1 4
14 4 2 3
15 4 3 2
16 4 4 1
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La relacion sefial / ruido (SNR) es un método de célculo importante para ajustando la calidad de
salida en el método de Taguchi [26]. Las relaciones sefial / ruido (SNR) fueron estimadas por
calculando la desviacion cuadratica media ajustada de la media Funcién de pérdida de calidad.
Comparando los graficos de efectos de las SNRs Para cada parametro, se podrian determinar los
parametros éptimos.

Hay tres formas de calcular las SNR: cuanto mas grande, mejor, Mas pequefio, mejor y medio mejor.
En este trabajo, tanto Los métodos mds pequefios para los mejores y los mds grandes para las SNR.
se utilizaron en cuatro respuestas: coeficiente de friccion, tasa de desgaste, Velocidad de deposicién
y angulo de contacto con el agua. Para CoF y tasa de desgaste propiedades, la estimacién de las SNR
mas pequefias (SNRste) puede se expresara como:

1 n
SNR;, =—10log,, ;ny
i1

Donde y es el valor experimental del ensayo i, y n es el nimero de ensayos. Para la tasa de
deposiciéon y el angulo de contacto con el agua, cuanto mayor sea la mejor. Las SNR (SNRuts) se
pueden definir como:

141
SNR, =—100g,,| =) =
nuay
2.5.2 Método gris relacionado.

Analisis relacional de grey propuesto por Deng en 1989. Se usa ampliamente para medir el grado de
relacidn entre secuencias segun el grado relacional gris [27].

Pre-procesamiento de datos. En el analisis relacional gris, es pre-procesamiento de datos es el
primer paso realizado para normalizar los datos grises aleatorios con diferentes unidades de medida
para transformarlas en pardmetros adimensionales.

La secuencia de referencia original y los datos pre procesados (o secuencia de comparabilidad) son
representado por:

X (K)andx'” (k),i=1,2,...,m;k =1,2,...,n
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Respectivamente donde m es el nUmero de experimentos y n es el nUmero total de observaciones
de datos. Dependiendo de la calidad de las caracteristicas, las tres categorias principales para
normalizar la secuencia original se identifican de la siguiente manera:

Establecer las caracteristicas de calidad como "mas grande, mejor", entonces los datos originales
se pre procesan como "mas grande cuanto mejor":

. X —minXx* (k
X' (k) =—% Om|n , (O)
max X' —min X" (k)

Si los datos originales tienen la caracteristica de calidad como "mas pequefio, mejor", los datos
originales se procesan como "mas pequefo cuanto mejor ":

max X' (k) — X\ (k)
max X® —min X" (k)

Xi*(k):

Sin embargo, si los datos originales tienen un valor objetivo / 6ptimo (OV) entonces la caracteristica
de calidad es 'nominal-el -mejor' y la original los datos se pre-procesan como 'nominal-el-mejor":

2.6 SISTEMAS DE INFERENCIA DIFUSO.
2.6.1 Légica Difusa.

El software MATLAB es un lenguaje técnico de alto nivel con un ambiente interactivo para el
desarrollo de algoritmos, la visualizacién de los datos, el analisis de datos, y el cémputo numérico.
Usando MATLAB, se pueden solucionar problemas que computan técnicos mas rapidamente que
con los lenguajes de programacion tradicionales. Se puede utilizar MATLAB en una amplia gama de
usos, incluyendo procesamiento de sefial y de imagen, comunicaciones, disefio del control,
modelacidn, el analisis financiero y biologia de computo.

Légica difusa es incorporada a los sistemas de control a lo que llamaremos sistemas de control
difuso. Cotidianamente nos movemos en un mundo con definiciones ambiguas, si alguien dice “esta
por llover” nos interesa saber en qué medida y en cuanto tiempo sucederd. La toma de decision a
partir de informacion que no especifica también es un procedimiento cotidiano, esto es el que se
intenta reproducir con Ldgica difusa a partir de la observacidn del entorno, la formulacién de las
reglas légicas y de los mecanismos de la toma de decisiones.
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Estas reglas son muy descriptivas y pueden ser facilmente entendibles por un humano, pero
dificilmente representables en un idioma que pueda ser entendido por una computadora. Palabras
como “lejos”, “muy cerca” no tienen fronteras bien definidas, y cuando se quieren trasladar a cédigo
pueden resultar descripciones artificiales. Por ejemplo, el término Distancia se podria codificar con

este conjunto de intervalos:

* Cerca: La bola esta entre 0 y 2 metros del hoyo.
* Medio: La bola estd entre 2 y 5 metros del hoyo.

* Lejos: La bola esta mas alld de 5 metros del hoyo.

Con esta representacion, ¢qué ocurre con una bola que estd en 4.99 metros del hoyo? Empleando
estos intervalos, el ordenador lo representaria firmemente en el intervalo “Medio”. Y si
incrementamos unos pocos centimetros, lo catalogaria como “Lejos”. Esto se puede mejorar
creando intervalos mas pequefios, pero el problema base seguiria siendo el mismo por el uso de
intervalos discretos. Comparado con el modo de razonar de un humano, estos términos linglisticos
se deben corresponder con fronteras vagas, donde 4.99 metros deberia estar mds asociado al
término “lejos” que “media distancia”.

Légica Difusa (fuzzy logic, en inglés): Basicamente la Logica Difusa es una ldgica multivaluada que
permite representar matemadticamente la incertidumbre y la vaguedad, proporcionando
herramientas formales para su tratamiento. Como indica Zadeh, “Cuando aumenta la complejidad,
los enunciados precisos pierden su significado y los enunciados Utiles pierden precision.”, que puede
resumirse como que “los arboles no te dejan ver el bosque”. Basicamente, cualquier problema del
mundo puede resolverse como dado un conjunto de variables de entrada (espacio de entrada),
obtener un valor adecuado de variables de salida (espacio de salida). La légica difusa permite
establecer este mapeo de una forma adecuada, atendiendo a criterios de significado (y no de
precisién).

El término Légica Difusa fue utilizado por primera vez en 1974. Actualmente se utiliza en un amplio
sentido, agrupando la teoria de conjunto difusos, reglas si-entonces, aritmética difusa,
cuantificadores, etc. [28].En el presente proyecto utilizaremos el Toolbox Fuzzy Logic del Matlab, tal
como se muestra en la Fig. 2.9.
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Figura 2.9 Toolbox Fuzzy

2.6.2 Inferencia Difuso.

La légica difusa se aplica principalmente en sistemas de control difusos que utilizan expresiones
ambiguas para formular reglas que controlen el sistema. Un sistema de control difuso trabaja de
manera muy diferente a los sistemas de control convencionales. Estos usan el conocimiento de un
experto para generar una base de conocimientos que dard al sistema la capacidad de tomar
decisiones sobre ciertas acciones que se presentan en su funcionamiento. Un controlador difuso
tiene una estructura definida, la cual se muestra en la Fig. 2.10

R1:SI X es bajo ENTONCES Y es alto
R2: SI X es medio ENTONCES Y es medio
R3: SI X es alto ENTONCES Yes bajo

Entrada Salida
Difusa Difusa
En U, En V;
Mecanismo de
Fusificacion Interferencia Defusificador
‘ Difusa ‘
En U, Y En V,

Figura 2.10 Sistema de Inferencia Difuso.

La fusificacidn tiene como objetivo convertir los valores reales en valores difusos. En a fusificacion
se asignan grados de pertenencia a cada una de las variables de entrada con relacién a los conjuntos
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difusos previamente definidos utilizando las funciones de pertenencia asociados a los conjuntos
difusos.

Bases del conocimiento, La base del conocimiento contiene el conocimiento asociado con el
dominio de la aplicaciéon y los objetivos del control. En esta etapa se deben definir las reglas
lingliisticas de control que realizaran la toma de decisiones que decidiran la forma en la que debe
actuar el sistema.

Inferencia, La inferencia relaciona los conjuntos difusos de entrada y salida para representar las
reglas que definirdn el sistema. En la inferencia se utiliza la informacién de la base del conocimiento
para generar reglas mediante el uso de condiciones.

Defusificacion, realiza el proceso de adecuar los valores difusos generados en la inferencia
en valores que posteriormente se utilizaran en el proceso de control.

En el desarrollo de este proyecto primero definimos nuestras variables lingliisticas de entrada que
son los valores de la temperatura y el tiempo que estara sometida la pieza durante el proceso de
borurado, para las variables lingliisticas de salida son el coeficiente de friccion y desgaste, como se
muestra en la Fig. 2.11.
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Variables

Variables "-..N .'_.-" Lingiiisticas

Lingiisticas | - | -~ | ot 20 1 e salivs
de Entrada 0 I N

Figura 2.11 Variable Linglisticas

Con ayuda de un cédigo en Matlab generaremos los rangos de trabajo de nuestro sistema para cada
uno de los valores linglisticos que introducimos anteriormente, los cuales se muestran en Funciones
de Pertenencia: Determinar los rangos de valores permitidos para cada variable lingistica.
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Se establece el rango de la funcidn de pertenencia, se modifica el nombre de la funcién de
pertenencia, los pardmetros de la funcién

de pertenencia y su forma, en la cual seleccionaremos la forma triangular, Ver en la Fig.2.12.

Nombre de

DOX] 0N la funcién de

|

pertenencia

K
>

Forma

Triangular

Rango de

Funcién de
Pertenencia Parametro
de

pertenencia

Figura 2.12 Funcion de Pertenencia.

2.6.3 Reglas Difusas. El Sistema de Inferencia Difuso que se utiliza es del tipo Mamdani, el cual
estad compuesta por el fuzificador estd compuesta es la entrada de los valores, la base de las reglas
y el defuzificador, como se muestra en la Fig. 2.13.

Tipo
Mamdani

Figura 2.13 Sistema de Inferencia Difuso tipo Mamdani.
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Reglas IF-THEN borrosas

En su forma mas simple, una regla borrosa “if-then” es de la forma:
“Si x es A entonces y es B"

e Ay Bson valores linguisticos definidos por conjuntos borrosos en los
universos de discurso (rangos) XeY.
e xeslavariable de entrada ey es la variable de salida.

El significado difiere en el antecedente y en el consecuente, ya que el antecedente es una
interpretacién interpretacién que devuelve un nimero entre Oy 1, y en el consecuente se asigna
un conjunto borroso B a la variable y La entrada de la regla es un valor numérico (conjunto crisp)
gue se le da a la variable de entrada x del antecedente (este valor pertenece al universo de
discurso de A).

La salida de la regla es un conjunto borroso que se asigna a la variable de salida y del consecuente.

La ejecucioén de la regla se realizara aplicando un operador borroso de implicacién cuyos argumentos
son el valor del antecedente y los valores del conjunto borroso del consecuente. La salida de cada
regla serd el conjunto borroso resultante de la implicacion.

Se establece el nimero de variable de entrada y salida, sus funciones de pertenencia sera el
numero de reglas que se generan, se selecciona el valor que toma la primera variable de entrada,
después se selecciona el valor que toma la segunda variable, posteriormente se selecciona el tipo
de conexién que deberd entregar el controlador, como se muestra en la Fig.2.14.

