Tecno Légicas
r L ]
J I ) gcas ISSN: 0123-7799
ﬁcno tecnologicas@itm.edu.co
Instituto Tecnoldgico Metropolitano
Colombia

Santa-Marin, Juan F.; Toro-Betancur, Alejandro
Microestructura y resistencia adhesivo-cohesiva de recubrimientos de niquel, carburo de
tungsteno y 6xido de cromo aplicados por aspersion térmica
Tecno Ldgicas, vol. 19, nim. 36, enero-junio, 2016, pp. 27-40
Instituto Tecnoldgico Metropolitano
Medellin, Colombia

Disponible en: http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=344245830003

Coémo citar el articulo &\ ( //‘«

Ndmero completo Sistema de Informacion Cientifica
Red de Revistas Cientificas de América Latina, el Caribe, Espafa y Portugal

Proyecto académico sin fines de lucro, desarrollado bajo la iniciativa de acceso abierto

Mas informacioén del articulo

Pagina de la revista en redalyc.org


http://www.redalyc.org/revista.oa?id=3442
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=3442
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=344245830003
http://www.redalyc.org/comocitar.oa?id=344245830003
http://www.redalyc.org/fasciculo.oa?id=3442&numero=45830
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=344245830003
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=3442
http://www.redalyc.org

Tecno Légicas

ISSN 0123-7799

Vol. 19, No. 36, pp. 27-40
Enero-junio de 2016

Tecnof0gicas

© Copyright 2015 por
autores y Tecno Légicas
Este trabajo estd licenciado bajo una
Licencia Internacional Creative
Commons Atribucién (CC BY)

Microestructura y resistencia
adhesivo-cohesiva de recubrimientos
de niquel, carburo de tungsteno y
oxido de cromo aplicados por
aspersion térmica

Microstructure and adhesive-cohesive
strenght of nickel, tungsten carbide and
chromium oxide thermal spray coatings

Juan F. Santa-Marin! y Alejandro Toro-Betancur?

Recibido: 14 de abril de 2015,
Aceptado: 14 de octubre de 2015

Cémo citar / How to cite

J.F. Santa-Marin, y A. Toro-Betancur, “Microestructura y resistencia
adhesivo-cohesiva de recubrimientos de niquel, carburo de tungsteno y
6xido de cromo aplicados por aspersién térmica”, Tecno Logicas, vol. 19,
no. 36, pp. 27-40, 2016.

1 Ph.D. en Ciencia y Tecnologia de los Materiales, Grupo de

Investigaciéon Materiales Avanzados y Energia— MATyER, Instituto
Tecnolégico Metropolitano, Grupo de Tribologia y Superficies,
Universidad Nacional de Colombia, Medellin-Colombia,
juansanta@itm.edu.co

Ph.D. Ingenieria Metalurgica, Grupo de Tribologia y Superficies,
Universidad Nacional de Colombia , Sede Medellin, Medellin-
Colombia, aotoro@unal.edu.co



Microestructura y resistencia adhesivo-cohesiva de recubrimientos de niquel, carburo de tungsteno y éxido de cromo aplicados
por aspersion térmica

Resumen

Se aplicaron cuatro recubrimientos por aspersién térmica por combustién con
material de aporte en polvo: dos aleaciones ricas en niquel, un recubrimiento de 6xido de
cromo y un recubrimiento rico en carburos de tungsteno y particulas de Ni-Cr, sobre
acero inoxidable ASTM A743 grado CA6NM. Se estudié la microestructura de los
depositos y la variacién en la resistencia adhesivo-cohesiva de las capas de acuerdo con la
norma ASTM C633, en funciéon de los parametros de preparacién de la superficie
(temperatura de precalentamiento y rugosidad superficial). La caracterizacién
microestructural fue realizada utilizando difraccién de rayos X (DRX) y microscopia
6ptica (MO) y electrénica de barrido (MEB), las mediciones de dureza fueron realizadas
de acuerdo con la norma ASTM E384. Los ensayos de resistencia adhesivo-cohesiva
fueron realizados bajo norma ASTM C633. Los recubrimientos presentaron
microestructuras con niveles de defectos del orden de 8% para capas base y entre 15 y
30% para capas ceramicas, las cuales son aceptables para la técnica empleada. En todos
los casos se obtuvieron espesores de capas homogéneos del orden de 0.5 mm. La
resistencia adhesivo-cohesiva alcanzé entre 10 y 19 MPa para la mayoria de las capas.
Los valores alcanzados de adherencia fueron satisfactorios en la mayoria de los casos y,
en términos generales, la resistencia adhesivo-cohesiva incrementé significativamente
(mayor al 25%) al modificar los parametros de preparacién de las superficies
especialmente para el recubrimiento WC/Co-Ni.

Palabras clave
Recubrimientos por aspersiéon térmica, acero inoxidable, resistencia adhesivo-
cohesiva, microestructura.

