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Resumen

Los recubrimientos ceramicos depositados mediante PVD (Physical Vapor Deposition) presentan multiples
aplicaciones en herramientas para el corte y conformado de metales, entre otras industrias, ya que permiten extender
su vida util. La incorporacion de aluminio en los recubrimientos de TiN y CrN mejora su estabilidad térmica y sus
propiedades triboldgicas. En este trabajo se estudia la adhesidn y resistencia al desgaste por deslizamiento y por
abrasion de recubrimientos de AICrN y TiAIN depositados sobre acero AISI 4140 templado y revenido. El
recubrimiento de AICrN presentd mejor adhesién, menor coeficiente de friccion y mayor resistencia al desgaste
abrasivo y por deslizamiento que el TiAlN, siendo el primero una buena opcién para proteger piezas de acero en
condiciones severas de trabajo.
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Abstract

Physical Vapor Deposited ceramic coatings have several applications in metal cutting and forming industries,
among others, since they extend the useful life of the tools. The addition of aluminum to TiN and CrN coatings improves
their thermal stability and tribological properties. In this work, the adhesion and resistance to sliding and abrasive
wear of AICrN and TiAlN coatings deposited on hardened and tempered AISI 4140 steel are studied. The AICrN coating
exhibited better adhesion, lower friction coefficient and higher abrasive and sliding wear resistance than TiAlN, the
first being a good option to protect steel parts in severe working conditions.

Keywords: ceramic coatings, abrasive wear, tribology.

Introduccién

Los recubrimientos ceramicos han sido ampliamente utilizados en la industria del mecanizado desde los afios 70
debido a que confieren a las superficies alta resistencia al desgaste, alta dureza, estabilidad quimica y bajo coeficiente
de friccién (Lepicka et al, 2019). Una de las principales aplicaciones de los recubrimientos como los nitruros y
carburos es en las herramientas de corte y conformado de materiales ya que permiten extender su vida util, aumentar
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la velocidad de corte y disminuir o evitar el uso de lubricantes y refrigerantes (Mitterer, 2014). El nitruro de titanio
(TiN) fue uno de los primeros recubrimientos utilizados para este tipo de aplicaciones, lo que permitié aumentar hasta
10 veces el tiempo de uso de los insertos. Sin embargo, el avance tecnolégico en los métodos de fabricacion y el
aumento en la demanda de produccién exigen incrementar la velocidad de corte y las tasas de remocién de material,
esto implica que los filos de corte alcanzan temperaturas mas altas, lo cual degrada los recubrimientos convencionales
como el TiN o el TiCN, no cumpliendo con los requerimientos actuales. Uno de los métodos para mejorar las
propiedades térmicas, mecanicas y triboldgicas es formando compuestos ternarios como el TiAIN, la incorporacién de
aluminio a la matriz de nitruro de titanio aumenta la temperatura a la cual puede llegar el filo de las herramientas
durante las operaciones de mecanizado, mejorando las propiedades del TiN (Yang et al., 2009). Otro recubrimiento
ampliamente difundido es el nitruro de cromo (CrN), que presenta buenas prestaciones en situaciones en las que se
necesita alta resistencia al desgaste y a la corrosién. Este recubrimiento es aplicado en herramientas de inyeccion,
extrusién y conformado de materiales como el aluminio debido a sus excelentes propiedades anticorrosivas, bajo
coeficiente de friccion, alta dureza y buena resistencia al desgaste (Lotfi-Khojasteh et al., 2022; Vite et al.,, 2011). La
incorporacién de aluminio a los nitruros de metales de transiciéon como el TiN y el CrN mejora su resistencia a la
oxidacion, posiblemente a causa de la formacién de alimina (Al203), que es mas estable que los 6xidos de titanio y de
cromo y permite incrementar la temperatura de trabajo ademas de aumentar la dureza y las propiedades tribolégicas
de los recubrimientos (Ma et al., 2006).

La aplicaciéon de este tipo de recubrimientos no se limita tinicamente a las herramientas para el mecanizado de
metales, sino que también se han estudiado en otros &mbitos como, por ejemplo, proteccién de partes de acero de baja
y media aleacion utilizadas en la compactacién de biocombustibles sélidos, en la industria aeronautica, implementos
agricolas y hasta protesis e implantes en la industria biomédica (Miryalkar et al., 2021; Wang et al,, 2015; Guan et al.,
2021). Para garantizar la resistencia al desgaste, erosion, abrasidn, el bajo coeficiente de friccién y la inercia quimica
(Yang et al., 2019; Vite et al,, 2011; Miryalkar et al., 2021) que brindan estos materiales es indispensable que los
mismos presenten buena adhesion al sustrato, ya que en caso de desprenderse el recubrimiento este actiia como una
particula abrasiva dafiando las superficies que se pretenden proteger (Kovaci¢ et al., 2016; Krella, 2020).