Reglas
| difusas
/
Valoral i e -3 I y Valor a las
a qrsl as ; = P = variables
variables de entrada
de entrada

2.14 Reglas Difusas
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2.6.4 Método de Mamdani.

La entrada de un sistema de Ldgica difusa tipo Mamdani al inicio es un valor numérico especifico,
para que este valor pueda procesarse en el sistema difuso se hace necesario convertirlo a una
variable del lenguaje difuso que el mecanismo de inferencia pueda procesar. Estos valores difusos
en los cuales se ha dividido el universo de discurso.

Evaluacién del antecedente de cada regla. Dadas las entradas (valores numéricos) se obtienen los
distintos valores de pertenencia para cada una de ellas. A esto se le llama “borrosificacion de la
entrada”. Como se muestra en la Fig.2.15.

1. Borrosificar 2. Aplicar operador
entradas OR (maximo)
excelente deliciosa 0.7
i 0.0 0.0 Resultado
1 10 1 10
Antecedente :
de la regla servicio es excelente 0 comida es deliciosa
x y
servicio =3 comida =8
Entrada 1 Entrada 2

Figura 2.15 Esquema del Borrosificacion.

Para tener un mayor entendimiento, realizare un ejemplo practico: un borrosificar el primer término
del antecedente (servicio es excelente) hemos visto en qué grado el servicio es excelente si al
servicio le puntuamos con un 3. Como vemos, un 3 corresponde a un servicio nada excelente, de
ahi que obtengamos el valor de pertenencia 0. Al borrosificar el segundo término del antecedente
(comida es deliciosa) hemos visto en qué grado la comida es deliciosa si la puntuamos con un 8.
Légicamente, un 8 corresponde a una comida bastante deliciosa, de ahi que obtengamos el valor de
pertenencia 0,7.

Por ultimo, ya que los dos términos del antecedente estan unidos por una disyuncion (servicio
excelente o comida deliciosa), hemos aplicado un operador borroso OR, en este caso el maximo, a
los dos valores de pertenencia anteriores obteniendo el valor de pertenencia 0.7. Si los términos
del antecedente estuvieran unidos por una conjuncion ("y"), habria que aplicar un operador
borroso AND, por ejemplo el minimo.

Obtener la conclusién en cada regla. A partir del consecuente de cada regla (un conjunto borroso)
y del valor del antecedente obtenido en el paso 1, aplicamos un operador borroso de implicacion
obteniendo asi un nuevo conjunto borroso.
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Dos de los operadores de implicacién mas usados son el minimo, que trunca la funcién de
pertenencia del consecuente, y el producto, que la escala. En el siguiente grafico correspondiente
al ejemplo del restaurante como se muestra en la Fig.2.16

Antecedente Consecuente
A\ A\
= = = N
1. Borrosificar 2. Aplicar operador 3. Aplicar operador
entradas OR (méaximo) de implicacién (min.)
1
excelente deliciosa -

generosa

> :

o 10 ) | 10 = 50 25
I si servicio es excelente o comidaes deliciosa entonces propina es generosa Re_sulflado ge o
P d
i
Entrada 1 Entrada 2

Figura 2.16 Antecedente y Consecuente.

2.6.5 Método Takagi & Sugeno.

Los modelos borrosos desarrollados por Takagi & Sugeno (TS) modelan un sistema no lineal
mediante un conjunto de modelos locales lineales definidos por un conjunto de reglas borrosas de
la forma SIENTONCES, donde cada regla expresa un comportamiento significativo del sistema
expresado como un modelo lineal. Asi, el conjunto del sistema se describe como una interpolacién
de estos sistemas lineales.

Para un modelo no lineal de la forma:

X =f(Xk.UK)

Las reglas S| ENTONCES se suelen representar mediante
Sl z: Mi: ENTONCES

X, =A +X +BU,

+1

Donde Ai+Xk+ BiUk representa el modelo local lineal, que se utiliza para computar la salida final, a
partir de una combinacion del simplex Ar:
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X = Zﬂi XAX FBU) e 9)

i=1

A, = pi(x) =1\ g (N0 Ai =Lory (10)
i=1

2.7 RED NEURONAL ARTIFICIAL.

Los sistemas Neuro-difusos son parte de una nueva tecnologia de computacién llamada
computacion flexible (soft-computing) donde proviene de la teoria de la Inteligencia Artificial. La
computacion flexible consiste en un conjunto de técnicas que tiene en comun la robustes en el
manejo de la informacién imprecisa, que existen en los problemas relacionados con el mundo real.
Por ejemplo; reconocimiento de formas, clasificacidn, toma de decisiones, etc.)

Estas son las siguientes Técnicas de computacion flexible, que puede ser combinadas para un mejor
resultado en los problemas aplicados.

1. La Logica difusa.

2. Las Redes Neuronales.

3. Los Algoritmos Evolutivos é Algoritmos Genéticos.
4. La Teoria del Aprendizaje.

5. El razonamiento Aproximado.

Las Redes Neuronales Artificiales (RNAs) son la implementacion en hardware/software de modelos
matematicos idealizados de las neuronas bioldgicas. Las neuronas artificiales son interconectadas
unas a otras y son distribuidas en capas de tal forma que compiten en forma simple la estructura
neuronal de un cerebro. Cada modelo de neurona es capaz de realizar algun tipo de procesamiento
a partir de estimulos de entrada y ofrecer una respuesta, por lo que las RNA en conjunto funcionan
como redes de computacidn paralelas y distribuidas similares a los sistemas cerebrales biolégicos

Componentes de una Red Neuronal Artificial

Como en el sistema nervioso bioldgico, una red neuronal artificial esta constituida por neuronas que
estan unidas entre si a través de conexiones, a las cuales se le asignan valores numéricos o pesos
que se representan el conocimiento de la Red Neuronal. Al cambiar los valores de los pesos se
consigue imitar el cambio de la estructura de las conexiones sinapticas que ocurre durante el
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proceso de aprendizaje en la red neuronal biolégica. Como se muestra en la siguiente fig. 2.17
muestra una Neurona Artificial idealizada.

X1 Wi1

X Wiz hi fi

Xj Wij

Senales de |Pesos Funcidon de Funcién de |Salida
Entrada Sindpticos Propogacién Activacién

Figura 2.17 Neurona Artificial

La informacién que conforma un conjunto de entrada X|(t) es enviada a la neurona a través de sus
conexiones con pesos sinapticos, Wi, donde el subindice i representa a la neurona i. Esta entrada
es procesada por una funcién de propagacion (por ejemplo: hi(t)=(W;.X;) ).

El resultado es comparado con un valor umbral 8 por la funcidn de activacion yi(t)= fi(hi(t)) que
representa simultdneamente la salida de la neurona se activara.

En una RNA las neuronas suelen estar agrupadas en capas. Se conoce como capa o nivel a un
conjunto de neuronas cuyas entradas provienen de la misma fuente, y cuyas salidas tienen el mismo
destino. Usualmente cada neurona de una capa esta conectada a todas las neuronas de las capas
anterior y posterior (excepto en la capa de entrada y en la capa de salida) [29].

Las Redes Neuronales permiten resolver problemas que no pueden ser solucionados usando
algoritmos convencionales. Por ejemplo: problemas de clasificacion u optimizacion.

Los diferentes dominios en los que las redes neuronales son utilizadas, incluyen:

* Asociacién de patrones.
* Clasificacidn de patrones
*  Procesamiento de imagenes

* Reconocimiento de voz.

Las neuronas se encuentran compuestas entonces por varias capas, de manera que las neuronas de
una capa estan conectadas con las neuronas de la capa siguiente, a las que pueden enviar
informacidn. Cada neurona de la red es una unidad de procesamiento de informacién que recibe
informacidn a través de las conexiones con las neuronas de la capa anterior.
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Las neuronas estan compuestas por los siguientes elementos:

* Capa de Entrada: Es quien recibe informacion del exterior. En las redes bioldgicas, esta seria
tarea de las dendritas.

* Capas ocultas: La cuales estan encargadas de realizar el trabajo de la red. En las redes bioldgicas,
esta seria el soma.

* Capa de Salida: Proporciona el resultado del trabajo de la red al exterior y envia informacion
hacia otras neuronas. En las redes bioldgicas, esta seria una actividad realizada por el axén.

Los pesos sindpticos

A una neurona artificial se le asigna un peso sinaptico a las entradas que provienen desde otras
neuronas. Se conoce normalmente en la medicina se le conoce como sinapsis. El peso sindptico
entonces es un valor numérico y que puede ir cambiando durante la fase de entrenamiento. Este
peso hace que la red neural tengo una utilidad y es alli donde se almacena la informacién.

Regla de propagacién

En un modelo neuronal, se debe disponer de una regla de propagacion para combinar las salidas de
cada neurona con las ponderaciones establecidas por el patron de conexién, con eso se especifica
la valoracidén de las entradas que recibe cada neurona. Normalmente puede realizarse una suma de
las entradas, teniendo en cuenta el peso sinaptico asociado a cada entrada.

2.7.1 Modelo general de Neurona Artificial.

Existen diferentes tipos de Redes Neuronales y cada uno tiene caracteristicas especiales, por lo
gue cada tipo de problema tiene su propio tipo de red neuronal para solucionarlo. Las redes
neuronales pueden ser clasificadas segun el tipo de aprendizaje, tipo de aplicacion y la arquitectura
de la conexién. Como se muestra en la sig. Tabla 2.3.
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Tabla 2.3 Modelos Generales de una Neurona Artificial.

Redes Neuronales con Aprendizaje Supervisado
Redes Neuronales con Aprendizaje no-Supervisado
Clasificacién por el tipo Redes Neuronales con Aprendizaje Hibrido

de Aprendizaje Redes Neuronales con Aprendizaje Reforzado

Redes Neuronales con Aprendizaje Competitiva

Clasificacién por el Redes Neuronales Aproximadores de Funciones
tipo de aplicacién Redes Neuronales Aproximadores Asociativas
Redes Neuronales Aproximadores Clasificadores

Clasificacién por la Redes Neuronales Monocapa
Arquitectura de la Redes Neuronales Multicapa
conexion Redes Neuronales Realimentadas

Arquitectura de Redes Neuronales Artificiales

Los tipos de interconexién implican varios comportamientos de la red. Por ejemplo, las redes que
tienen flujo de datos unidireccional (Feed forward) son estaticas. Es decir, producen sdlo un grupo
de valores de salida en lugar de una secuencia de valores de salida para una entrada dada y sus
salidas no dependen de los valores anteriores de la red. Por otro lado las Redes Neuronales
recurrentes o realimentadas son sistemas dinamicos. La arquitectura de la conexidon las redes
neuronales se pueden clasificar, como: Red Monocapa, Red Neuronal Multicapa y Red Neuronal
Realimentada.