Abstract

Four thermal spray coatings were applied by oxy-fuel process onto ASTM A743
CA6NM (13Cr-4Ni) steel, namely: two Ni-rich alloys, a chromium oxide and a combined
tungsten carbide/Ni-Cr particles coating. The microstructure and adhesive/cohesive
strength of the coatings were studied and related to the surface preparation parameters
(preheating temperature and surface roughness). The microstructures were studied by X-
Ray diffraction (XRD), scanning electron (SEM) and light optical (LOM) microscopy and
hardness was measured according to ASTM E384 standard. The adhesive/cohesive
strength was measured according to ASTM C633 standard. The microstructure of the
coatings showed porosity (8% for bond coatings and from 15 to 30% for ceramic coatings)
within acceptable values for flame spraying Homogeneous coating thicknesses of circa
0.5 mm were obtained. Adhesive strength was among 10 to 19 MPa for most of coatings.
The coating-substrate adhesive strength was satisfactory in most cases and significant
variations (higher than 25%) in adhesive/cohesive strength were induced by changes in
surface preparation parameters, especially in the case of WC/Co-Ni coating.

Keywords

Thermal Spray Coatings, Stainless Steel, Adhesive-cohesive Strength,
Microstructure.
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1. INTRODUCCION

El término aspersion térmica describe
una familia de procesos que usan energia
generada quimicamente o eléctricamente
para fundir o reblandecer y acelerar parti-
culas o gotas de un material que son depo-
sitadas sobre una superficie [1]. Estos ma-
teriales pueden ser metalicos, poliméricos,
ceramicos o compuestos, lo cual representa
una ventaja significativa desde el punto de
vista de mejora de propiedades de superfi-
cie de diversos elementos de maquinas.
Debido a las caracteristicas inherentes a
los procesos de formacién de las capas, la
principal limitacion de estos recubrimien-
tos es la resistencia adhesivo-cohesiva de
las capas depositadas, la cual alcanza valo-
res entre 15 y 20 MPa para la técnica de
aspersion por combustién sobre aceros al
carbono [1]. Adicionalmente, se debe notar
que los parametros de preparacion de la
superficie tienen una gran influencia en los
valores de adherencia como los muestran
diversos estudios [2]—[4].

Existen en la literatura varios estudios
[5]-[7] que relacionan la rugosidad de la
superficie con la adherencia de los recu-
brimientos. En el estudio de Salinas et al.
[5] se observa que, a niveles mayores del
parametro Ra, la adherencia se incrementa
en 0,4 MPa para multicapas y en 0,5 MPa
para capas de anclaje en procesos de as-
persion por combustion. Por otro lado, para
el estudio realizado por Paredes y coauto-
res [6], la resistencia se reduce en 2 MPa
aproximadamente con el incremento de la
rugosidad Ry (media aritmética de los 5
valores sucesivos de rugosidad maxima a lo
largo de la longitud de medicién) del sus-
trato. Finalmente, los resultados de Mellali
et al. [7] mostraron que un incremento en
Ra incrementa la adhesién de los recubri-
mientos hasta en 10 MPa para el proceso
de plasma en aire. Como se puede obser-
var, aun no existe un consenso sobre el
efecto de la rugosidad en la resistencia
adhesivo-cohesiva de los recubrimientos.

Por otro lado, varios autores [5], [7], [8]
han estudiado el efecto de la temperatura
de precalentamiento en la adhesion de
recubrimientos. El trabajo de Salinas et al.
[5] mostré cambios en la adhesién de has-
ta 15 MPa para procesos de aspersién por
combustién para recubrimientos de Al20s
con temperaturas de 120°C. Mellali et al.
[7] mostraron que al precalentar a 330 °C
se incrementa la adhesién en 22 MPa para
recubrimientos sobre acero al carbono.
Fauchais et al. encontraron que un au-
mento de 100°C incrementa la adherencia
en 20 MPa. Sin embargo, se debe anotar
que estos autores no han estudiado varios
recubrimientos ni recubrimientos de
Tungsteno.

Otros autores [9] han estudiado el efec-
to de los parametros de la preparacién de
la superficie en la rugosidad de los sustra-
tos, pero no han correlacionado los resulta-
dos de rugosidad con la resistencia adhesi-
vo-cohesiva de los recubrimientos. En el
trabajo de Nistal y colaboradores [9] se
evalud el efecto del tiempo de aplicacion
del impacto de arena sobre los parametros
Ra (Rugosidad media) y Ry (Rugosidad
media maxima). Estos autores encontraron
que después de 20 segundos de aplicacién
del impacto de la arena, la rugosidad se
incrementa significativamente dependien-
do de la presién para la aplicacién de recu-
brimientos de aspersién térmica mediante
el proceso de aspersién térmica por llama.
Recientemente, otros autores [10] han
estudiado la resistencia adhesivo cohesiva
de recubrimientos de zirconia estabilizada
con itrio por aspersion por plasma atmosfé-
rico media, mediante la norma ASTM
C633. Los autores encontraron valores
cercanos a los 50 MPa con desviaciones
estandar del orden de 10 a 15 MPa. Lo
anterior indica que los recubrimientos por
esta técnica poseen una resistencia supe-
rior a los recubrimientos obtenidos por la
técnica de aspersiéon por llama y, adicio-
nalmente, encontraron que la microestruc-
tura posee un efecto significativo en la
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resistencia adhesivo-cohesiva de los recu-
brimientos.

