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Resumen

Los aceros inoxidables austeniticos son requeridos para su uso en ambientes agresivos
debido a su excelente resistencia a la corrosion, pero a fin de ampliar el rango de aplicacion
es necesario tratarlos superficialmente para elevar su dureza y mejorar su resistencia al
desgaste. Si entre dos componentes de un sistema que estan en contacto se origina un
movimiento oscilatorio de pequefia amplitud es posible que se produzca desgaste por
fretting, lo que podria causar una falla que afecte su funcionamiento. El objetivo de este
trabajo es evaluar el comportamiento al desgaste por fretting de recubrimientos de TiN
depositados por arco catédico sobre acero inoxidable AISI 316L nitrurado por plasma. Se
compararon los volimenes desgastados de un recubrimiento comercial de TiN y
recubrimientos bicapa de Ti-TiN combinando éste con implantacion iénica. Como
referencia fueron evaluadas muestras solamente nitruradas y el acero sin tratar. El ensayo
se realizé durante 15, 30 y 60 minutos con una carga de 5 N y se utilizé como contraparte
una bolilla de alimina de 6 mm. Para los ensayos de mayor tiempo los volimenes
desgastados de los recubrimientos no mostraron diferencias y resultaron al menos 40%
menores que los de las muestras nitruradas y 70% menores que los del acero sin tratar.
Sin embargo, para los ensayos de 15 minutos, los recubrimientos bicapa de Ti-TiN
combinados con implantacién iénica presentaron el mejor comportamiento al desgaste por
fretting, al obtener un menor volumen desgastado y no dejar expuesto al sustrato.

Abstract

Stainless Steel is highly required in aggressive environments because of its excellent
corrosion resistance. However, in order to broad this steel applications and uses, it becomes
necessary to increase its surface hardness and wear resistance. Whenever between two
components which are in contact an oscillatory movement exists, fretting wear can occur,
and as consequence a material failure. The main goal of this work is to evaluate the fretting
behaviour of TiN coatings, deposited by cathodic arc PVD over plasma nitrided AISI 316L
stainless steel. Two processes were studied, one produced in a commercial facility and
other bilayer Ti/TiN produced in lab, combined with ion implantation. As reference, also only
nitrided samples and plain steel samples were evaluated. The fretting test was carried out
with 5 N load, during 15-, 30- and 60-min duration, using an alumina ball as counterpart.
For long duration tests the wear volumes in coated samples did not show much difference
but were 40% smaller than nitrided samples and 70% than plain steel. However, in the 15
min test, the sample with the bilayer Ti/TiN combined with implantation showed the best
wear resistance, with the lower loss volume, without exposing the substrate.
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INTRODUCCION

El acero inoxidable austenitico AISI 316L
presenta excelentes propiedades anticorrosivas
debido a su alto contenido de cromo, por lo que
es muy solicitado para su uso en ambientes
agresivos. No obstante, su bajo contenido de
carbono limita sus aplicaciones en situaciones de
desgaste, razon por la cual es conveniente
tratarlo superficialmente, con el objeto de mejorar
sus propiedades triboldgicas [1], [2].

Los tratamientos duplex resultan de la
aplicacion sucesiva de dos o mas técnicas, como
recubrimientos PVD (Plasma Vapor Deposition)
aplicados sobre muestras nitruradas por plasma,
para lograr propiedades imposibles de obtener
con una Unica técnica [3], [4]. La nitruracion idnica
0 asistida por plasma es un tratamiento de
difusion termoquimica asistido por plasma que
modifica la superficie cercana del material,
confiriéndole una dureza superficial muy superior
a la del material base por la difusion de nitrégeno
gue, si no forma nitruros y permanece en solucion,
ademas de aumentar su resistencia al desgaste,
no afecta las propiedades anticorrosivas del acero
[5], [6]. Por otro lado, los recubrimientos PVD de
TiN, depositados a partir de un arco catodico
(CA), son compactos, nanoestructurados, de muy
alta dureza y resistencia al desgaste [7]. El
Plasma Based lon Implantation and Deposition
(PBII&D) combina la deposicibn con la
implantacién a altas energias. Las muestras se
polarizan a potenciales negativos de hasta
algunas decenas de kV y es un proceso pulsado
en el que los iones, con energias del orden de los
keV, se implantan en la muestra expuesta al
plasma durante el pulso y la pelicula se deposita
en el intervalo entre los pulsos. Este proceso
genera un mayor reordenamiento atomico que
favorece la densificacion del recubrimiento y
mejora notablemente la adhesion [8]