Red Neuronal Monocapa

Las redes mono capa estan formadas sdlo por una capa de neuronas y suelen utilizarse en tareas
relacionadas con la regeneracion de informacidn incompleta o distorsionada que se presenta a la
red, como se muestra en la figura 2.18 Red Neuronal Monocapa.

- 8 -
a \ /
z\ ' 2
EY
3 — —
"
\" o =
Capa de cCapa de

entrada salida

Figura 2.18 Red Neuronal Monocapa
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Como se aprecia en la Fig.2.19, las capas de entrada y de salida, poseen el mismo nimero de
capas intermedias u ocultas que mejoran su desempeno.

Capa de Capa Capa de
Entrada Oculta Salida
Entrada 1
Entrada 2 ) @

- @ \ sld
Entrada 3 s N@ —

--. s

i L / @
6

Figura 2.19 Red Neuronal Multicapa.

Red Neuronal Realimentada.

Se caracteriza porque sus salidas pueden ser utilizadas como entradas. La estabilidad de la red es
un importante factor a considerar en este tipo de arquitectura. Ver la Fig. 2.20.

RED NEURONAL:

Capa de:
ENTRADAS: S20Ra: “sllda | SALIDAS:

~

Figura 2.20 Red Neuronal Realimentada
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2.7.2 Sistema de Inferencia Neuro-Difuso Adaptativo (ANFIS).

ANFIS es red hibrida neuro-difusa para modelar los sistemas complejos. ANFIS incorpora el estilo de
razonamiento humano de los sistemas difusos mediante el uso de conjuntos difusos y un modelo
linguistico que consiste en un conjunto de elementos difusos IF-THEN reglas.

La principal fortaleza de los modelos ANFIS es que son aproximadores universales con la capacidad
de solicitar reglas interpretables IF-THEN. Hoy en dia, las técnicas basadas en inteligencia artificial
como ANFIS se han aplicado con éxito en Las aplicaciones de ingenieria. Sin embargo, se ha
encontrado escasos trabajos de investigaciones sobre los aspectos metalurgicos de los materiales
[30].

Arquitectura de ANFIS

La arquitectura de un modelo ANFIS con dos variables de entrada se muestra en la Fig.2.21 Suponga
gue la base de reglas de ANFIS contiene dos reglas difusas IF-THEN del tipo Takagi Y Sugeno de la
siguiente manera:

Reglal: Sl x es A; ey es By, ENTONCES fi=p1 x +qi1y + 1
Regla2: Sl x es A e y es B, ENTONCES fo=pox + g2y + 12

En la Fig. 2.21 se ilustra el razonamiento difuso y también se muestra la arquitectura ANFIS
equivalente correspondiente en la Fig. 2.22.

A B is of Triangular membership function type

A
pX A ) B

y fr=pr+qy+n
¥ f sl +u,f, M, +3,)
* = Wl fl - K! 1.

> feptqy+n
W

K"""' o

! 1)
) R—----“-’- 2
’xz

Figura 2.21 Sistema de Razonamiento Difuso
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Figura 2.22 Esquema de la Arquitectura ANFIS.
Las funciones de cada capa se describen a continuacion:
Capa 1: Cada nodo i en esta capa es un nodo cuadrado con una funcién nodo:

Utilizaremos las siguientes ecuaciones:

Donde x es la entrada al nodo i y A es la etiqueta linglistica (Conjuntos difusos: pequefos, grandes
etc. Asociado con esta funcion de nodo.

Capa 2: cada nodo en esta capa es un nodo circular etiquetado P que multiplica las sefiales entrantes
y envia el producto fuera, Por ejemplo:

W=, W)Xty (V)1 =120 (12)

Cada salida de nodo representa el peso de activacién de una regla.

Capa 3: cada nodo de esta capa es un nodo circular c n la etiqueta N. El nodo i-ésimo calcula la
relacién del peso de activacién de la regla i-ésima. a la suma de todos los pesos de disparo de la
regla:

VV,' :VV,/(Vvl/VVz)II :1r2"' ...................................................... (13)
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Capa 4: Cada nodo en esta capa es un nodo cuadrado con una funcién de nodo:

01'4 =WiPXAQY 1 e (14)

Donde w;: es la salida de la capa 3y p;, g ri es el conjunto de parametros.

Capa 5: el nodo de sefial en esta capa es un nodo circular etiquetado como R que calcula la salida
general como la suma de todas sefiales entrantes, es decir:

0 :Z,-Wlfl :Z,-f; /Z,.W,- .......................................... (15)

Las reglas basica de aprendizaje de ANFIS es el descenso del gradiente de propagacién inversa, que
calcula las senales de error de forma recursiva capa de salida hacia atras a los nodos de entrada.
Esta regla de aprendizaje es exactamente la misma que la regla de aprendizaje de propagacion
inversa utilizada en las redes neuronales de retroalimentacién.

ANFIS adoptd un método de aprendizaje rapido denominado método de aprendizaje hibrido que
utiliza el descenso de gradiente y el método de minimos cuadrados para encontrar un conjunto
factible de antecedentes y parametros consiguientes.

Se utiliza dos tipos de funciones de membresia (MF). Como se muestra en la Fig. 2.21 El esquema
de razonamiento de ANFIS y Fig. 2.22 Esquema de la arquitectura ANFIS, Incluyendo el triangular
(ANFIS-I) y gaussiano (ANFIS 11) se utiliza para construir los modelos.

Los modelos ANFIS se aseguran la obtencién de la tolerancia minima de error. El error surgido
durante el entrenamiento y las pruebas en los modelos ANFIS-1 Y ANFIS-II se puede Expresar como
absoluto fraccién de varianza (R2) que se calculan mediante la siguiente ecuacion:

>t ooy
1= W ......................................................... (16)

R* =
Donde t es el valor objetivo y o es el valor de salida.
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CAPITULO 3

MATERIALES Y METODOS

Los elementos de maquinas estan sujetos a danos superficiales como desgaste y corrosion,
ademas de las cargas dindmicas y estaticas. Por lo tanto, aparte de la resistencia del material, la
dureza superficial es una propiedad igualmente importante para la confiabilidad de los
componentes contra fallas. Los procesos superficiales térmicos y termoquimicos son utilizados
para mejorar la resistencia del material y propiedades superficiales. Los tratamientos
termoquimicos modifican la microestructura y quimica superficial, mientras que tratamientos
térmicos como la flama directa, endurecimiento por induccién y transformacion, alteran solo la
microestrurctura. El borurado es un proceso tecnoldgico que principalmente se propone como
un proceso difusivo que tiene la finalidad de: incrementar la resistencia al desgaste vy
reducir/incrementar el coeficiente de friccion en la superficie del material metalico, manteniendo
las propiedades mecdanicas del substrato o bulto. Para este tratamiento se utiliza un equipo
especial asi como una metodologia singular para alcanzar la meta que no es otra sino la de

modificar las caracteristicas de la superficie del material base.

En éste capitulo se describen las etapas, equipos y los parametros de procesamiento que se usan
en el presente estudio, asi como las caracteristicas de los materiales que se someten a prueba.
Adicionalmente, se detallan los equipos y/o dispositivos mediante los cuales se llevan a cabo
caracterizaciones tanto microestructurales como mecdnicas. Dichas caracterizaciones son la
parte medular de la investigacion, en virtud de que los productos que se logran son utilizados

para la presentacién de resultados y su correspondiente discusion.



3.1 CARACTERIZACION

En este apartado, la obtencidn de informacién acerca de un material bajo estudio (composicion,
estructura, topologia, topografia, morfologia, propiedades en general) a partir de la interaccion
de una senal (eléctrica, luminosa, térmica, etc.) con una porcion de dicho material es definido
como caracterizacion ya sea microestructural o mecanica. Por tanto, toda caracterizacién de un
material supone una agresién al mismo, es decir, una perturbacién del mismo. El estudio de la
respuesta del material a dicha perturbacién nos permite conocer las propiedades o mas
concretamente, las peculiaridades del mismo. No se debe confundir el término caracterizacion
con el de analisis. Toda caracterizacion implica realizar un analisis del material, sin embargo no

todo andlisis implica realizar una caracterizacién.

3.1.1 Caracterizacion microestructural
Microscopia dptica

La microscopia dptica es una técnica de caracterizacidn estructural que permite revelar detalles
estructurales que no son visibles a simple vista mediante una imagen contrastada y magnificada
obtenida con lentes dpticas y luz blanca. En este tipo de caracterizacion es utilizada luz que se
refleja en el material y se puede utilizar en materiales opacos con al menos una superficie plana.
Dentro de la caracterizacion tradicional se considera el uso del microscopio éptico para visualizar
la estructura de las muestras tratadas y principalmente visualizar la capa depositada en la muestra
por lo que se requiere del corte transversal y el ataque previo de la muestra, aunque en ocasiones
no se requiere de ataque debido a que las caracteristicas de interés se llegan a revelar
directamente después de un pulido fino, como se muestra en la Fig. 3.1. En la foto se puede
observar una capa de boro en forma de “dientes de sierra” con un tamafo promedio de 140 um.

Esta muestra fue borurada durante 6 h, a una temperatura de 950°C.

Con el uso de un microscopio éptico se puede obtener informacidn de la morfologia, tamafio y
distribucién de las fases asi como los defectos presentes en la muestra como son poros, grietas,
limites de grano y dislocaciones. Los componentes principales de un microscopio dpticos son:

sistema de iluminacidn, sistema &ptico, registro de informacidn, cuerpo y controles. Con estos
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elementos se provee una iluminacién brillante uniforme para obtener una imagen magnificada,

resuelta y contrastada de la muestra.

Figura3.1 Seccion transversal de una probeta de acero 4140 borurada. Para lograr visualizar, se
utilizaron lijas con granulometrias de 180, 240, 320, 400, 600 y 1200. Posteriormente, se
realizé el pulido fino con pafios y pasta de diamante de 6 y 3 um.

Microscopia electrénica de barrido (SEM, acronimo de Scanning Electron Microscope)

La microscopia electrénica de barrido (SEM) se utilizd con la intencion de conocer las
caracteristicas superficiales de la muestra, en detalle profundo, gracias a la capacidad de
amplificacién y profundidad de foco. El microscopio que se uso fue del modelo JSM-6360LV de la
marca JEOL (Fig. 3.2a) . El equipo cuenta con detector Thornley para imagen con electrones
secundarios; detector de electrones electrodispersados de estado sélido en tres segmentos;
platina goniométrica de inclinacidn excéntrica; detector de electrones secundarios de bajo vacio;

sistema de microanadlisis por dispersidén de energia de rayos X, OXFORD INCA 200; entre otros.

Para el presente estudio se realizaron barridos sobre las superficies transversales para analizar la
morfologia de las fases FeB y Fe;B (Fig. 3.2b). Se utilizd la técnica de electrones secundarios y
retro dispersados. Los electrones secundarios se utilizan para obtener la imagen de la muestra
dentro de la cdmara del microscopio, los electrones secundarios son aquellos que rebotan de la
superficie con una energia inferior a los 50 eV (electronVolts). Los electrones retrodispersados

son aquellos que rebotan de la muestra con una energia superior a los 50 eV, la intensidad de los
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electrones retrodispersados depende del nimero atémico de las fases presentes en el material
(a mayor numero atémico mayor intensidad) y esto es lo que permite distinguir un area

determinada.