La deposicion fisica en fase vapor (PVD por sus siglas en inglés, Physical Vapor Deposition) consiste en la
vaporizacion de un material sélido, denominado blanco, que se ioniza y se transporta en forma de vapor en una cimara
a baja presion hasta el sustrato, sobre el cual se condensa formando un recubrimiento. Si se introduce un gas reactivo
en la cAmara este puede combinarse con los iones para formar materiales compuestos (Biava et al., 2022). Esta técnica
presenta numerosas ventajas frente a otras técnicas de aplicaciéon de recubrimientos, ya que permite obtener altas
densidades, mayor uniformidad, mejorar su adhesién y lograr gradientes de composiciones o configuraciones
multicapa (Vettivel et al., 2017; Sprute et al,, 2014).

En este trabajo se utiliza como sustrato el acero AISI 4140. Esto se debe a que es un acero que presenta alta
resistencia mecanica, es endurecible mediante tratamientos térmicos y es de facil mecanizado. Estas propiedades lo
transforman en el material ideal para fabricar piezas de geometrias complejas, como engranajes, ejes de transmision,
cigiiefiales, impulsores, piezas de turbinas edlicas, entre otras. Debido a esto, es frecuente encontrar este acero en las
industrias automotriz, de generacién de energia, de explotacién de petréleo y gas, en la mineria, entre otras (Krelling
etal, 2018). Sin embargo, sus propiedades triboldgicas son deficientes, ya que presenta un alto coeficiente de friccion
y baja resistencia al desgaste, por lo que debe ser tratado superficialmente en aplicaciones que involucran contacto
directo entre superficies bajo cargas estaticas y dindmicas (Ballesteros-Arguello et al., 2021; Ulutan et al., 2010). Una
de las posibles técnicas a aplicar para mitigar estos efectos es la aplicacién de recubrimientos ceramicos depositados
por PVD.

El objetivo de este trabajo es estudiar la adhesién, coeficiente de friccién y resistencia al desgaste por deslizamiento
y al desgaste abrasivo de recubrimientos de AICrN y TiAIN depositados por PVD por arco catédico sobre acero AISI
4140 templado y revenido.

Desarrollo

Metodologia

Las muestras estudiadas se obtuvieron de una barra de AISI 4140 de 25,4 mm de didmetro. Se cortaron discos de
5 mm de espesor, los cuales fueron lijados con papel de SiC con granulometrias #80, #120, #220, #320, #600 y #1000.
La rugosidad de la superficie posterior al lijado fue de 0,026 + 0,005 um. Las muestras se limpiaron con alcohol y se
recubrieron con AICrN y TiAIN mediante PVD por arco catddico en un equipo comercial de la empresa Oerlikon Balzers.
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Los nombres comerciales de estos recubrimientos corresponden a Balinit Alcrona Pro y Balinit Futura Nano,
respectivamente.

Los procesos de deposicién de recubrimientos mediante PVD por arco catédico consisten en la evaporacion del
catodo que contiene el o los metales que componen el recubrimiento por descargas eléctricas tipo arco, para ello se
necesitan altas corrientes. Las altas potencias utilizadas provocan la generacién de iones metdlicos lo que permite que
se combinen ficilmente con un gas reactivo, como por ejemplo nitrégeno, el cual es ionizado al ingresar a la camara,
formando los cerdmicos que luego condensan y se depositan sobre la superficie a recubrir.

El espesor de los recubrimientos se determiné mediante la observacién con microscopia 6ptica de la seccién
transversal. Para ello las muestras se cortaron y se incluyeron en resina fenélica, luego se lijaron y pulieron con pasta
de diamante y se midi6 el espesor en distintas zonas obteniéndose el valor promedio y la desviacion estandar.

La adhesion de los recubrimientos frente a cargas estaticas se estudié mediante el ensayo de indentaciéon Rockwell
detallado en la norma VDI 3198. Se aplic6 una carga de 50 kg a un intentador cénico durante 10 segundos. Se realizaron
5 indentaciones separadas entre si una distancia mayor a 10 veces su didmetro y se observaron con microscopia éptica.
Las huellas se compararon con la tabla dada en la norma (figura 1) para determinar el nivel de dafio y clasificar el tipo
de adhesién de los recubrimientos.