El fretting es un tipo de desgaste debido a
pequefios movimientos oscilatorios entre dos
superficies en contacto, que interactian bajo
carga normal. Es frecuente que se produzca entre
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cargas, como asi también en las roscas de
implantes dentales, que estan en conexion directa
con el hueso. El desgaste por fretting puede
disminuir la resistencia a la fatiga y producir fallas,
que podrian llegar a ser catastroéficas [9]-[12].

En este trabajo se evalla el comportamiento al
desgaste por fretting de AISI 316L tratado con un
proceso duplex, combinando la nitruracion iénica
como pre -tratamiento y los recubrimientos de TiN
con y sin implantacion iénica.

DESARROLLO
Metodologia Experimental

Las muestras fueron cortadas de una barra
certificada de acero inoxidable AISI 316L, se
rectificaron y pulieron con lija al agua hasta
granulometria #1000. Las muestras se nitruraron
en un equipo industrial de la empresa IONAR
S.A., en una atmosfera de 20 % N, — 80 % Ho, a
400 °C, durante 20 h. Un primer grupo de
muestras, nitruradas se recubrieron con TiN por
arco catodico en un equipo PVD comercial, de la
empresa SUDOSILO S.A., con una corriente de
arco de 75A, a 350°C, 2Pa de presion, sin
intercapa de Ti y con las muestras polarizadas a
— 250V, (TiN). Otros dos grupos de muestras
nitruradas se recubrieron en un equipo PVD
experimental por arco catédico con una corriente
de 100 A, a 300°C, 0.03 Pa de presion, con
intercapa de Ti, uno de estos grupos con las
muestras mantenidas a potencial flotante, (Ti-
TiN) y el otro grupo con las muestras polarizadas
con pulsos de —6kV, 200 Hz de frecuencia y
30 us de ancho de pulso generando el proceso de
PBII&D, (Ti-TiN+l). A modo de control, se
consider6 un grupo de muestras solamente
nitruradas, (N) y un quinto grupo de muestras
patron que no fue tratado superficialmente (P).
Las denominaciones de las muestras de cada
grupo y los tiempos de deposicion se detallan en
la Tabla 1.

Tabla 1: Denominacion, potencial y tiempo de descarga

Consejo Federal de Decancs de ingenlenia Repiblica Arpentiss

Muestras duplex Potencial Tiempo Ti/TiN

pares en contacto de componentes de equipos (KV) (min)

sometidos a vibraciones mientras estan en TiN -0,25 DC 0/20

operacion, como en pernos, uniones remachadas, Ti-TiN flotante 2117

rodamientos, y en aplicaciones biomédicas, tales TiTiN+ -6 pulsado 217

como en proétesis de reemplazo de articulaciones

de cadera o rodilla, que estan afectados de
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Todas las muestras se sometieron al ensayo de
desgaste por fretting en una maquina disefiada y
construida en el Grupo de Ingenieria de
Superficies (GIS— UTN-FRCU), con una carga de
5 N, bolilla de alimina de 6 mm como contraparte,
a unafrecuencia de 11,67 Hz y 84 um de amplitud
de desplazamiento, para tiempos de 15, 30 y
60 min. Las muestras fueron observadas al
microscopio Optico, los perfiles de la huella se
obtuvieron con un microscopio laser confocal
marca Carl Zeiss modelo Smartproof 5. El analisis
de las micrografias obtenidas se realiz6 utilizando
el software libre Gwyddion, a fin de acotar la zona
correspondiente a la huella resultado del ensayo
y registrar los perfiles en distintas trayectorias
para generar un plano ajustado a la superficie de
la muestra sin ensayar. La combinacion este
plano y la superficie de la muestra ya ensayada
se utiliz6 para el célculo de los volimenes de
material desgastado de las diferentes condiciones
experimentales estudiadas.

