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Desgaste Erosién Corrosion

=>» Pérdidas econdmicas
= Disminucion de la eficiencia
= Detencidn de la produccion
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Tratamientos de superficies

vV Técnicas asistidas por plasma Laboratorio
L 4
. I o .
Gas cua_si heutro IONES ELECTRONES
‘ / "Wy de particulas »
~ cargadas y neutras !

MOLECULAS

S e D Ventajas

MOLECULARES
= Bajas temperaturas
= Amplio rango de aplicacion
= Control de proceso
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Tratamientos de superficies —
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General

</ = Disenar procesos en forma individual o combinada que permitan
mejorar el comportamiento a la friccién, al desgaste y a la corrosion.

¢Qué procesos? => Nitruracion
= Oxidacién controlada
= Recubrimientos tipo CVD y PVD

Especificos
= Comprender los cambios microestructurales que se
producen en los aceros tratados.

= Determinar las condiciones 6ptimas del tratamiento previo

que asegure mejor rendimiento mecanico y adhesién de
los films.
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Metodologia Experimental K

Caracterizacion de las capas nitruradas

</ y recubrimientos sobre diferentes aceros
=>» Microscopia éptica y electronica de barrido (SEM) y Haz
de iones focalizado (FIB).
=» Espectroscopia Raman. Raman spectrum

=>» Difraccion de rayos X. I M

=>» Analisis de composicion: Espectroscopia 6ptica en
descarga glow (GDOES), Espectroscopia por dispersion
de electrones (EDS).

=» Nanoindentacion (Berkovich 9 mN) <)~
=>» Microdureza Vickers (25 y 50 g) | "
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Metodologia Experimental 3

Ensayos de desgaste

Sl rs e | N

) 4 =» Deslizamiento reciproco, fretting. =
N 1¢

=» Pin on disk
ASTM 99-04

=» Desgaste abrasivo ASTM G65 - 94 “Dry
Sand- Rubber Wheel”

= Erosidon
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Ensayos de corrosion

4 = Camara de niebla salina (Corrosion atmosférica) —— == | l
= Potencial de corrosion e I V) A
. . s T ;1. uestra]
2 Ensayos de polarizacién anédica y ciclica vugstal | ‘
= Prueba de pasividad
Ensayos de adhesion
HF3

= Scratch Test, carga constante y variable

= Indentacion Rockwell C




b

Resultados

DLC hard depositado sobre acero AlSI 420

A

Microestructura

Muestras

DLC Hard

DLC Hard + capa nitrurada
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DLC hard depositado sobre acero AlSI 420

Corrosién Electroquimica

Corrosioén 20
o . — Nitrided sample
atmosférica DLC hard + capa nitrurada - Duplex samp'fe
1,511 Coated sample
Untreated sample
= .
g _
2 H H 1
(o]
a
0,0
DLC hard .
Ensayos e =
de Niebla L e
Salina 1E-6 1E-5 1E-4 1E-3 0,01 01 1 10 100 10001000000000

Current Density [nA/cm’]

Muestra nitrurada R
Curvas de polarizacién ciclica en una

soluciéon de NaCl al 3,5 %

J. Mater. Res. 31 (2016) 3549 - 3556
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DLC hard depositado sobre acero AlISI 420

\/ Adhesion sobre nitrurados (a) y no nitrurados (b)

N 1s
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3.5x10°

Scratch test
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Indentacién

Rockwell 60 kg XPS en la interfase
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DLC Hard depositado sobre acero PH Corrax

Coeficiente de fricciéon (Pin on Disk)

=>» Espesor: 1,8 Um

Desgaste 10
09w | =» Dureza: 2000 HV
0.8 4 T @
R P I Y L T o o o8 =» Mbd. elastico: 250 GPa
064 [T T :
R
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P e 2y -
0,0 - T T T T T - T T ( |)(1)

00:33:20 01:06:40 01:40:00 02:13:20
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Desgaste abrasivo DLC Hard DLC Hard + capa nitrurada