De acuerdo con lo anterior, en este tra-
bajo se genera apropiacion de conocimiento
sobre los procedimientos de aplicacién de
recubrimientos por aspersion térmica, y se
realiza un estudio sobre el efecto de la
modificacién de los parametros de prepara-
cién de la superficie en la resistencia adhe-
sivo-cohesiva de los recubrimientos bajo la
norma ASTM C633.

2. METODOLOGIA
2.1 Materiales

Se aplicaron recubrimientos mediante
la técnica de aspersiéon por llama con mate-
rial de aporte en polvo (OFP), utilizando
un equipo Terodyn 2000 (Eutectic Castolin)
sobre acero inoxidable martensitico ASTM
A743, Tipo CA6NM (13Cr-4Ni) homogeni-
zado a 1050°C durante 2 horas y revenido a

620°C durante dos horas y enfriado al aire.
Se utilizaron como base las recomendacio-
nes del fabricante realizando modificacio-
nes al procedimiento de aplicacién de cada
tipo de recubrimiento. Se utiliz6 como capa
base en todos los casos una aleaciéon de
base niquel (Ni-1). Los parametros de apli-
cacion utilizados en el proceso se observan
en la Tabla 1. La preparacién de las super-
ficies fue realizada mediante impacto de
arena (sandblasting) y de éxido de alumi-
nio. Los valores del pardmetro Ra (medidos
mediante rugosimetro Mitutoyo SJ 201)
fueron controlados entre 5,4 y 6,4 um me-
diante la modificacion del abrasivo con el
cual se realizd la preparacién de la superfi-
cie. Los dos abrasivos utilizados fueron
silice con granulometria AFS 20/40 y ala-
mina con granulometria AFS 20. Los valo-
res de los parametros utilizados para la
preparacion de las superficies se presentan

en la Tabla 2.

Tabla 1. Pardmetros de aplicacién de los recubrimientos. Fuente: XXXX

Caudales Presion Posicién gés;;aﬁz:i Blanco de Velocidad de
Recubrimiento Tipo de material de aporte reales slvula T2 P aspersién aplicacién
fefm vaivuia /CIISII; /mm /em st

. Particulas ricas en 0,=35
Nir1 Ni (95%) y Al (5%) CH,=70 9 200 22 10

. 0,=40
Cr Oxidos de cromo (100%) CH.=60 10 200 14 8

=

. Particulas ricas en 0,=40

Ni-2 Ni, Cr, Mo, Ti CH,=60 10 200 27 13
. N _

WC/Co-Ni Particulas de WC/Co (46%) 0,=38 13 5 . 10

y Ni-Fe-Cr (54%) CH,=60

1 Debido al proceso de fabricacién de las particulas (cladding) no es confiable reportar una composicién quimica promedio

mediante la técnica utilizada (EDS).

2 La posicién de la valvula T es un parametro indicador del equipo que provee informacién sobre la cantidad de material de

aporte que se estd alimentando durante el proceso de aspersion.

Nota: se muestran los valores de los pardmetros de aplicacién en unidades del sistema inglés debido a que los controles del

equipo operan con base en dicho sistema.

Tabla 2. Parametros de preparacién de las superficies de los recubrimientos. Fuente: XXXX

Tipo de abrasivo Caudal de Presion de Distancia de Tiempo de Granulometria
P aire /cfm aire/ KPa aplicacién /mm__ aplicacién /s AFS

Oxido de silicio 13,5 7,5 10 15 20/40

Oxido de aluminio 13,5 7,5 10 15 20
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Se estudiaron dos temperaturas de pre-
calentamiento denominadas baja y alta, las
cuales se alcanzaron mediante el uso con-
trolado de la llama suministrada por el
equipo de aspersién y mediante el control
de la temperatura inter-pase durante la
aplicacion de los recubrimientos.

2.2 Caracterizacion microestructural y qui-
mica

La caracterizacién microestructural se
realizé6 usando microscopio electrénico de
barrido (MEB) JEOL 5910LV con micro-
sonda EDS acoplada y microscopio éptico
(MO) Nikkon PME. Igualmente se obtuvie-
ron difractogramas de rayos X de los mate-
riales de aporte y de los recubrimientos
obtenidos utilizando wun difractémetro
X'Pert Pro, con radiacién incidente de Cu,
detector PIXCEL y software Xpert High
Score Plus utilizando la base de datos
PDF2, 2006.