Capa FeB

.

Figura3.2. (a) Microscopio electréonico de barrido. (b) Fotomicrografia de acero 4140 borurado a
temperatura de 950°C por 6 h.

En la Fig. 3.2b se puede observar una capa “aserrada” con las fases FeB/Fe2B presentes. La fase
Fe;B tiene un tamano promedio de 180 um y la fase FeB tiene un tamafio promedio de 62 um.

En esta seccién también se realizd el anadlisis por EDS (acronimo de Energy Dispersive
Spectrometer) en diferentes puntos de la zona aserrada —cabe hacer notar que el componente
para determinar composiciones quimicas en alguna region, viene integrado con el SEM—. La
adquisicion de un espectro por EDS consiste en recoger durante un intervalo de tiempo los
fotones de Rayos-X que emanan de la superficie de la muestra producto del choque del haz de
electrones y que se clasifican seguin su energia. En la Fig. 3.3b se presenta el espectro con
dispersién de energias en donde el eje horizontal son unidades de energia en KiloelectrénVolts
(KeV) y sobre el eje vertical se presenta el nUmero de cuentas o intensidad y que se va auto
ajustando a medida que crece el nimero de cuentas de la energia del pico mas alto. En la Fig.
3.3b se muestra el espectro de la zona aserrada que se muestra en la Fig. 3.3a. Se observa los
elementos Boro, Carbono, Nitrégeno, Oxigeno, y Hierro. También aparece Mn, Niy Si como parte

de los elementos de aleacion del acero 4140.

-42-



) 100um L Electron image 1

UM Spectrum

ull Scale 3037 otz Cursor: 3.419 ke' (264 cis) ket

Figura 3.3. (a) Seccidén transversal de una probeta borurada a 950°C y 6h. (b) Espectro EDS de la zona
borurada de la foto mostrada en (a).
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Difraccion de Rayos X (del acrénimo XRD-X rays diffraction)

Otra de las técnicas de caracterizacién utilizada para las muestras boronitruradas fue la difraccion
por Rayos-X. Esta permite obtener informacién en forma analitica. Cerca del 95% de los
materiales sélidos se pueden definir como materiales cristalinos ya que tienen un arreglo de sus
atomos de largo alcance. Por lo tanto, cuando los Rayos-X emitidos por el equipo interactian
sobre la superficie de una substancia se puede obtener un patrén de difraccién, como el que se
muestra en la Fig. 3.4. Se utilizé el equipo marca D8 Focus X-Ray Diffractometer, Bruker AXS con
radiacion ka de cobre con un angulo de 20 a 120°, velocidad de barrido de 2 grados por minuto y

con una longitud de onda A=1.54 A.
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Figura 3.4. XRD del hierro puro boronitrurado: temperatura de borurado de 950°C por 6 h. El espectro
revela la presencia de las fases FeB y Fe;B.

3.1.2 Caracterizacion mecanica
Microdureza

La dureza en la industria de los metales la definen como la resistencia a la deformacidn
permanente; en metalurgia se define como la resistencia a la penetracién, por mencionar algunas
definiciones [31]. Las pruebas de microdureza Vickers utiliza un indentador piramidal de base

cuadrada con un angulo entre las caras opuestas al vértice de 136°, como se muestra en la
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siguiente Fig. 3.5. En esta prueba el indentador es forzado sobre al superficie de la muestra a
analizar por un tiempo de 5 a 45 segundos aplicando una carga de 50 grf a 1 kgf. Posteriormente,

una vez aplicada la fuerza se miden las diagonales para determinar la microdureza.

Indentador
piramidal de
base cuadrada

Impresion
Muestra —

Figura 3.5. Indentacidn Vickers y la medida de las diagonales de la impresién

La microdureza Vickers se puede determinar mediante la siguiente férmula basada en la norma
DIN EN ISO 6507-1:2006-03.
2F sin(136°/2)

d2

Donde: F: Fuerza aplicada en [N], c = 0.102 es un factor de conversién de Kgfa N

Hyickers = (0-102)

H: Dureza Vickers

d: diagonal [um]
Se utilizé un microdurémetro de la marca Shimadzu tipo M con indentador de diamante Vickers

Fig. 3.6. Instrumento ubicado en el laboratorio de materiales del Tecnoldgico de Monterrey

campus Edo. de México (ITESM-CEM).
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Figura3.6. Microdurémetro  Vickers marca  Shimadzu.
Propiedad del ITESM-CEM.

Para cuantificar los perfiles de microdureza Vickers se considera la Norma DIN EN I1SO 2639:2002,
la cual especifica los pardmetros para encontrar y verificar la profundidad de difusién y casos
endurecidos. Esta norma indica que debe existir una separacién de 2.5 veces el tamafio de las
diagonales entre cada indentacién, S es la separacién entre cada indentacién y ai;, a2 y az son
distancias de la superficie a cada indentacién no debe exceder a 0.1 mm, como lo muestra la

siguiente ilustracion (Fig. 3.7).

a1

a3
d3

S PO

& <FS<>S<>

Figura 3.7. Posicidn de las impresiones de dureza.
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Esta norma también indica que se deben utilizar cargas de 0.1 HV (0.98 N) hasta 1 HV (9.8 N) para
microdurezas Vickers y estas deben ser medidas con la ayuda de un microscopio. Los parametros
elegidos para las pruebas de dureza son:

Tabla 3.1. Parametros de pruebas de microdureza Vickers.

Marca Durometro Shimadzu

Carga aplicada (Kgf) 0.25 Kgf

Tiempo de aplicacidn 15s

Indentador Piramidal de base cuadrada de diamante
Tribologia

Los tratamientos superficiales y recubrimientos son requeridos para minimizar el desgaste, por
tal motivo se requiere de pruebas que simulen condiciones de desgaste y a nivel experimental se

puedan encontrar mejoras en los tratamientos propuestos [32].

Existen distintas pruebas y equipos que miden el desgaste como: Pin en disco (Pin-on-disc), Pin o
esfera en superficie reciprocante (Pin or sphere-on-flat), Pin en Cilindro (Pin-on-cylinder),
Desgaste de Arandela (Thrust washers), Pin en cepillo (Pin-into-bushing), Cilindro vs. cilindro y

Cuatro esferas.

A continuacidén se describe el método de desgaste conocido como Pin en Disco que es regido por
la norma ASTM. G99-90. Standard Test Method for Wear Testing with a Pin on Disk Apparatus.
ASTM. 1990. El objetivo de esta prueba es determinar la proporcion del desgaste de deslizamiento
y el coeficiente de friccidn. Consiste en poner la muestra en un plato giratorio a una velocidad de
rotacién determinada y un pin o indentador hara una marca o huella durante la trayectoria del

giro, como se muestra en la Fig. 3.8.
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Figura3.8. Huella en prueba pin en disco. Tomado de [33], p.303.

Una carga es involucrada sostenida en un brazo que actla como una viga en cantiléver la cual
trabaja como un elemento piezoeléctrico, como se muestra en la Fig. 3.9. La bola del indentador

tiene un diametro que definird la pista de desgaste. La carga, la velocidad y el didmetro de la pista

son variables experimentales.

Carga (N) |* \ . zBrazo que trabaja como elemento

piezoeléctrico

Pin (bola y tubo
sujetador)

Pista desgastada

Figura3.9. Representacién esquematica del pin on disk. El tribdmetro es propiedad del ITESM-CEM,
quienes apoyaron en la realizacion de estas pruebas.
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En el ensayo Pin en Disco se genera la huella en una cara de la muestra (Fig. 3.10), el tipo de
contacto suele ser puntual o conformal, el tipo de carga suele ser estatica o dindmica y el tipo de
movimiento es deslizamiento unidireccional u oscilatorio. El resultado es una grafica del

coeficiente de friccidon (W) contra la distancia de deslizamiento, como se muestra en la Fig. 3.11.

200 pm
———

Figura 3.10. Pista o huella que deja el proceso de pin on disk. Esta pista es de una
carga de 7N sobre el acero 4140. La superficie no tiene tratamiento.
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Distancia de deslizamiento, m

Figura3.11. Comportamiento triboldgico de la capa borurada en términos de
friccién vs. distancia de deslizamiento.
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Adicionalmente, las mediciones que se pueden obtener de esta prueba son la pérdida de altura
del pin y/o la pérdida de peso del pin, perfilometria de la huella de desgaste, drea de desgaste de
la bola y fuerza de friccidn. Con este tipo de prueba se obtiene un desgaste adhesivo leve y severo
y es muy conveniente para las evaluaciones triboldgicas de los recubrimientos. Ademas de que
se obtiene informacion de la velocidad de desgaste (deslizamiento) y fuerza de friccidn
(coeficiente de friccion). Las condiciones de prueba utilizadas en las pruebas de desgaste del

presente estudio para todas las muestras se compilan en la siguiente tabla 3.2.

Tabla 3.2. Condiciones de prueba de desgaste.

Radio de la pista de | 11.00 [mm]

desgaste:
Velocidad lineal: 2.00 [cm/s]
Carga aplicada: 2y 10[N]

Condicidn para detenerse: | 50.00 [m]
Velocidad de adquisicion: 40 [Hz]

Substrato ] Acero 4140

Pin: WC [Carburo de
tungsteno]

Dimension de diametro: 5.00 [mm]

Geometria: Esfera

| Condiciones ambientales | |

Temperatura: 20.00 [°C]

Atmosfera Aire (prueba en seco)

Humedad relativa 50.00-62.00 [%]

Las probetas deben tener caras paralelas, por lo tanto fueron maquinadas en torno y pulidas por

una cara (Fig. 3.12).

Figura3.12. Acabado de probetas maquinadas y pulidas previa boruracion.
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3.2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Si bien el borurado de sustratos ricos en hierro se ha desarrollado en diferentes medios, la
produccién de un sistema, las variaciones de temperatura y tiempos de tratamiento escasamente
se ha implementado. Por consiguiente, la sintesis y el analisis del sistema Fe-B con diferentes
posibilidades de produccidn es el objetivo general de esta investigacion. Para el logro del objetivo

general y los particulares, el trabajo se desarrollé de acuerdo con la metodologia que en forma

breve se describe en el diagrama de la Fig.3.13.

[

Revision de la literatura y
elaboracion de protocolo

Formacion y caracterizacion
de la arquitectura base boro
producidas sobre la superficie

de acero 4140

!

[ Disefio del tratamiento superficial

]

!

)

Preparacion de las probetas ]

¥
J

Borurado de materiales

Caracterizacién de
los productos

Estructural:
Microscopia Optica
Microscopia de barrido
Difraccion de rayos X

Figura 3.13.