Acceptable failure Unacceptable failure VDI 3198 test

indentaﬂon load

microcracks

delamination

—N e

<@=

Figura 1. Clasificacion de las fallas y adhesidn segtin la norma VDI 3198. (Claveria et al,, 2019)

La adhesién y modos de falla mecanica en el caso de cargas en movimiento se evalu6 segun el ensayo de scratch
dado por la norma ASTM C1624. En este ensayo se raya la superficie con un indentador cénico de diamante con una
punta de 200 pm de radio a lo largo de una distancia conocida con velocidad y, en este caso, carga constante. Se
aplicaron cargas de 15, 20, 25, 30, 35, 40 y 50 N. Las huellas se observaron con microscopia dptica y se compararon
con las micrografias de referencia publicadas en la norma para determinar el tipo de dafio y la carga critica del
recubrimiento.

La resistencia al desgaste y el coeficiente de friccion de los recubrimientos y el acero sin tratar se evaluaron
mediante ensayos de pin-on-disk detallados en la norma ASTM G99. Estos se llevaron a cabo a temperatura y humedad
ambiente, se empleé como contraparte una bolilla de alimina de 6 mm de didmetro con una velocidad lineal de 0,1
ms-, se analizaron dos condiciones: recorrido lineal de 500 m con 5 N de carga normal y recorrido de 1000 my 10 N
de carga normal. El coeficiente de friccién se midi6 en tiempo real durante todo el ensayo, el volumen desgastado se
calculé a partir de la medicion de los perfiles de la huella con un perfilémetro mecanico y las superficies desgastadas
se analizaron con microscopia 6ptica.

Laresistencia al desgaste abrasivo se analiz6 a través de ensayos de arena seca/rueda de goma utilizando un equipo
construido segun las especificaciones dadas por la norma ASTM G65. Como abrasivo se empled arena seca de
granulometria AFS 70 y se aplic6é una carga normal de 70 N. La duracién de los ensayos fue de 1000, 6000 y 9000
vueltas. Para determinar la resistencia a la abrasion se analizé la pérdida de masa, la cual se calculé6 mediante la
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diferencia de peso antes y después de los ensayos. Las muestras se pesaron en una balanza analitica de 0,1 mg de
resolucidn. Se fotografiaron las huellas de desgaste para estudiar el dafio.

Resultados
El espesor de los recubrimientos fue de 3,09 + 0,43 um para el caso del recubrimiento de AICrN y de 2,94 + 0,46 um
para el TiAIN (figura 2).

L m' vk.

Figura 2. Mlcrograﬁas optlcas de la seccién transversal de las muestrasrecublertas on (a) AlCrN y (b) TiAIN.

En la figura 3 se presentan las micrografias 6pticas de las indentaciones Rockwell sobre los recubrimientos de
AlCrN y TiAIN. El nivel de adhesién del recubrimiento de AICrN segtin lo mostrado en la figura 1 corresponde a HF1 ya
que no se observan grandes fisuras. Para el caso del TiAIN el nivel de adhesién se clasifica como HF2 ya que se observa
un mayor numero de fisuras y deformacion en el borde de la huella. Segin la norma, ambos niveles se consideran
aceptables.

Figura 3. Micrografias 6pticas de las indentaciones Rockwell sobre las muestras recubiertas con (a) AICrN y (b)
TiAIN

En la figura 4 se muestran las huellas de los ensayos de rayado para las cargas criticas correspondientes a los dos
recubrimientos. La carga critica, segin la norma, se define como aquella carga normal para la cual se puede observar
un tipo de falla identificable y bien definida. En este trabajo se consider6 como carga critica aquella carga normal para
la cual se observan pequeilas delaminaciones, lo cual en la norma se denomina Buckling Spallation o Recovery
Spallation. Para el recubrimiento de AICrN la carga critica fue de 50 N, mientras que para el TiAIN fue de 30 N. Ibrahim
y Ghrib (2011) obtuvieron similares resultados para el AICrN depositado sobre el mismo acero, pero en configuracién
multicapa y Podgornik et al. (2001) registraron una carga critica semejante para recubrimiento de TiAIN.

8vo. Encuentro de Jovenes Investigadores \
en Ciencia y Tecnologia de Materiales — JIM 2023 JiM

Facultad Regional Cérdoba \my


https://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/index

Universidad Tecnoldgica Nacional AJEA - Actas de Jornadas y Eventos Académicos de UTN
7y 8 de septiembre de 2023

Deslizamientol3O N | || ‘ hltl Deslizamiento

|

:

[ Gh
100pm ,k) i o FAEEMOEHT Y S !