La estimacion de las caracteristicas mi-
croestructurales de los recubrimientos fue
realizada mediante andlisis digital de ima-
genes sobre las micrografias obtenidas
mediante MEB y MO. Se realizaron medi-
ciones de dureza en un durémetro marca
Wolpert en escala Vickers y un microdu-
réometro en escala Vickers, utilizando dife-
rentes valores de carga y un tiempo de
aplicacién fijo de 15s. Las mediciones se
llevaron a cabo siguiendo los lineamientos
establecidos por la norma ASTM E384.
adhesivo-

2.3 Ensayos de resistencia

cohesiva

Los ensayos de resistencia adhesivo-
cohesiva fueron realizados de acuerdo con
la norma ASTM C633-01 [11], en maquina
de traccion de eje horizontal con capacidad
méaxima de 2 Ton, la cual se muestra en la
Fig. 1a. Cada muestra ensayada estaba
constituida por dos cilindros de 25 mm de
diametro, uno de ellos denominado cuerpo,
sobre el cual fueron aplicadas las capas, y
otro sin recubrir llamado contracuerpo. Los

recubrimientos fueron depositados de
acuerdo con el procedimiento descrito en
2.1. Una vez aplicados los recubrimientos,
se rectificaron las superficies de los cuer-
pos para garantizar una superficie plana y
perpendicular al eje del cilindro y un espe-
sor de capa igual en todos los casos de 500
pm. Ambos cilindros (cuerpo y contracuer-
po) fueron unidos mediante un adhesivo
epdxico con una resistencia tedrica de 30
MPa utilizando un dispositivo de alinea-
cién que se muestra en la Fig. 1b, y se les
proporciond un tiempo de curado de 3 dias.
Al realizar el ensayo se aplicé una carga de
tension a una velocidad constante de 0.013
mms! hasta que se presentd la falla. Se
reportaron los valores de carga de ruptura
y se caracterizaron las superficies de falla
de acuerdo con los indicativos de la norma
ASTM C633 que se ilustran en la Fig. 1c.

COMPONENTES ="' ="~ "~'3 DESCRIPCION
DE LA MUESTRA DE LA FALLA

CONTRACUERPO

ADHESIVO
CAPA
CAPA BASE
SUPERFICIE
PREPARADA
SUSTRATO

.

od— } COHESIVA
»e=m

ADHESIVA INTERNA

\ } ADHESIVA

(c)
Fig. 1. Caracteristicas de ensayos de resistencia adhesivo-
cohesiva realizados bajo norma ASTM C633.
Fuente: Autores
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Adicionalmente, se realizaron observa-
ciones de las superficies de falla mediante
MEB con el fin de identificar las caracte-
risticas microestructurales de las mismas.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Caracterizacion microestructural

Las observaciones metalograficas del
acero utilizado como substrato reportaron
una microestructura martensitica con mor-
fologia de listones, tipica de aceros de bajo
carbono, como se muestra en la Fig. 2. La
dureza media del acero es 280 HVs1.25. De
acuerdo con la literatura, este valor de
dureza es consecuente con la historia tér-
mica del material [12], [13]. Iméagenes
generales de las superficies preparadas y
los valores de parametros de rugosidad
superficial promedio (Ra) y rugosidad RMS
(Rq) obtenidos mediante el proceso de ade-
cuacién de las superficies previo a la apli-
cacién se presentan en la Fig. 3. Alli se
observa que las superficies son mas rugo-
sas al ser preparadas con particulas de
6xido de aluminio, lo cual es consistente
con la mayor angulosidad de este tipo de
abrasivo al ser comparado con el 6xido de
silicio. La dureza de los abrasivos presenta
un efecto significativo en la rugosidad dado
que influye sobre la magnitud del desgaste
erosivo artificial que se realiza durante el
impacto de arena (sandblasting). Para el
caso de este estudio, las particulas de 6xido
de silicio poseen una dureza del orden de
800 a 900 HV, mientras que las particulas
de alimina alcanzaron valores entre 1400
y 1600 HV. De acuerdo con lo anterior, es
posible generar mayor desgaste erosivo
artificial (y por lo tanto mayor rugosidad
superficial para el caso especifico) con las
particulas de alimina.

La microestructura de los recubrimien-
tos utilizados se muestra en la Fig. 4. El
recubrimiento Ni-1(Fig. 4a) estd compuesto
de una matriz de niquel fase y* (ver difrac-
tograma de rayos X en Fig. 5) con dureza

media de 191 HVsoogiseg Yy un porcentaje
del 15 % de 6xidos de aluminio con dureza
media 1533 HVaser15. El porcentaje de po-
rosidad estimado es 8%.

El recubrimiento Ni-2 estd compuesto
de una matriz rica en Ni-Fe-Mo-Si con
dureza media de 385 HVsoer15 1dentificada
como (1), en la Fig. 4b y de un 28 % de
particulas de éxido de titanio con dureza
media de 701 HVsogr15 1dentificadas como
(2) en la misma figura (particulas més
oscuras). El porcentaje de porosidad esti-
mado fue del 8%. La microestructura del
recubrimiento Cr se observa en la Fig. 4c,
consta de una unica fase de Cr:0s (ver
difractograma de rayos X en Fig. 5¢) con
dureza media de 1853 HVso0g155¢ y un
porcentaje de porosidad del 30%. En la
misma Fig. 4c puede apreciarse también la
capa base de aleacién Ni-1.