3.2.1 Preparacion de las muestras

Se prepararon muestras de barras que fueron maquinadas para quitar las impurezas (oxidacién y
dafios externos) de la superficie y posteriormente cortadas para tener las dimensiones
geométricas siguientes: 25mm de didmetro y 5mm de grosor aproximadamente, seglin se
muestra en la figura 3.14. Las muestras fueron desbastadas con lijas de 120, 180, 240, 320, 400,
600 y 1200 de granulometria y posteriormente fueron pulidas a espejo. Las muestras fueron

sometidas a los diversos tratamientos y se dejé una muestra como testigo para el andlisis

v

Mecanica:
Microdureza Vickers
Friccion y desgaste

|

[ Resultados ]

. X )
Andlisis y discusion

de resultados

\

Conclusiones

Representacidn esquematica de las etapas desarrolladas para alcanzar los objetivos.

comparativo.

-51-



Z2omm Figura 3.14. Representacién esquematica de la
configuraciéon geométrica del material

bajo prueba.
I ST

3.2.2 Borurado

Para el proceso de borurado se utilizaron contenedores para albergar las probetas y el polvo de
boro. Dichos contenedores se hicieron de acero inoxidable como los que se muestran en la Fig.
3.15. Tienen tapa pero cuentan con una abertura en un extremo para poder dar paso a los gases
que se generan durante el proceso y disminuir la presién que pudiera eventualmente

incrementarse.

Figura 3.15. Contenedor de acero inoxidable con las muestras de acero.

El polvo de carburo de boro (B4C) consta de un 76% en boro y un activador de carburo de silicio,
se encuentra en forma de pasta y se le da una deshidratacién en el horno o mufla a una
temperatura de 60 a 70 grados centigrados por 4 a 5 horas. Posteriormente se muele en un
mortero para obtener un polvo fino y tener un tamafio pequefio de particula mas homogéneo y
gue esto llene perfectamente todos los espacios del contenedor y garantizar que la muestra
guede inmersa en el polvo. Las muestras deben de tener al menos 8 milimetros de separacién en

dado caso que se metan varias muestras a la vez.
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Con el polvo de boro y las probetas dentro del (los) contenedor(es) se introducen en un horno de
mufla a la temperatura correspondiente, como se muestra en la Fig. 3.16. Una vez alcanzada la

temperatura y los tiempos establecidos se retira el contenedor para dejar enfriar al aire.

Figura3.16. Horno para borurar.
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CAPITULO 4

ANALISIS Y DISCUSION DE
RESULTADOS

En este capitulo, se exponen los acontecimientos que se suscitaron después de modificar la
superficie de un acero 4140. Esto comprende un proceso de evaluacion comparativa a través de
un analisis cuantitativo y posteriormente cualitativo por medio de una discusién. Se comienza
desde los resultados microestructurales, pasando por el comportamiento superficial respecto a
un gradiente de microdureza y concluyendo con la respuesta de la modificacién superficial al

desgaste mediante las pruebas de tribologia



4.1  ANALISIS MICROESTRUCTURAL

4.1.1 Microscopia optica.

Se realizd un andlisis microscépico del corte transversal de las muestras tratadas para observar el
espesor de capa y crecimiento de la misma. Se utilizé el microscopio 6ptico el cual ofrece varias
opciones para obtener las imagenes de las dreas de interés. La comunicacién a una computadora
personal permite el uso del software para realizar andlisis en las muestras como el calcular
distancias de los espesores con gran precision. La figura 4.1 nos muestra el espesor promedio de

140.95 um de la capa borurada en la muestra que fue sometida al tratamiento de boruracién bajo

las condiciones de estudio.

Figura4.1. Espesor de la capa borurada sobre el acero 4140.

El valor promedio fue obtenido considerando tres mediciones de los dientes de borurado como

muestra la Figura 4.2. Las mediciones realizadas se compilaron en la Tabla 4.1.

Figura 4.2. Representacidn esquematica del procedimiento para la medicién de capa.
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Tablad4.1 Espesor de capa borurada.

Medicion Espesor (um)
1 133.01
2 149.67
3 140.20
Promedio 140.96 + 8.3

Para el proceso de borurado el crecimiento de las capas FeB y Fe.B son generadas por la
solubilidad del boro en el hierro. La generacién de los frentes de crecimiento de los boruros de
hierro se lleva a cabo por la concentracidon del boro sobre la superficie, por la saturacién se
alcanzara un limite y se formara inicialmente la fase Fe;B. Las fronteras de grano tienen que ver
con la geometria del frente de propagacion debido a la formacidon de boruros en estas, se sabe
gue el transporte de atomos a través de ellas es mayor y por lo tanto contribuyen a la formacion
de un frente irregular en este caso de forma aserrada. Por la continuacion del proceso ocurrird la
saturacion de boro acumulandose detras de la capa Fe,B debido principalmente a que esta fase
actia como una barrera de difusién para el boro o el hierro. Por lo anterior, para tiempos
suficientes y temperaturas elevadas, facilmente se formara la fase FeB por lo que en consecuencia

se pudieron observar las capas constituidas por FeB/Fe;B.

El resultado de la evaluacion metalografica evidencia que durante el proceso de borurado para
un tratamiento de 6 horas, en general aumenta el crecimiento de las capas FeB y Fe3B,
posiblemente por una saturacion del sustrato (Fig. 4.3). Para el caso de la capa FeB, no siempre
se manifiesta en algunas de las muestras. La formacién de esta capa va a depender del potencial
del boro, y de los tiempos de exposicidn y la temperatura. La difusidn de borurado es homogénea

para los diferentes parametros de prueba, particularmente con la capa Fe;B.
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Figura 4.3 Representacidn esquematica del procedimiento para la medicién de capa.

En la Fig. 4.4 se presenta el andlisis por EDS en diferentes zonas de la zona aserrada. La adquisicién
de un espectro por EDS consiste en recoger durante un intervalo de tiempo los fotones de Rayos-
X que emanan de la superficie de la muestra, producto del choque del haz de electrones y que se
clasifican segun su energia. En la misma Fig. 4.4 se muestra el espectro con dispersion de energias
en donde el eje horizontal son unidades de energia en Kiloelectronvolts (KeV) y sobre el eje
vertical se presenta el nimero de cuentas o intensidad y que se autoajusta en la medida que crece
el numero de cuentas de la energia del pico mas alto. Los elementos que estan presentes son el

hierro, boro, carbén.

F Fgq Sum Spectrum)

Fe

) s ]

T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Full Scale 3992 cts Cursor: 3.266 keV (291 cts) keV|

Figura4.4 EDS de la muestra borurada (Fig. 4.2).
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4.2 CARACTERIZACION MECANICA
4.2.1 Microdureza

Se realizaron mediciones de microdureza superficial de cada muestra mediante un
microdurémetro Shimadzu, con aplicacién de 200g de carga y tiempo de prueba de 15s. En

promedio se registré una dureza Vickers de Hv = 1435.

Andlogamernte, se midid la microdureza en la seccidn transversal (profunidad) de las muestras.
El perfil de dureza se ejecuté diagonalmente, como se muestra en la Fig. 4.5, a partir de 20 um
por debajo de la superficie. Cada indentacidn se realizé a 20 um después de la medicidn anterior
hasta completar seis posiciones diferentes. El promedio de tres mediciones de cada una de las
seis posiciones fueron llevadas a cabo para cada muestra. En la figura 4.6 se muestra el
comportamiento de esta propiedad, presentando el rango de variacion y la media de las
mediciones realizadas. Considerando que hay variaciones evidentes por los dientes que presenta
la muestra, los valores promedio reflejan altos valores de microdureza Vickers. Las seis
mediciones son suficientes para reflejar la microdureza de toda la capa borurada ya que el
espesor promedio de la capa de boruro sobrepasa los 120 um de la profundidad de las

mediciones.

Figura 4.5 Representacion esquematica del procedimiento utilizado para medir la microdureza.

Los resultados denotan que en la fase Fe;B la dureza se incrementa hacia el centro del diente y
en la medida que se aproxima a la interfase Fe;B/sustrato disminuye, posiblemente por la

anisotropia del crecimiento preferencial. En trabajos publicados se encuentra que esta fase
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presenta esfuerzos de compresion. Sin embargo, en el presente estudio se observa que hacia los
limites del frente de propagacion, es decir, en los limites de grano de la fase Fe3B, hay una ligera
relajacién de los esfuerzos residuales. Ya se ha estudiado que los esfuerzos residuales de tension
no son recomendables para fatiga, por lo que, para trabajo futuro es importante realizar mas
investigacion en esta direccion sobre componentes boronitrurados. En promedio el cambio de
dureza es gradual dentro del recorrido de las mediciones a lo largo del diente y no presenta
cambio abrupto. De lo anterior, se puede inferir que puede ayudar en las propiedades mecanicas

debido a que no se generan concentraciones elevadas de esfuerzos residuales.
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Figura4.6 Respuesta mecanica en términos de dureza del acero borurado.

4.2.2 Respuesta tribolégica

Se llevaron a cabo pruebas de comportamiento triboldgico en términos de friccidn y desgaste
utilizando un tribdmetro del tipo pin-on-disk. Las cargas utilizadas en este trabajo son de 2 y 10
N.

Comportamiento sin tratamiento superficial

En la Fig. 4.7 se presenta el efecto que tiene la aplicacion de una carga con 2N sobre el acero 4140

sin tratamiento superficial. La presencia de surcos o rayado en la pista, indica un mecanismo
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abrasivo por la gran remocién de material y la presencia de fragmentos por los costados de la
pista. Esta observacién se puede apoyar con el comportamiento friccional que se expone en la
Fig. 4.8. Apenas transcurridos unos 5 m de deslizamiento, el coeficiente de friccién (u) se
incrementa drasticamente desde 0.1 hasta 0.3, lo que revela desprendimiento importante de
fragmentos y asperezas. Posteriormente se presenta una etapa en la que las asperezas de la
superficie se remueven gradualmente, creando una superficie tersa, que en la grafica de la Fig.
4.8 representa una disminucion gradual de p con casi nula variaciéon. La fuerza friccional
disminuye debido al decremento de la deformacion de asperezas y ploughing (arado), dado que
estas particulas no se pueden anclar facilmente a la superficie pulida. Pasados los 70 m la
desfragmentacion (spallation) comienza y en consecuencia el incremento de [ con variaciones,
debido a la fractura de asperezas por efecto de la carga normal y la fatiga que sufre el material
en movimiento. Por los 100 m ya se observan variaciones de consideracion, lo que demuestra la

baja capacidad de la superficie para resistir la carga normal aplicada.

Figura4.7 Material desgastado por efecto de la carga normal (2N) sobre la superficie del acero 4140
sin tratamiento superficial.
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Figura 4.8 Comportamiento triboldgico del 4140 sin tratamiento superficial.