Resultados y discusion

Todos los recubrimientos presentaron un
espesor de TiN de (1,5 + 0,2) um y el espesor de
la intercapa de Ti en los recubrimientos bicapa
resulté de (0,5 + 0,1) um

En la Fig. 1 puede observarse que, para todos
los tiempos de ensayo, las muestras recubiertas
disminuyeron el volumen desgastado. Para los
ensayos mas severos (60 min) los distintos
recubrimientos no mostraron diferencias en los
volimenes desgatados, pero perdieron alrededor
de un 40 % menos que las muestras nitruradas y
aproximadamente 70 % menos que la muestra
patron. El volumen desgastado de todos los
recubrimientos resultdé equivalente para los
ensayos de 30 min y disminuyendo en 70 % al de
la muestra nitrurada y en 80 % al de la muestra
patron. En cambio, en el caso de los ensayos de
menor tiempo (15 min), la muestra Ti-TiN+I
presentd6 la menor pérdida de volumen,
disminuyendo en alrededor del 10 % la de los
otros dos recubrimientos, en mas del 80 % de la
nitrurada y 90 % de la muestra sin tratamiento
superficial (P).
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Figura 1: Volumen desgastado por fretting.

La Fig. 2 muestra las imagenes obtenidas con
microscopio confocal y Optico de las huellas de
fretting correspondientes al ensayo de 15 min de
los recubrimientos: a) Ti-TiN, b) Ti-TiN+l y c) TiN.
Puede observarse que los recubrimientos bicapa
Ti-TiN+l presentan surcos en la huella,
probablemente originados por un mecanismo de
desgaste adhesivo con arrastre de material
despendido y que actla como tercer cuerpo, pero
no exhiben el sustrato. En cambio, en las
muestras Ti-TiN y TiN parte de la superficie
nitrurada queda expuesta en el centro de la
huella, siendo mas marcado en el caso de las
muestras TiN. Esto podria deberse a que la
combinacién de deposicion con implantacién en el
PBII&D genera peliculas mas compactas y mejor
adheridas por el efecto de la implantacion.
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Figura 2: Huellas fretting: a) Ti-TiN; b) Ti-TiN+l; ¢) TiN.

Si bien las imagenes de la Fig. 2 c) presentan
un area menor que las de la a) y b), la zona sin
recubrimiento supera a la de la Ti-TiN (a),
resultado que se corresponde con los valores de
volimenes desgastados presentados en la
gréafica de la Fig. 1.

CONCLUSIONES

En todos los casos los recubrimientos
presentaron un menor volumen desgastado,
mejorando la resistencia al desgaste por fretting,
respecto de las muestras solo nitruradas y del
acero sin tratar.

Para los ensayos de 30 y 60 minutos, los
volimenes desgastados de los recubrimientos no
evidenciaron diferencias, y disminuyeron en un
40% los volimenes desgastados de las muestras
nitruradas y en un 70% de los del acero sin tratar
para los ensayos méas severos (60 min)

Para los ensayos menos severos (15 min) las
muestras Ti-TiN+I presentaron el menor volumen
desgastado y fueron las Unicas que el desgaste
no avanzd como para exhibir el sustrato o el
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material inmediatamente inferior, mostrando
solamente surcos en la superficie. Este
comportamiento podria deberse la compacidad y
mejor adhesion de los recubrimientos crecidos

por PBII&D.
Para completar el estudio del comportamiento
al desgaste por fretting seria necesario

determinar la composicion quimica de las huellas
y de la contraparte con espectroscopia de
dispersiva de electrones (EDS), lo que queda
para un futuro trabajo.
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