La microestructura del recubrimiento
WC/Co-Ni se muestra en la Fig. 4d. Alli se
observa la capa de anclaje de aleaciéon Ni-1
identificada como (1) la cual alcanza un
espesor del orden de 100 um. La capa del
recubrimiento WC/Co-Ni consta de fraccio-
nes aproximadamente iguales de particu-
las de WC-Co con una microdureza media
de 1211 HV300g,155¢ y de particulas de Ni-Cr
con una microdureza media de 639
HVs00g,155¢g. El porcentaje de porosidad del
recubrimiento es del orden de 15%. Las
fases presentes en este recubrimiento pue-
den ser observadas en el difractograma de
rayos X de la Fig. 5d.

La identificacién de las fases de los re-
cubrimientos, previamente descritos, se
apoya en los resultados de difraccién de
rayos X mostrados en la Fig. 5. Alli se ob-
serva que los oxidos identificados en los
recubrimientos Ni-1 y Ni-2 no poseen alta
cristalinidad debido a las altas velocidades
de enfriamiento. Los picos identificados
corresponden con la matriz rica en niquel
de ambos recubrimientos. Este resultado
coincide con lo observado por otros autores
[14]. Para el caso del recubrimiento Cr solo
se observa una fase (Cr:03), mientras que
el recubrimiento WC/Co-Ni presenta varias
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fases parcialmente amorfas caracterizadas
por la presencia de una zona cbéncava cer-
cana a los angulos 20 entre 40 y 45° en los
difractogramas correspondientes. La Tabla
3 muestra un resumen de las principales
caracteristicas de los recubrimientos estu-
diados.

UNALMED
kU

< e . ’ ., 2 - . 1 N ¥
Fig. 2. Microestructura del acero ASTM A743 tipo CA6GNM. ( 3r-1n|_rvu-:|:- (2)
Ataque Vilella, 540 X (MO). Fuente: Autores 3

19Ky X935 ZBBMm

(b)

Pardmetros Ra,Rq y Rq/Ra
m Oxido de Aluminio Malla 20
W Silice Malla 20/40

Valor / um

1,2 1,3

O R N WH U O N

Ra Rq Rg/Ra
Parametros

a) Parametros Ra, Rq y relacién entre Rq y Ra

b) Preparacién con
alimina

Fig. 3. Valor de los pardmetros Ra y Rq de las superficies

(a) antes de la aplicacién e im4genes generales del aspecto @

de las superficies preparadas (b, ¢). Fuente: Autores

¢) Preparacién con silice UNALMED
15kU

Fig. 4. Microestructura de recubrimientos obtenidos.
Fuente: Autores
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Fig. 4. Microestructura de recubrimientos obtenidos. Fuente: Autores

Tabla 3. Resumen de caracteristicas microestructurales de
los recubrimientos. Fuente: XXXX

Recubrimiento Caracteristicas de las fases
Ni-1 85 % Ni (191 HVs00g,155¢) + 15 %
Al203 (1533 HVaser15), 8 % Poros
72% Ni-Fe-Mo-Si (385 HVsogt15) +
Ni-2 28 % TiO2 (701 HVs04.15) , 8 %
Poros
54% Ni-Cr-Fe (639
WC/CO-N1 HV300¢,155e0)+46% WC/Co (1211
HV300¢,155e2), 15% Poros
Cr 100 % Cry04 (1853 HV300g,155¢g), 30%
Poros
3.2 Ensayos de resistencia adhesivo-

cohesiva

La Fig. 6 muestra los valores medios y
la desviacién estandar obtenidos en las
pruebas de resistencia adhesivo-cohesiva
realizadas de acuerdo con la norma ASTM
C633 para todos los recubrimientos estu-
diados y la variacién de los resultados en
funcién del abrasivo usado en la prepara-
cién de la superficie y de la temperatura de
precalentamiento.

Para el caso del recubrimiento Ni-1, los
resultados indican que los mayores valores

[34]

de resistencia se encuentran para las su-
perficies preparadas mediante el uso de
6xido de aluminio y que al incrementar la
temperatura de precalentamiento es posi-
ble incrementar los valores de resistencia
de los recubrimientos. En todos los casos
las fallas fueron predominantemente del
tipo adhesivo. El efecto del acabado super-
ficial es méas pronunciado en comparacién
con el efecto de la temperatura de preca-
lentamiento.

Los niveles mas bajos de carga fueron
14,2 +1,2 MPa y los niveles méas altos fue-
ron del orden de 19,3 +1,0 MPa. De acuer-
do con lo anterior, se puede concluir que la
resistencia de la uniéon puede ser incre-
mentada hasta en un 36% a partir de la
modificacién de las variables de procesa-
miento de los recubrimientos. Igualmente,
puede decirse que bajo las condiciones
estudiadas la preparaciéon de la superficie
determinara la resistencia del sistema,
siempre y cuando no existan otros proble-
mas de procesamiento que disminuyan la
cohesién entre capas de recubrimientos.