El ciclo se repite ya que después de los 200 m aprox. se presenta de nueva cuenta la etapa de
remocion gradual de asperezas lo que promueve la superficie menos tersa que el primer ciclo. La
disminucién en la variacion de  es evidente. Como hubo remocidon de asperezas, no se muestra
el ploughing debido a la disminucién del anclaje de particulas. Sin embargo, para los 300 m la
superficie cede desfragmentacion tal que ya no disminuye, también debido a que como se
desgasta el pin (bola), va desgastando el material que se encuentra por las orillas de la pista, lo
que genera asperezas que se incrustan en la pista y son precursores de los surcos. Para los 700 m
de deslizamiento ambas partes en contacto (bola y material) practicamente se adhieren una con
otra dando origen a lo que se conoce como seizure y significa que es demasiado alta la fuerza
friccional tal que no permite deslizamiento entra las partes. Aqui se detiene la prueba porque el

motor no tiene capacidad para mover las mordazas que sujetan el disco de prueba.

Una mirada sobre la huella que se genera en la superficie de la contraparte (bola de carburo de
tungsteno) demuestra que la superficie no es tan resistente al desgaste en vista de la escaza

remocién de material de la bola (Fig. 4.9).
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Figura4.9 Huelladelabolaocasionada por la friccién con el disco de 4140 sin tratamiento superficial.

Comportamiento de la superficie borurada

En la Fig. 4.10 se muestra el efecto que tiene la aplicacién de la carga de 10N sobre el 4140
borurado. La superficie desgastada de boruros revela una excesiva fragilidad lo cual es consistente
con la alta dureza que alcanza la capa Fe;B. Es de esperar un incremento subito en el coeficiente
de friccion () por la eminente desfragmentacion de material con alta dureza, tal y como se puede

observar indicado por la flecha de la Fig. 4.8.

Figura 4.10 Pista desgastada de 4140 borurado a menos de 50 m distancia de deslizamiento.
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Figura 4.11 Variacidn de la fuerza friccional versus la distancia de deslizamiento de 4140 borurado.

Aproximadamente por los 35 m de deslizamiento lineal se aprecia en la grafica de la Fig. 4.11 una
variaciéon considerable en , situacién que no cambia hasta por los 55 m donde se presenta un
incremento sustancial de u. Este enorme incremento se debe a un desgaste masivo de la capa

borurada con desprendimiento de grandes regiones, tal y como se puede apreciar en la Fig. 4.12.
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Figura 4.12 Pista desgastada de 4140 borurado por los 45 m distancia de deslizamiento.
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Por su parte, la bola sufre desgaste que si bien no es de proporciones considerables, si viene a
demostrar que la capa borurada tiene una mayor resistencia que cuando el material no tiene

modificacion en la superficie (Fig. 4.13).

Figura 4.13 Huella de la bola ocasionada por la friccidon con el disco de 4140 borurado.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES

El uso de revestimientos para mejorar las propiedades de componentes como herramientas de
corte o formado, elementos de mdquinas; por ejemplo, rodamientos, sellos y flechas, se estd
incrementando constantemente. El efecto que tiene el empleo de este tipo de tratamientos
generalmente se enfoca al mejoramiento de alguna de las propiedades superficiales tanto de
materiales metdlicos ferrosos y no ferrosos, como cerdmicos y compuestos, tal que no
comprometa su comportamiento mecanico estatico o dinamico cuando no llevan este
tratamiento. De aqui, la importancia en la cuantificacion de las capas aplicadas en el sustrato. En
funcién de los resultados obtenidos, se discutieron los mecanismos del desgaste activos con el
objeto de comprender la dependencia de los pardmetros de prueba en el proceso de desgaste y
simultdneamente desarrollar relaciones entre la produccién de los materiales utilizados, sus
caracteristicas estructurales y su comportamiento funcional. En este capitulo se plasman los

resultados concretos que se encontraron, asi como las tendencias y logros observados.



5.1 CONCLUSIONES

Debido a la complejidad de los mecanismos de contacto, la investigacion en este campo se
encuentra lejos de una situacidn en la que el coeficiente de friccion o la velocidad de desgaste se
puedan predecir para condiciones particulares de contacto basadas Unicamente en analisis
tedricos. O sea, se puede encontrar en varios articulos una indicacion de cémo se comportara una
superficie tratada, donde se describen mediciones experimentales de la fricciéon y desgaste del
recubrimiento aplicado, pero debido a la escaza estandarizacion de los métodos triboldgicos de
prueba, no es sencillo encontrar resultados comparables con una serie de condiciones de
contacto, porque las mediciones se realizaron con aparatos diferentes (acondicionados o
comerciales), diferentes geometrias de contacto (diferentes didmetros de pista, didmetros de
bola, materiales de bola, etc), diferentes pardmetros de prueba (velocidades y temperaturas) y
diferentes ambientes (diferentes humedades relativas). A pesar de lo anterior, basado en los
resultados experimentales y las observaciones de los efectos encontrados, se pueden hilvanar las

siguientes conclusiones para el presente estudio:

1. En contacto triboldgico, existen al menos dos superficies interactuando con movimiento

relativo.

2. Los fendmenos que se presentan en contacto se influencian considerablemente por la fuerza
gue presiona a las dos superficies. La fuerza normal y la forma de las superficies determinan la
presion de contacto que produce una carga sobre ambas superficies. La fuerza friccional que

resiste el movimiento es una carga tangencial adicional en el drea de contacto.

3. Cuando el nivel del esfuerzo en el material excede un valor critico que depende de dicho
material, este cede y se presenta la fractura. La causa de la fractura puede ser esfuerzo ténsil
o cortante. La propagacion de la grieta hacia un area mayor de fractura resulta en liberacién

de material y la creacidn de particulas por desgaste.

4. En el material sin tratamiento superficial (4140), apenas transcurridos los 25 m de

deslizamiento, la desfragmentacion (spallation) comienza y en consecuencia el incremento de
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I con variaciones considerables debido a la fractura de asperezas por efecto de la carga normal
y la fatiga que sufre el material en movimiento. La capacidad de carga es pobre dado que a los

300 m existen variaciones del coeficiente de friccion bastante considerables.

5. La capacidad de carga para el 4140 borurado es apenas de 55 m de deslizamiento con 10 N
aplicados perpendicularmente a la superficie. También se puede considerar una capacidad de
carga pobre dado que se presenta una adhesion total por los 40 m. Sin embargo, la capa

borurada si presenta una alta microdureza.

5.2 RECOMENDACIONES

B Con la intencidn de identificar las capas compuestas que representan los principales
productos del proceso, es necesario que la caracterizacion incluya microscopia de fuerza
atémica, asi como mediciones de la velocidad del desgaste (pérdida de volumen).

= Como en este trabajo no se realizé variacion de temperatura para las condiciones de
borurado, es importante realizar el proceso con al menos tres diferentes temperaturas de
trabajo o tres diferentes tiempos de duracidn con el objeto de encontrar los parametros
Optimos y asi contar con un proceso controlado.

P La experimentacién de tribocorrosién es un campo para explorar con este tipo de

tratamiento superficial.
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Resumen

Se realiza la evaluacion triboldgica de wun recubrimiento carbdn hidrogenado quasi-diamants (H-DLC).
La pelicula con 3 micras de espesor se depositd sobre el acero AP1_XE65, por deposicidn quimica de
vapores. La caracterizacion de las peliculas se realizd con nano-indentacidn, rugosidad superficial,
prueba de rayado, Raman, microscopia de fuerza atémica y de barrido. El analisis triboldgico se realizd
en términos de friccidn y desgaste por medio de deslizamiento continuo bajo condiciones secas,
basado en un disefio de experimentos oriogonal Lie con carga aplicada, velocidad de deslizamiento, y
tiempo de deslizamiento, como los factores de confrol con cuatro niveles cada uno. Las pruebas se
llevaron a cabo utilizando un tribdmetro del tipo bola-sobre-placa. Adicionalmente, los resultados
experimentales se analizaron con el enfoque gris-difuso y redes neuronales (ANFIS) para alcanzar las
condiciones dplimas de friccidn y desgasie. La combinacidn dptima se obliene con los niveles mas
bajos de los tres factores de control.

Palabras clave: Carbin hidrogenado gquasi-diamante (H-DLC), acero APY XB65, friccidn-desgaste,

Abstract

A tribological assessment of the thin film hydrogenated diamond-like Carbon (H-DLC) was carried out.
The 3-micron film was deposited on the AP X685 steel, through the enhanced chemical vapor deposition
process. The coatings were characterised by means of nano-indentation, surface roughness, scratch
testing, Raman, atomic force and scanning electrom microscopy. The firibological analysis was
performed in terms of friction and wear under dry conditions. The pin-on-plate methodology was utilised
for the tribological tests. All tests were based on a L orthogonal design of experiments wtilising an
applied load, sliding distance and time of sliding as the main conirol factors with four levels each. In
addition, experimental results were further analysed to get optimum wear and friction characteristics
simultaneously using grey-fuzzy and adaptive neural network approaches.

Keywords: Diamond like-carbon (H-DLC), APl X65 steel, friction-wear, fuzzy logic.

Introduccidn

La deposicién de recubrimientos ceramicos y en particular, los revestimientos de carbdn como si fuera
diamante (OLC por sus siglas en inglés) pueden ser candidatos para proteger el acero al carbdn que
s utiliza en equipo critico para la transportacidn de petrdleo y el cual necesita preservar su integridad
estructural. Ejemplos de este tipo de componentes se tienen las valvulas check submarinas, pistones
y bombas. Los recubrimientos carbonosos podrian mejorar el acarreo de petrdleo via la reduccion de
la friccidn, desgaste y erosidn-corrosion en el interior de las tuberias y sus componentes.

En la actualidad, de entre los métodos més utilizedos para evitar la cormosion intemna son los
inhibidores, debido al hecho de que promueven la adsorcidn de la pelicula corrosiva sobre la superficie,
y como resultado, se mejora la resistencia a la corrosion al formarse una capa protectora compacta
(Hu and Meville 2009, Manhabosco and Miller 2008, Barker, Hu et al. 2013). 5in embargo, hay un
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ndmero de condiciones que pueden afectar la eficiencia de estos inhibidores, tales como, el fluido
(composician, temperatura, welocidades de flujo, presion del gas COjz humectabilidad del fluido,
densidad, y los tipos de crudo), particulas sdlidas (contenido de arena, tamafio, dngulo de atague de
las particulas, densidad y welocidad) y el acero (dureza, microestructura, resistencia, ductilidad y
temacidad) (Hu and Meville 2009, Barker, Hu et al. 2013). Debido a esto, los recubrimientos DLE s se
podrian aplicar en partes interiores de las lineas de tuberia para mejorar la resistencia tanto al desgaste
como a la cormmosidn para componentes gue tienen gue ver con la industria petrolera y de gas (Wei
2010, Wang, Zhang et al. 2014).