Surf. Coat. Technol. 255 (2014) 22 - 27
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Resultados
DLC Hard depositado sobre acero PH Corrax

\/ Scratch test

Corrosion

e N
R LTI R it g
dd e~ ee vt- :‘l‘."}"’,‘&f J

3 4 5 [mm]

Adhesion ¢ : :

E vs SCE [V]

1E-5 1E-4 1E-3 0,01 0,1
Current Density J [mA/cm’]

Curvas de polarizacion anodica

a) Defecto en el DLC hard
b) Corte SEM - FIB
Adv. Eng. Mater. 18 (2016) 826 - 832
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Resultados

DLC Hard depositado sobre acero PH Corrax

\/ Ensayos de inmersion

100 -
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i ; IRd N e vY
' : B A : :
o 60+ m : |- -A - N+DLC
£ v  -w--P+DLC
§ 40 o i ”.“E
P S — -l -
a . | | ;
S - f
204 w | 22
: S R i
g T | T T T T T T | T
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
Time Ih

Pérdida de masa

Universidad de La Laguna, Ten

Imagenes SEM de la superficie

a) P
b) P+DLC
c)N
d) N+DLC
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DLC soft depositado sobre acero AISI 316L

A

=>» Espesor: 20-40 Um
=>» Dureza: 12 £ 1 GPa
Aiiadleii -> 6,04 = 0,54 GPa
=>» Mod. elastico: 74 £ 6 GPa
-> 38 + 3 GPa

DLC Coating

Microestructura

DLC soft + capa nitrurada

Diam. Rel. Mat. 59 (2015) 73—-79
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DLC soft depositado sobre acero AISI 316L

Deslizamiento reciproco lineal

Muestras Volumen desgastado .10-3 (mm3)
D Carga /Presién Hertziana 5N/1,29GPa 7N /1,44 GPa 9N /1,57 GPa
esgaste
DLC soft + capa nitrurada 1,98 + 0,20 3,31 £ 0,53 13,69 + 1,63
DLC soft 2134025 | 50,33+438 6289+ 643 Coeficiente de friccion
e Duplex sample 5 N
—— Duplex sample 7 N
+7.86328 ] [ costoa sampie a4
0 | = 054 Coated sample 7 N
Al : Hm é Coated sample 9 N
-37.32160 ; ) 7 $ ‘ 0.1 o~ i 'M
Time (s)

Huella en la muestra recubierta para 7 N de carga

Diam. Rel. Mat. 59 (2015) 73—-79
Universidad de La Laguna, Tenerife, 24 de abril de 2023 Eugenia Dalibon
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70
(a) 60 =
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o 30
g 20 -
20 pm Imagen SEM i
0 = o ; : ;
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+19 33960 || Z2.00000 f 5
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Surf. Coat. Technol. 312 (2017) 101-109
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DLC soft depositado sobre acero AISI 316L

-
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Desgaste

056
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Desgaste

. 02-
€rosivo

Mass loss relative to untreated material

0.0 -

a) y ¢) DLC soft + capa nitrurada

Only coated

Samples

b) y d) DLC soft

Universidad de La Laguna, Teneri
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Imagenes de las muestras
erosionadas

(@)

Surf. Coat. Technol. 312 (2017) 1071-109
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Resultados
DLC soft depositado sobre acero AISI 316L

Ensayos potenciostaticos

a.

& \ g
&, ) O

Grupo de Ingenieria
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Defecto tipo protuberancia o burbuja y hueco
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DLC soft depositado sobre acero AISI 316L

[C—1Duplex sample |
35x10° | | Coated sample
3,0x10° 4
Desgaste |
. mg 2,5x10°
por fretting £ o]
o
§ 1,5x10° -
2 |
1,0x10°
5,0¢10* - [T

s S S N S
59.79 ym v ® “3°L . ®© &
0.5 55.50 um 12N 0aCs
~ 50.43.um

Volumen perdido a) Huella de fretting (50 N, 1 h) imagen SEM , b) corte FIB

(GPa)

T
shear

Distribucién de tensiones para el recubrimiento
Depth um) DLC para las diferentes cargas.