Los valores medidos de resistencia se
encuentran en los limites superiores de los
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valores reportados para la técnica de as-
persién por llama por varios autores [15],
[16], 1o cual indica un adecuado procesa-
miento de este tipo de recubrimientos.

Para el caso del recubrimiento Ni-2 se
observan los mayores valores de resisten-
cia, para el caso de las superficies prepara-
das mediante alimina y con temperatura
de precalentamiento altas. En todos los
casos se observaron diferencias significati-
vas entre los niveles de preparacion selec-

cionados, siendo el efecto de la preparacién
de la superficie sobre la resistencia maés
marcado que el de la temperatura de pre-
calentamiento. Los resultados indican que
la resistencia puede ser incrementada
hasta en un 61 %. Este resultado es impor-
tante porque indica que la resistencia de
este recubrimiento es muy susceptible de
ser mejorada a partir del procedimiento de
aplicacion.

RESISTENCIA ADHESIVO-COHESIVA BAJO NORMA
ASTM C633 DE RECUBRIMIENTOS

25
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20
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Fig. 6. Efecto de la preparacién de la superficie y la temperatura de precalentamiento en la resistencia adhesivo-cohesiva de
recubrimientos estudiados. Fuente: Autores

El recubrimiento WC/Co-Ni mostré los
mayores valores de resistencia cuando las
superficies son preparadas con alimina y
la temperatura de precalentamiento es
alta. Los resultados indican que existen
diferencias significativas entre los niveles
de temperatura de precalentamiento selec-
cionados. De acuerdo con los valores de
resistencia obtenidos, se puede concluir
que la resistencia de la unién puede ser
incrementada en un 25 % con la modifica-
ci6on de los parametros de procesamiento.
Para este recubrimiento se apreciaron
diferencias no significativas entre las 2
condiciones de preparacion superficial para
el caso de temperaturas de precalenta-
miento bajas. Este resultado esta asociado
con la generaciéon de superficies con topo-
grafia superficial muy similar, después de

aplicar la capa base de recubrimiento Ni-1
las cuales, para temperaturas de precalen-
tamiento bajas, no generan modificaciones
significativas en los valores de resistencia
adhesivo-cohesiva.

Para el caso de la temperatura de pre-
calentamiento alta existen diferencias
significativas entre los niveles de prepara-
ciéon. La diferencia entre los valores de
resistencia de las uniones esta asociada a
las pequenas diferencias en rugosidad las
cuales generan diferencias en el apilamien-
to de las laminillas cuando impactan la
superficie. Las laminillas que impactan
sobre superficies mas rugosas finalmente
permanecen con un estado de esfuerzos
residuales menor y pueden resistir mayo-
res esfuerzos en el ensayo de adherencia.
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Los resultados del recubrimiento Cr in-
dican que la variacién superficial tienen un
efecto sobre la carga maxima soportada por
los recubrimientos, sin embargo, este efec-
to no es significativo y solo incrementa la
resistencia en 0,5 MPa para los niveles
estudiados. Esto indica que el incremento
es tan solo del 11 %. Este comportamiento
puede estar asociado con la generacién de
superficies muy similares después de la
aplicacién de la capa base, al igual que en
el caso del recubrimiento WC/Co-Ni.

3.3 Discusion sobre el efecto de la tempera-
tura de precalentamiento y el acabado
superficial

Uno de los principales objetivos de rea-
lizar un precalentamiento a las superficies
es remover la humedad y las grasas que se
encuentren alli. El precalentamiento debe
ser realizado mediante una llama neutra
con el fin de no modificar las superficies, la
cual puede ser la misma de la pistola de
aspersion térmica como se llevé a cabo en
este trabajo. Las temperaturas recomen-
dadas para realizar el precalentamiento se
encuentran entre 100 y 200°C. Las tensio-
nes térmicas residuales durante el enfria-
miento y durante el cambio de fase depen-
den de las temperaturas de precalenta-
miento, de la naturaleza de los materiales
de la capa y el sustrato y de sus propieda-
des fisicas (conductividad térmica y dilata-
cién) [17], [18].

El precalentamiento favorece la reduc-
ciéon de las tensiones residuales internas
que a su vez influencian la adherencia de
las capas. Cuando las particulas chocan
con un sustrato existe un enfriamiento
muy rapido, el cual genera una contraccion
del material depositado, y entre mas pe-
quena sea la diferencia de temperatura se
genera un enfriamiento menos severo.

Los resultados experimentales mues-
tran que la variacion de la temperatura de
precalentamiento en el rango estudiado no
tiene un efecto significativo en la microes-
tructura y la resistencia de los recubri-

mientos estudiados. Para el recubrimiento
Ni-1 solo se reporté un aumento en la re-
sistencia adhesivo-cohesiva de la unién
entre 4 y 7 %, para el recubrimiento Ni-2
este aumento fue de 9 a 13 % y en el recu-
brimiento WC/Co-Ni se observaron incre-
mentos entre un 4 y un 12%. A pesar del
resultado anterior, el control de la tempe-
ratura de precalentamiento es imperativo
ya que si se exceden ciertos limites los
recubrimientos creceran con defectos no
deseados, como por ejemplo desprendi-
mientos en los bordes.