Al respecto, el proceso fecnolégico para la deposicidn quimica de vapores con plasma mejorado
(PECVD por sus siglas en imglés) es una opcidn paricularmente favorable para crear una barrera
interma contra la corosidn en un acero al carbdn para evitar la precipitacidn de escamas salinas. Esto
podria llevarse a cabo dadas las propiedades de las peliculas DLC, como la amorficidad y la estructura
inerte, la hidrofobia, bajo coeficiente de friccidn (CoF), alta resistencia a la corrosidn, alta dureza, alto
mddulo de Young y buena resistencia al desgaste/abrasidn (Papakonstantinou, Zhao et al. 2002, Liu
and Kwek 2008). Aungue, los estudios que se encuentran publicados en la literatura generalmente se
asocian con defectos y microestructura de los recubrimientos DLC, y tan solo unos cuantos ariculos
se refieren a la resistencia a la cormesidn con los DLC's (Hadinata, Lee et al. 2013).

Por su parte, en un proceso tribolégico, los parametros de control con sus niveles, asi como todos los
efectos inducidos deben controlarse a fin de lograr un beneficio en tdrminos de resistencia al desgaste
y coeficiente de friccidn. Por lo tanto, el desamolle de un método rapido y eficiente para optimizar dicho
proceso s una importante confribucidn en la presente drea de estudio. Bajo este contexto, el disefio
die experimentos (DoE) esté considerado como una herramienta consolidada para resolver problemas
relacionados con la eleccion de los parametros dptimos de procesamiento {(Humberto and Roman
2012). El DoE emplea disefics ortogonales para examinar las caracteristicas de calidad por medio de
un mumen: reducido de experimentos. Sin embargo, esta técnica esta limitada cuando se trata del
tratamiento de problemas multi-respuesta (Jean 2015). Para contrarrestar lo anterior, la técnica de gris
difuso tiene la capacidad de trabajar con diversas enfradas, como, por ejemplo, caracteristicas
funcionales de procesocs, para eventualmente convertir el comportamiento multiple en un soko grado
multi-respuesta.

En el presente estudio se investiga el comportamiento por friccidn y desgaste en seco y a temperatura
ambiente del acero APl X865 con modificacidon superficial por deposicidn de pelicula delgada H-DLC, y
se aplica la metodologia gris-difuso para obtener la combinacion dptima de los parametros de prueba
triboldgicos que resulten con caracteristicas de minima friccion y desgaste.

Materiales y métodos

Material y deposicion
Los recubrimienios H-DLC bajo estudio se depositaron sobre discos de acero al carbén AP XG5 con

dimensiones 25 mm de didmetro y & mm de espesor. Este material ferroso tiene un contenido quimico
que se presenta en la tabla 1.

Tabla 1. Composicién quimica del acero APl XG5 (AS5M 2017) (% en peso)

C [ 8 [ Mn ]| P S [ Cr [ Mo |[Cu | A1 | Ti [ V| B | N
pi0- P15 [125 p.15- 0.015- b 05-
D14 |p25 |1e0 [0025 (0003 D15 oy FOD20 [gogm 005 fgp  [<D0005[0.015

El acero se limpit con plasma y gas Ar+ utiizando bias pulsado con comente directa antes de la
deposicién de |la capa de adherencia. El recubrimiento se depositd mediante deposicidn quimica de
vapores con plasma mejorade ¥ excitacion por microondas (PECVDY). El gas fue CzH;z a una presian
de 0.3 Pa. Se depositd en forma continua que incluyd una capa de adherencia de cromo Cr (por
pulverizado magnético de cormente continua) con un espesor dentro del rango 0.45-0.58 pm, seguido
por una capa intermedia de carburo de tungsteno WC también en un rango de 0.375-0.4 pm y la capa
superficial de carbdn C de 1.25-1.5 pm. El espesor total del recubrimiento oscild entre 2.5 a 3 pm. El
espesor total de los recubrimienios se realizd mediante la prueba rapida de Calotest. El procedimiento
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tecnolégico es la realizacion de un pequefio crater en el revestimiento utilizando una bola de geometria
conocida produciendo una seccidn conica en la pelicula al visualizarla en un microscopio éptico, como
se muestra esquematicamente en la Figura 1(c). En la Figura 1(a) se muestra la colocacion de una
bola de acero inoxidable de 0.02 m de didmetro que gira deslizandose sobre el DLC. En la Figura 1(b)
se pueden observar las dimensiones necesarias para determinar el espesor de dicho revestimiento. La
velocidad de deposicion se realizé aproximadamente a 0.8 ym min-'. El tiempo de deposicién fue de
126 min. para las intercapas y 138 min. para la pelicula DLC. El contenido de hidrogeno se aproximo
a 20 40 %. El acero base se mantuvo menos de 200 "C.

La relacion matematica esta dada por: espesor:%. por lo que, utilizando los valores de la Figura 1

cal i _ (157.627 um)(427.374 um)
0.02x10%m

Sin embargo, el espesor de las capas de adhesién (intermedias) de Cr/WC no se puede determinar
con el método Calotest. Para encontrar los valores de estos espesores, se utilizd microscopia de
barrido (SEM) al igual que el espectro del EDS en las secciones transversales.

=3.3um

Microestructura

La topologia superficial antes y después de las pruebas tribolégicas (dentro y fuera de las huellas de
desgaste) se analizd por medio de la microscopia de fuerza atomica (AFM). Para caracterizar la
estructura de enlaces de las peliculas DLC se utilizé el Raman. Para la caracterizacion se utilizaron los
modos estatico y extendido para detectar la formacion de los picos de carbdn (picos desordenado D y
grafitico amorfo G), ambos para la estructura del recubrimiento antes y después de las pruebas de
desgaste. Todas las mediciones se llevaron a cabo en aire y a temperatura ambiente (20 + 2 °C), 35-
50 % de humedad relativa (RH) y con una longitud de onda del Iaser de 488 nm con 2mW de potencia.
La relacién Ip/lc se considerd como un indicador de la estructura de carbén sp?/sp’. El ajuste de curva
se realizd considerando la restriccion ancho-total a méximo-mitad (FWMH por sus siglas en inglés).

Figura 1. (a) Representacion esquematica de la prueba Calotest para la medicion rapida y
precisa del espesor del recubrimiento, (b) Geometria del crater que se forma y las
dimensiones requeridas para la determinacion del espesor, (c) crater formado en el
H-DLC

Caracterizacion mecanica

La resistencia adhesiva del recubrimiento se midid utilizando un aparato comercial tipo Scratch tester.
Las pruebas se realizaron empleando cargas progresivas desde 0.1 hasta 80 N con una velocidad de
carga de 100 N/min y una longitud de rayado de 8mm en condicion seca. Las pruebas tribolégicas para
el H-DLC se llevaron a cabo en seco con un tribémetro del tipo bola-sobre-placa (Figura 2). El rango
de presion de contacto maxima aplicada es de 190 MPa por un tiempo de 6 hrs., a una frecuencia de
1 Hz y diferentes velocidades con una longitud de deshizamiento de 10 mm (carrera). Las presiones de
contacto se definieron con estas magnitudes para simular condiciones reales a las cuales estan sujetos
los componentes de petréleo y gas (por ejemplo, lineas de tuberia para transporte de fluidos). Las
pruebas se realizaron a temperatura ambiente de 18-23 "C bajo condiciones secas y con humedad
relativa de aproximadamente 25%.
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Figura 2. Representacion esquematica del arreglo bola sobre placa para los experimentos
tribolégicos. Adaptada de la especificacion ASTM G133-05 (2010).

Eleccidn de parametros para el proceso de optimizacidn

En la literatura s& muestra que los parametros, carga (P), velocidad (V) y tiempo (T) son los que 58
utilizan con mayor frecuencia por los investigadores para controlar el comportamiento triboldgico de
los recubrimientos H-OLC. En el presente estudio se consideraron cuatro niveles de prueba. El nivel
de en medio s considerd como la condicidn imicial. Todos los faciores junto con sus niveles se
muestran en la tabla 2. Las variables de respuesta son los pardametros de salida del experimento. Agui,
los parametros de salida son el desgaste y el cosficiente de friccidn.

Tabla 2. Factores y sus respectivos niveles de control.

FACTORES Unidad Niveles
1 2 3 4
A Presién (P) MPa(N) 110{10) 140(20) 160(30)  190{50)
B Velocidad (V) ms! 0.07 0.08 0.08 04
C Distancia {S) m 900 1500 1800 2130

Disefio del experimento

Basandose en los diferentes factores y niveles, en el presenta trabajo se utilizd un arreglo ortogonal
Ly para estudiar el efecto de los tres parametros de prueba. El arreglo junio con sus designaciones se
muestra en la tabla 3.

Tabla3.  Arregle ortogonal con los pardmetros de prueba

ARREGLO ORTOGOMNAL L,y VALDRES ASIGNADDS
MUM. EXP. A B C P [ 5
I 1 I 1 TI0 0.7 1]
2 1 2 2 110 0.08 1500
3 1 3 3 110 0.09 1800
4 1 4 i 110 0.1 2130
5 2 1 2 140 0.07 1500
b 2 2 1 140 0.08 500
7 2 3 4 140 0.09 2130
8 2 4 3 140 0.1 1800
] 3 1 3 160 0.07 1800
10 3 2 4 160 Q.08 2130
11 3 3 1 160 0.09 500
12 3 4 2 160 0.1 1500
13 4 1 i 190 0.07 2130
14 4 2 3 190 0.08 1800
15 i 3 2 190 0.08 1500
16 4 4 1 190 0.1 500
MNIVELES
Analisis gris-difuso

Para evitar la influencia de las unidades de las caracteristicas funcionales utilizadas en el desgaste y
la friccidn, se normalizan entre 0-1, en el cual 0 es el peor rendimiento y 1 es el mejor. Los coeficientes
determinados de gris relacionado (se calculan con las ecs. 1 y 2 vinculadas con el criterio “entre més

bajo mejor”) son entonces los wvalores de entrada para el proceso “fusificacién” en ldgica difusa.
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. k)—x(k

max x, (k) —minx, (k)

Donde, JE; { k) es el valor generado de grey relacionado, mientras que max x,(k ) y min x,(k}) son

los valores maximo y minime de x,{ k) para la respuesta k*, respectivamente.
A+ FA

él (k)= ——min = omaw
A (k) +rh

Donde A (k)= II,.“U_ I;fkjl es la diferencia absoluta de los valores de la secuencia

A

generados y experimentales. = ™ oy B son los valores maximo y minimo de las diferencias

2}

absolutas ﬂ‘“‘““] de todas las secuencias comparadas. En la ec. (2), el término r es el coeficiente
distintivo que se utiliza para ajustar la diferencia del coeficiente relacionado, generalmente r £ (0,1)
(Demg 18989). Entre mas bajo el valor de r, mas alta la habilidad de distincidn. En este trabajo, se le
asignd a r el valor de 0.5 por su moderado efecto distintivo y buena estabilidad de las salidas. Los
valores de los coeficientes calculados =& muestran en la tabla 4.

Tabla4. Analisis gris relacionado.