Diam. Rel. Mat. 106 (2020) 107881

I Universidad de La Laguna, Tenerife; 24 aa_ Eugenia Dalibon I
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DLC soft depositado sobre acero AISI 316L
A

-
o

Desgaste I
(4 60 4
por erosion | B Coated sample I i
= # Duplex sample P =
i
© 40 s !
£ .
% 30 " S
w 13 !
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]
10 P i Superficie de las muestras después de 9 horas de
] " ensayo: a) muestra duplex, b) muestra recubierta.

6 7 8I911Ul11l12'13
Time (h)
Pérdida de masa en funcion del
tiempo.

o
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a%]
W
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o

Diam. Rel. Mat. 106 (2020) 107881
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Resultados 1)
Recubrimientos DLC multicapas.
Comportamiento a la corrosion

Samples Designation
Plasma nitrided + 1DLC 1iDLC + N
Ensayos potenciostaticos Heat treated + 1DLC 1DLC
Plasma nitrided + 5DLC 5DLC + N
T L R B R N Heat treated + 5DLC 5DLC
2200 il Eggtfgt'f N L 160
2000 - I 140
i ] —8—5DLC o 9
e ——1DLC _120‘:16
z . [ 100 =
~ L (0]
Ly 1600 - (50 2
n 3 <
[72] i 60 =
i 2 —r— o2ums , Imagen SEM-FIB
40 3 | K ..
el / o = A del recubrimiento
1000] J Lo multicapas
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 ————

2 o T k) F A Mt ' 00 A O\ A ¥ T e

Time (s)

Diam. Rel. Mat. s 118 (2021) 108507
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Resultados

Morfologia del ataque corrosivo

—1
500pm

Micrografia optica del area ensayada

a) antes del ensayo,

b) y c) después del ensayo,

d) imagen SEM de un defecto en el recubrimiento DLC ,

e) y f) imagen SEM-FIB de la seccién transversal del defecto.

Universidad de La Laguna, Tenerife

*!ﬂ:ﬁ Grupo de Ingenieria
de Superficies

Imagenes SEM-FIB

a) Pit en la muestra 5DLC + N,

b) corte SEM-FIB del pit mostrado en a),

¢) pit en la muestra 1DLC + N,

d) zona del pit donde se realiz6 el corte con FIB,
e) corte SEM-FIB del pit.

Diam. Rel. Mat. s 118 (2021) 108507

Eugenia Dalibon
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Recubrimientos DLC multicapas.

s . Load
\/ Comportamiento al desgaste por fretting -
Samples 40 N 50 N 60 N 70 N
. 1DL i - -
Desgaste por fretting c Ok Failed
1DLC + N Ok Ok Ok Ok
400107 E 5DLC Ok Ok Failed -
5 1DLC +N
7 ] | soic 5DLC+N Ok Ok Ok Ok
E 3,0x107° B 5D.C+N
% 2,5%x107
g 2,0x107
2 et
% 1,5x107 4
2 1oxt0°- Imagenes del microscopio confocal
5.0¢10° de las huellas de fretting para:
0,045, a) 1 DLCy 50 N,

b) SDLCy 60 N,
¢) 1DLC +N y 70 N,
d) 5DLC + Ny 70 N.

I A I I

Loads

Diam. Rel. Mat. 118 (2021) 108507
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Recubrimientos PVD de TiAIN. Comportamiento al desgaste

Ensayos de desgaste
220
200
180-.
160 -

pm pm

A%}

25 4

20 +

3 B M 1Y 5
T T T T T T T T T 0
1.0 mm

15

Wear rate (.10° mm®N.m)

04 Imagenes de las huellas de desgaste para 10 N obtenidas
con microscopio confocal, muestra recubierta (derecha),

muestra duplex (izquierda).