Por otro lado, el acabado superficial
juega un papel determinante en la morfo-
logia final de las laminillas que resultan
del impacto de particulas fundidas. Por un
lado, sobre superficies mas rugosas las
particulas no se deforman completamente
debido a una mayor friccién entre el liquido
y la superficie sélida, pero al mismo tiempo
se dan mejores condiciones de adherencia
mecanica, asi como la posibilidad de anular
los esfuerzos generados durante el creci-
miento del recubrimiento. En las muestras
estudiadas en este trabajo, el acabado su-
perficial tuvo una influencia mas significa-
tiva que la temperatura de precalenta-
miento. Para el caso del recubrimiento Ni-1
el aumento estuvo entre 27-30%, para el
recubrimiento Ni-2 estuvo entre 44-47%,
en el recubrimiento WC/Co-Ni oscilé entre
5-25%, y para el recubrimiento Cr el au-
mento fue del 10%. Los recubrimientos sin
capa base son muy sensibles a la variacién
del acabado superficial (en términos de
resistencia adhesivo-cohesiva de la unién),
mientras que la resistencia de los recubri-
mientos que requieren una capa base no es
sensible a la modificacién de este parame-
tro. Lo anterior no indica necesariamente
que en términos practicos el uso de dife-
rentes abrasivos lleve a la obtencién de
recubrimientos similares cuando se usa
capa base, pues fue observado, por ejemplo,
que cuando se superan levemente los valo-
res de temperatura de precalentamiento
requeridos, los acabados con alimina son
mejores que con silice para garantizar la
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fijacién de las capas, aun en el caso en que
se tenia capa base.

3.4 Analisis estadistico de resultados de
resistencia adhesivo-cohesiva

Se disendé un experimento con solo dos
factores y se llevd a cabo el correspondiente
analisis de varianza, asi como la compara-
ci6on de medias de tratamiento con un con-
trol [14]. Se tienen dos factores (integridad
superficial y temperatura de precalenta-
miento) con 2 niveles, la variable de salida
es resistencia adhesivo-cohesiva de la
unién. Las hipétesis apropiadas son:

HO = pl =p2 =p3

HA = No se cumple HO

La relacion utilizada para rechazar la
hipétesis Ho fue:

I:O > Fa,a—l,N—a

El valor de F se tomé de la tabla “Pun-
tos porcentuales de Ila distribucion F”[19].

La Tabla 4 muestra los resultados utili-
zados para comprobar el modelo estadisti-
co, asl como los resultados de analisis de
varianza. De la tabla “Puntos porcentuales
de la distribucion F” [19], se obtuvo que
F0.1, a-1, N-a.= 2.6. La hipétesis todas las
medias de los tratamientos son Iguales se
rechaza porque el valor de Fo es mayor a
2,6 para el caso de los recubrimientos Ni-1
y Ni-2, lo cual indica estadisticamente que
existe una diferencia entre los tratamien-
tos. De acuerdo con lo anterior, la rugosi-
dad superficial es el parametro que influye
mas significativamente en la resistencia
adhesivo-cohesiva. Para el caso del recu-
brimiento WC/Co-Ni no existieron diferen-
cias estadisticas significativas, pero se
recomienda utilizar los parametros que
reportaron los valores de resistencia adhe-
sivo-cohesiva mas altos. El analisis esta-
distico coincide con los resultados observa-
dos anteriormente en las graficas de resis-
tencia contra métodos de preparacién de la
superficie.

3.5 Analisis de las superficies de falla

En esta seccion se realizara un analisis
de las superficies de falla de los recubri-
mientos Ni-1 y WC/Co-Ni dado que, por sus
altos valores de resistencia adhesivo-
cohesiva, son importantes tecnolégicamen-
te para aplicaciones de proteccion de ele-
mentos de maquinas. Los resultados de los
recubrimientos Ni-2 y Cr pueden ser con-
sultados en otras fuentes bibliograficas
[20].

Las Figs. 7a, b y ¢ muestran las fallas
tipicas de los recubrimientos Ni-1 en fun-
cion de la preparacion. A pesar de que la
falla fue en general de tipo adhesivo como
se muestra en la Fig. 7a, se presentaron
también algunos casos de fallas mixtas en
las que, en principio, no es posible concluir
sobre su inicio en el adhesivo o en el recu-
brimiento. Sin embargo, como los datos de
este tipo de fallas se encuentran dentro de
la desviacién estandar de las fallas 100%
adhesivas se presume que su origen fue en
el recubrimiento. La Fig. 7b muestra una
imagen de las fallas obtenida mediante
microscopia electrénica de barrido, alli se
observa que efectivamente las fallas son
del tipo adhesivo al analizarse la superficie
del sustrato. La inspeccién de los residuos
de recubrimiento sobre las superficies reve-
16 que las fallas se propagaron entre las
laminillas evidenciando wuna adecuada
cohesién entre las mismas. En algunos
casos se observan vacios generados por
particulas sin fundir y salpicaduras. En
algunas muestras se presentaron fallas del
tipo cohesivo en la resina o adhesivo en la
intercara resina-contracuerpo utilizada, las
cuales no fueron tenidas en cuenta al reali-
zar el promedio de los datos obtenidos y
solo se puede concluir que en esas pruebas
la resistencia de la unién es superior al
valor de ruptura del adhesivo. Es impor-
tante notar que en todos los casos los resul-
tados presentados son el promedio de al
menos 3 ensayos validos.
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Tabla 4. Resultados del andlisis de varianza. Fuente: XXXXX