Valores experimentales Valores normalizados Valores §oi Coeficientes grey (GRC)

Desgaste COF Desgaste COF Desgaste COF Desgaste COF
12205 0.23447 01858630 a 05141308 1 03304778 0.33333333
13380 0.21358 0.073360  Q1B33G344  OB304035  0BOG4000  0.330M2 03837167
13877 0.20408 0.0248781  02B1TI0NE  OETHEZI6  OTIGE0S4 03308543 041041033
14123 0.21334 ] 0.1BEB0402 1 D.BOBOEIE 03333333 030202020
7841 013608 0.AZS1FE0  QESSBATEY 03748008  OB444330  O5TIME3 0.43008782
8.738 0.21873 O.7467E83 014502175 02933106 OBS41TAZ  OOA3A345  0UIBAZITOA
5.383 018488 0.47H3032 04584318 0530507  OUGOSTSY 04053045 040050214
B.363 0.20204 0.5318506  QEB4BAB0S 04104413 0TON135 05445784 0.414B8052
T2 017404 062807 0360 265 03718204 0430874 05734443 03318062
7.024 017408 D.A3HIT03  0SSE3A4E4 03030296 2 0440613 05TE3N4I 083134702
o063 0. 10008 0.0303001 Q42421710 01034130 OOTITOE0  OTI3OTTE  QL4C4TTTOR
T.THT 0172 056407118 OUS4BBEB13 03953084 04513610 O.3MATID 02384237
3034 014 0.0304205  QOTIZONMI 04413714 DI247EID OTTEA30S QUODI2009
5211 0.13442 0.8012033  OQE3GB0384  O0S6TSO00  O.OTIOB 08350080  0.07243333
4,678 0.12653 08351016 1 00448583 o 08178023 1
4.234 012684 1 0.56T4008T o 0.D0ZHEA0 1 095483871

En el fusificador se convierten los datos muméricos (nitidos) en variables linglisticas, las cuales se
pueden ver como si fueran las eftiquetas de conjuntos difusos. Las funciones de membresia que se
eligieron fueron de |la forma frisngular. Los conjuntos de los t&rminos linglisticos que se asignarocn a
las varniables fueron muy pequefio, pequefio, medio, grande y muy grande. Se utilizaron un total de 25
reglas, mismas que se agrupan en la tabla 5. Se utilizd el método de Mamdani en la maquina de
inferencia, la cual =& basa en la coleccidn de reglas IF-THEM.

Tabla 5. Reglas difusas en forma matricial.

Cosfickentes de gris relaclonadoe para & coeflclents de fricolan
W5 ) M L WL
Coeficientes  [VE T WE g ] I
de gris 8 WS = SM ] ML
relscionads  [M 8 SM M ML L
para desgaste [ E M ML L WL
WL A ML L WL H
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El software comercial MatlabD se utilizé para el procesamisnto de los coeficientes gris de cada salida.
El editor del sistema de inferencia difuso de la plataforma Matlab permite editar las formas de las
funciones de membresia de enirada y de salida (Figura 3), asi como escribir las reglas que contendra
el sistema y calcula el valor de la salida, dependiendo de los valores de entrada. La salida del grado
difusio gris s& dividid en 9 funciones de membresia, es decir, extremao pequefia (T), muy pequefia (V5),
pequefia (S), pequefia media (SM), media (M), media grande (ML), grande (L), muy grande (L), alta
{H). La representacidn grafica se muesira en la Figura 4.

e s pom <100 i
Figura 3. Herramienta de légica difusa del Figura 4. Funciones de pertenencia para la salida.

software comercial MatlabD.

Lios walores del grado gris relacionado difuso (GFG) se obtienen cuando se va introduciendo cada uno
de los coeficientes gris para desgaste y COF en el sistema de inferencia difuso del Matlab. El valor
crisp o defusificado, entre mas grande es el valor que resulta de GFG para un experimento, mas alta
es la posibilidad de que el experimento sea el dptima.

Resultados y discusién

Caracterizaciéon microeestructural

Por otro lado, para identificar la estructura de grafito y diamante
de las paliculas DLC se ampled la espectroscopia Raman. De
acusrdo con los reportes en la literatura (Pang, YWang et al
2010}, la estructura con enlaces C-C, siendo la como si fuera
diamante {sp’— banda D) se observa en &l rango de 1200-1450
cm- y la estructura como si fuera grafito (sp®— banda G) por los
1500-1700 cr'. En la Figura 5 se presenta el espectro del
rewestimiento H-DLC, en donde se debe notar a las bandas D y
G, relacionadas con la estructura grafitica v como si fuera

diamante. El espectro de la pelicula DLC hidrogenado muesira i o

dos bandas, la D y la G con picos (Raman shifts) de 1365 cm-!  Figura 3. ET_IE'::“ mpdﬂh:;
-1 - tes rue

y 1540 cm', respectivaments. de desaante.

Para encontrar los valores de los espesores de las capas intermedias, se utilizd (SEM) al igual que el
espectro del EDS. La pelicula H-DLC exhibid una superficie compuesta de hierro (el acero al carbdmn),
las capas de adhesidn de Cr (2.2 pm) y W (1.4 pm) y Ia capa final de H-DLC (2.7 pm).

Caracterizaciéon mecanica

Las pruebas de adherencia (scratch) sobre el H-DLC revelaron buena adhesidn sobre el acero al
carbdn hasta una carga critica de 22.99 N de la carga imcremental (~2.3 mm de profundidad del surcao)
sim un signo de agrietamiento. De las tendencias observadas, se puede considerar una carga critica
de 50 M para el revestimiento DLC hidregenado sin que se presente fractura interfacial o falla adhesiva.

Para la situacidn de friccidon y desgaste, al comienzo de la prusba (rumning-in), el CoF para las
presiones ejercidas de 110 y 140 MPa se incrementd progresivamente con el incremento de la distancia
de deslizamiento hasta que alcanzd un valor promedio superior de prio = 0L22 y pweo = 0,225, para
luego descender ligeramente hasta que se alcanza aproximadamente una estabilidad con valores
promedio de pyig = 0.21 y pasp = 0.20, como se puede ver en la Figura 6. El incremento inicial que se
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observa para el CoF se atribuye a la rugosidad que presenta la superficie revestida y, por tanto, al area
de contacto reducida entre las interfaces (contracara-H-DLC). La ligera tendencia a Ia baja del CoF se
vincula, por un lado, a la baja magnitud de la carga normal aplicada, la cual produce una cierta cantidad
de friccion inducida por calentamiento localizado y que funde las asperezas en el contacto, lo que
puede generar lenta pero progresivamente una capa de transferencia amorfa capaz de contribuir en la
reduccion del CoF (Liu, Erdemir et al. 1996).

e

Sum 20 { Figura 6 Evolucion del coeficiente de friccion para el
!,,, ' 017 | | recubrimiento H-DLC con presion max. aplicada de
fant (47 ] (117131 150 MPa durante 6 h en condiciones secas.

e | - | 4
i-n 3 181 sarge sptmde Ll Para las cargas de 30 a 50 N (160 a 190 MPa), la presion de
" — contacto es mas alta y |a temperatura entre el pemo y el
“r - Al g4 Pt gL > Ay iy recubrimiento se eleva debido a las fuerzas de empuje que
. son mas grandes, y asi, las asperezas rugosas se deforman

plasticamente con doblez y estampados dando como resultado el desarrolio de una tribocapa Iabrica
como si fuera grafito. Adicionalmente, cuando se aplican cargas mas altas sobre la superficie del
recubrimiento, se reporta en |a literatura que el auto alineamiento de la tribocapa grafitizada/amorfizada
y la pasivacion efectiva de los enlaces sueltos por los dtomos de hidrégeno y/o moléculas en el medio
ambiente contribuye a la reduccion del CoF (Liu, Erdemir et al. 1996, Lin, Wei et al. 2004).

Optimizacion

Gris relacionado difuso
En la tabla 6 se concentran los valores GFG determinados por cada uno de los coeficientes gris

relacionado de las dos propiedades funcionales. El valor mas alto se resultd en 0.956 que corresponde
al experimento 16. Esta es la combinacion de los factores tribolégicos y sus niveles optimos.

Tabla 6. Grado gris difuso Se muestra el arreglo ortogonal
de Taguchi para determinar el efecto individual
que tienen los factores de control.

Arreglo Arreglo
Exp. GFG ortogonal Exp. GFG ortogonal

A|B]|C AlB]|C
1 o363 1117 1 9 osee 31113
2 037 11212 10 o.ses 3214
3 oa3rs ) < 3 I 11 o.e0s < 3 < |
4 o303 IHERE! 12 oses 3| 4] 2
5 os03 y 50 [ I 13 o782 [HEEEK]
6 osma [Z[2[1 14 os2n 7 7] B R ]
7 0475 21 3|3 15 o.907 . A E<HEA
8 oas2 Z 1 413 16 o.950 LN IENN]

Los promedios del gris relacionado de cada nivel para los diferentes factores de confrol estan dados
en la tabla 7. Ahi se exhiben valores A (max.-min.), cuyo numero mas alto es indicativo del nivel de
significancia de un factor en particular. El grado de significancia de cada parametro sobre los efectos
tribolégicos, se muestra en la grafica de la Figura 7. En este caso, inmediatamente se puede deducir
que la presion aplicada (carga) tiene la contribucion mas alta, seguida por la distancia de deslizamiento
y al final la velocidad lineal. De acuerdo con la grafica, la combinacion optima de parametros, sefialada
por las flechas, corresponde a A4, B4 y C1, es decir, observando la Tabla 2, presion (A4)= 190 MPa
(50 N), Velocidad (B4) = 0.1 ms™' y distancia de deslizamiento (C1) = 900 m.

Tabla7. Promedio por factor, de acuerdo con el arreglo ortogonal.

FACTOR PROMEDIOS GFGs A OPTIMO
NVEL NvEL2 NIVEL3  NIVEL4
A Presion 0.308 0.493 0.376 0.8067 0.308 A4
B Velocidad 0.334 0308 0.391 0.352 0334 B4
C Distancia 0.005 0.380 0.301 0.347 0.003 C1
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Figura 7. Factores de control y sus respectivos niveles aptimos.

Conclusiones

Los analisis SEM mostraron que el revestimients H-DLC presentd dafic como producto de la prusba
por desgaste en la condicidn seca cuando se aplicd una presion maxima de 400 MPa.

El H-DLC em un excelente candidaio para &l transporte de peirdlec debido a la reduccidn del
coeficiente de friccidn, desgaste y corrosion en el interior de componentes. El H-DLC proporciond
un mejoramiento en relacidn con la integridad confra el acero al carkén debido a que presentd
buenos resultados en las pruebas de desgate en ambientes secos.

Los coeficientes de gris relacionado se utilizaron como variables de entrada para determinar los
grados difusos de gris relacicnado, a través de la lagica difusa. Wilizando la herramienta de kogica
difusa dentro del ambiente Matlab, se determinaron los grados difusos grises. Los parametros de
control éptimos para minimizar tanto el desgaste como el coeficiente de friccion fueron: Presidan (A4)
= 190 MPa (50 M), Velocidad (B4) = 0.1 ms" y Distancia de deslizamiento {C1) = 900 m.
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