Figura 4. Micrografias dpticas de las huellas de los ensayos de ryado con ca
30 N para TiAIN

ras de (a

100um

) 50 N para AIEI-r_N-y (b)

En la figura 5 se muestran los resultados de los ensayos de desgaste tipo pin-on-disk. En el caso de la figura 5a se
observa el coeficiente de friccion de los ensayos realizados con 5 N de carga normal a lo largo de una trayectoria de
500 m. En el caso del recubrimiento de AICrN, no se observan fallas en el recubrimiento, lo cual se determina a partir
de la micrografia de la huella (figura 6a). El coeficiente de friccién del AICrN es similar al del sustrato, siendo este
aproximadamente 0,55. El coeficiente de friccién del recubrimiento de TiAIN es mads alto, aproximadamente 0,7, y
presenta mayores irregularidades que el coeficiente de friccién del recubrimiento de AICrN y el acero sin recubrir.
Esto puede deberse a que se produce desprendimiento del recubrimiento durante el ensayo, como se puede observar
en la figura 6b, en la que se muestra una micrografia éptica de la huella. La tasa de desgaste (figura 5b) en el caso del
recubrimiento de AICrN es aproximadamente el 0,6 % de la tasa de desgaste del acero sin recubrir, mientras que para
el TiAIN corresponde al 36 % aproximadamente. Ahmad et al. (2020) obtuvieron un coeficiente de friccién similar
para el AICrN mientras que la tasa de desgaste que registraron es menor, esto puede deberse a que el sustrato que
estudiaron es acero H13 nitrurado. Hagarova, Savkova y Jakubéczyova (2017) obtuvieron resultados similares para el
recubrimiento de TiAIN.

En el caso de los ensayos realizados con una carga normal de 10 N y una trayectoria de 1000 m (resultados no
mostrados) se observaron tendencias similares para el coeficiente de fricciéon y la tasa de desgaste de ambos
recubrimientos.
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Figura 5. Resultados de los ensayos pin-on-diskcon 5 N de carga y recorrido de 500 m: (a) coeficiente de friccién
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Figura 6. Micrografias 6pticas de las huellas resultantes de los ensayos pin-on-diskcon 5 N de carga y recorrido
de 500 m sobre (a) AlCrN y (b) TiAIN.

En las figuras 7 y 8 se resumen los resultados de los ensayos de desgaste abrasivo. En todas las condiciones
ensayadas el recubrimiento de AICrN perdié menor cantidad de masa que el acero recubierto con TiAIN y el acero AISI
4140 sin tratar. Para 1000 vueltas se registra una pérdida de masa para los dos recubrimientos de aproximadamente
un 2 % de la masa que pierde el acero sin recubrir. En las fotografias mostradas (figura 8) no se observan
delaminaciones de los recubrimientos estudiados. En el caso de 6000 vueltas se advierte una pequeiia falla de adhesién
en el recubrimiento de AICrN, mientras que en el recubrimiento de TiAIN se registra un gran desprendimiento (figura
8). Esto se corresponde con la pérdida de masa (figura 7), no obstante, el recubrimiento de TiAlN retrasa el desgaste
ya que la pérdida de masa es, aproximadamente, un 35 % de la registrada para el acero sin recubrir. Para 9000 vueltas
se observa la falla del recubrimiento de AICrN y un desprendimiento atin mayor del recubrimiento de TiAIN, esto puede
deberse al bajo espesor de estos recubrimientos. Para ambos tratamientos, la pérdida de masa es menor que la
registrada para el acero sin recubrir.
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Figura 7. Pérdida de masa registrada en los ensayos de desgaste abrasivo.
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Figura 8. Fotografias de las muestras luego de los ensayos de desgaste abrasivo.

Conclusiones

Segln los resultados antes expuestos se concluye que el recubrimiento de AICrN presenta mejor adhesién tanto en
condiciones estaticas como dindmicas, mayor resistencia al desgaste y menor coeficiente de friccion que el
recubrimiento de TiAIN depositado sobre AISI 4140 templado y revenido. El recubrimiento de AICrN representa la
mejor opcioén para proteger piezas sometidas a situaciones en las que se requiere una alta resistencia al desgaste por
deslizamiento. No obstante, en condiciones de desgaste abrasivo, ambos recubrimientos presentan mejores resultados

frente al sustrato sin recubrir.
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