Recubrimiento SUMA LIBERTAD
Ni-1 SSt 106,5 Fo
pl;ig;ll’gfli;‘g; de SS TEMP 4,3 1,0 43 03
f&ge"rsfii‘jiaa‘% SSRUGOSIDAD 88,4 1,0 884 6.4
Interaccién S INTERACCION 0,0 1,0 0,0 0,0
Error Sse 13,7 16,0 0,9
Total 106,5 19,0
Recubrimiento SUMA LIBERTAD
Ni-2 SSt 187,8 Fo
pﬁii’;ﬁ:ﬁi‘;‘rﬁ’i gfo SS TEMP 10,8 1,0 10,8 02
fg;g:rsfii‘jf‘a‘} SSRUGOSIDAD 1283 1,0 1283 2,7
Interaccién S INTERACCION 1,1 1,0 1,1 0,0
Error Sse 47,6 16,0 3,0
Total 187,8 19,0
Recubrimiento SUMA LIBERTAD
WC/Co-Ni SSt 47,6 Fo
p{ig;‘l’gj;‘g; jfo SS TEMP 2.0 1,0 20 01
f&ge"rsfiigfﬁ SSRUGOSIDAD 142 1,0 142 05
Interaccién S INTERACCION 4,9 1,0 4,9 0,2
Error Sse 26,6 16,0 1,7
Total 47,6 19,0

a) Ni-1. ME

14 3146

) WC/Co-Ni. MEB

d) WC/Co-Ni. ME

Fig. 7. Aspecto tipico de las superficies de falla después de ensayo ASTM C633 en microscopio estereoscépico (ME) y electrénico
de barrido (MEB). Fuente: Autores
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Las Figs. 7c, d y e muestran las fallas
tipicas de los recubrimientos WC/Co-Ni. Se
observaron dos tipos de fallas fundamen-
talmente: fallas adhesivas internas y fallas
cohesivas en la capa resistente. La inspec-
ci6n de estas superficies de falla mediante
MEB evidencié que las fallas se propagan
al interior de las laminillas del recubri-
miento. Las laminillas mostraron fractura
fragil como se puede observar en la Fig. 7e.
Las fallas adhesivas internas se observa-
ron en muestras preparadas con tempera-
tura de precalentamiento baja y se presen-
tan en la Fig. 7c, donde se observa el as-
pecto general de las superficies de fractura
de probetas en el cuerpo y contracuerpo
correspondientes a la misma probeta. La
relacion con la microestructura muestra
que los mayores valores de resistencia
adhesivo-cohesiva coinciden con los valores
mas bajos de porosidad.

4. CONCLUSIONES

En la aplicaciéon de recubrimientos por
aspersién térmica por combustién sobre
acero 1noxidable ASTM A743 grado
CA6NM se mostré que variaciones en la
preparacién superficial tienen efecto signi-
ficativo y reproducible sobre la resistencia
adhesivo-cohesiva de diversos sistemas
estudiados.

La rugosidad superficial es el parame-
tro que influye mas significativamente en
la resistencia adhesivo-cohesiva, aumen-
tando entre un 36% y un 51% la adheren-
cia de los recubrimientos Ni-1 y Ni-2, res-
pectivamente. Su efecto sobre la adheren-
cia de los recubrimientos WC/Co-Ni y Cr
fue menos relevante.

Los recubrimientos identificados como
Ni-1 y Ni-2 presentaron los mayores valo-
res de resistencia adhesivo-cohesiva, lo
cual es consistente con su aplicacion tipica
como capas de anclaje en diversas aplica-
ciones industriales. El recubrimiento
WC/Co-Ni presenté también un buen com-

portamiento, mientras que el recubrimien-
to Cr ofreci6 los valores mas bajos.

Fue identificado también un efecto de la
temperatura de precalentamiento sobre la
resistencia adhesivo-cohesiva de los recu-
brimientos, pero su significancia fue menor
que la observada para la preparaciéon de
las superficies. En términos generales, el
incremento varié entre 4% y 12% para
distintos recubrimientos.

Las fallas observadas, luego de las
pruebas de resistencia adhesivo-cohesiva,
fueron dominantemente de caracter adhe-
sivo, lo cual reflej6 una buena cohesién en
los recubrimientos y permitié establecer
correlaciones con las condiciones de aplica-
cién.
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