Duplex Coated Nitrided Untreated
Samples

Tasa de desgaste Surf. Topogr.: Metrol. Prop. 10 (2022) 034003

Universidad de La Laguna, Tenerife, 24 de abril de 2023 Eugenia Dalibon
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Recubrimientos PVD de TiAIN. Comportamiento a la corrosién

N
(0]

Ensayos electroquimicos

2000 -
S 1s004 | Duplex
£ — Recubierta
s —— Nitrurada
O 10004 ——— Patron .
u Antes del ensayo Después del ensayo
>
© 500
S
c
o
7

500 -

'1000 MR N | MR AL A | MR |
0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000

Densidad de corriente (uA/cm?)

Imagenes SEM de defectos

Curvas de polarizacién -
Investigacion en curso
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Acero AIS| 316 L nitrurado utilizando diferentes métodos.
\/ Comportamiento a la corrosion

LE AR | LEn R LALALL | L B A | LI LA | L I AL | LI 1000 L -
—FPll
10 | -
my e
- 5 2r A7
= , .
» o5t . g 7
¢ Z eo0l . 7 i Relacion entre espesor
a. % .' /- .
s g P |  de capa nitrurada con el
£ oo} - C e .
§ § a00 L JRAR { comportamiento a la
g S corrosion
w N
-05 — 200 lj-/ * .
P B S T S WA T1 I S S S W U T1 M S W W AT TR W EUT1 I et 1 1 1 1 1 1
0.1 1 10 100 1000 0 1 2 3 4 5 8 7
Current Density [uA/em’) Layer thickness [um]
Curvas de polarizacioén ciclica E200 vs espesor de las capas nitruradas.

Adv. Eng. Mater. 2023, 2201112
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Morfologia del ataque corrosivo en el AlSI 316 L

| nitrurado utilizando diferentes métodos
Y

Nitrided
Layer

a) Micrografia 6ptica de la seccidn
transversa del ataque de corrosion en
la muestra LEIl, 400°C, 30%

o | b) imagen SEM del mismo pit,

c) Imagenes SEM-FIB de los pits en una
muestra Plll tratada a 370°C y 0,6Pa,

d) LEIl a 400°C and 15%,
e) DC a 400°C, 6hs.

Adv. Eng. Mater. 2023, 2201112
Universidad de La Laguna, Tenerife, 24 de abril de 2023 Eugenia Dalibon
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Muestras nitruradas y post-oxidadas
Comportamiento a la corrosion Ensayo de niebla salina
Curvas de polarizacién
2500
2000-
1 —N

1500 - ——N+O
< 1 — AISI 4140 .
£ 1000+ AlIS| 4140 Nitrurada
L . —
8 500
g .
L 0

500 N

-1000-. -

.0 — Nit. + Ox.

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

" 2
Current Density [uA/cm”] Investigaccion en curso

Universidad de La Laguna, Tenerife, 24 de abri
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Conclusiones Generales

1998-2023

=» La capa nitrurada mejora la resistencia a la corrosion, tanto su espesor
\ como la concentracién de nitrégeno determinan su comportamiento.

=» En todos los sistemas estudiados no resulté conveniente depositar el
recubrimiento duro sin el tratamiento previo de nitruracion.

=» La nitruracion mejor6 la adhesion de los recubrimientos soft y hard.

=» La influencia de la capa nitrurada en el sistema duplex se hizo notable
en el comportamiento al desgaste en condiciones severas de
deslizamiento, abrasion o erosion.

=>» En estas condiciones, ademas, la resistencia al desgaste estuvo
vinculada a la adhesion de los recubrimientos.

=» Las peliculas presentaron defectos y estos son los que determinaron su
comportamiento a la corrosién.

Universidad de La Laguna, Tenerife, 24 de abril de 2023
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v V] dalibone@frcu.utn.edu.ar

m Eugenia Dalibon

@ http://www.frcu.utn.edu.ar/gis

u Grupo de Ingenieria de Superficies
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