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Resumen Carmen Palazon Carriéon

RESUMEN

Este proyecto presenta dos estudios fundamentales, uno de ellos es la
caracterizacion microestructural de dos probetas, que partiendo del mismo
material de Cu OFHC, una es elaborada mediante compactacion en caliente
bajo condiciones de 180°C y 0,4MPa, y la otra en frio a condiciones
ambientales. El resultado es una disminucion del tamario medio de grano en el
material compactado del 70% que no afecta a la dureza. Los resultados
tribolégicos de contacto deslizante Cu-Cu, presentan un mejor comportamiento
cuando se trata de la probeta elaborada en frio.

El otro estudio realizado es la comparacion de tres lubricantes en el mismo
contacto deslizante Cu-Cu, dichos Iubricantes son: el aceite comercial
Polialfaolefina 6 (PAQOG6), el liquido iénico proético Adipato de di [bis-(2-
hidroxietillamonio] (DAd) y el liquido ionico aprotico Hexafluorofosfato de 1-
hexil,3-metilimidazolio (LP-106). El resultado de estos estudios muestra un
mejor comportamiento tanto en friccibn como en desgaste cuando se emplea
DAd y LP-106, obteniéndose para estos ultimos un valor de friccion del orden
de la mitad inferior a cuando se usa PAOG. La tasa de desgaste producida por
cada uno de los liquidos i6nicos empleados es practicamente nula.
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1. INTRODUCCION

Este proyecto fin de carrera aborda nuevos estudios dentro de una de las
lineas de investigacion del Grupo de Ciencia de Materiales e Ingenieria
Metalurgica del Departamento de Ingenieria de Materiales y Fabricacion de la
Universidad Politécnica de Cartagena.

Las lineas generales de este proyecto se concentran en el estudio del
comportamiento tribolégico del contacto cobre-cobre con distintos liquidos
idnicos, que seran comparados a su vez con un aceite lubricante comercial. Se
utilizaran probetas de cobre, con rugosidades distintas, y de igual modo,
lubricantes diferentes.

Pero ademas, como novedad principal, se estudiara la repercusion del modo de
preparacion de probetas mediante el método de compactaciéon en caliente,
donde se somete al cobre, en una prensa de montaje, a unas condiciones de
presion y temperatura distintas de las ambientales. Se realizaran estudios del
cobre antes y después de introducirlo en dicha prensa, a modo de observar
cambios en la estructura cristalina del mismo. Los ensayos tribologicos, por
tanto, se realizaran con dos tipos de probetas, dos microestructuras de cobre
diferentes, pretendiéndose, de este modo determinar, qué modo de
preparacion de probetas de cobre, sera el mas adecuado para realizar ensayos
tribolégicos. Tendran interés por tanto, la realizacion de ensayos no sélo con
lubricacion, sino también en seco, a modo de caracterizar unicamente el
comportamiento microestructural en una primera instancia.

El objetivo del trabajo de investigacion, desarrollado en esta memoria,
comprende no solo la obtencidén de resultados de ensayos tribolégicos, de los
cuales se extraeran conclusiones de importancia entre el contacto cobre-cobre,
y para dos tipos de microestructuras diferentes, sino que ademas permite la
introduccién al método cientifico de investigacion, facilitando el uso vy
aprendizaje de los distintos aparatos de un laboratorio de tribologia. Se utilizan
ademas otros aparatos requeridos en la elaboracién de las probetas usadas en
cada ensayo, y en definitiva, consiste en un trabajo de dedicacién en el
laboratorio, que va asociado a unas aptitudes cientificas.

Antes de comenzar a exponer la investigacion realizada, se dedicaran unos
apartados a la necesidad de realizar estos estudios tribologicos, la importancia
del cobre en el mundo industrial, los usos que hoy por hoy tiene, y el interés
que existe en seguir investigando a este metal tribolégicamente. Se definiran
conceptos importantes de la tribologia que ayudaran a esclarecer los
resultados experimentales de cada ensayo.

Se compone esta memoria de cuatro grandes capitulos. ElI primero
concerniente a la introduccién, donde se pretende abordar los temas
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relacionados con los usos industriales del cobre, metal objeto de estudio;
conceptos de friccion, desgaste y lubricacion, concernientes a tribologia; y por
supuesto hablar de los liquidos idnicos y su repercusion e interés cada vez mas
creciente, razén por la que se estudian en este departamento. Este capitulo
recoge ademas los objetivos de la investigacion presente.

En el segundo capitulo, el objetivo es explicar el método cientifico seguido en
cada proceso y toma de datos, asi como los aparatos empleados para cada
caso. Se exponen los materiales empleados ya sean el material de cobre,
como los diferentes lubricante empleados.

El tercer capitulo consiste en mostrar los resultados obtenidos en la
investigacién, asi como toda conclusién asociada a los mismos. Algunos
aspectos de la metodologia de toma de datos o del proceso seguido se
enfocan aqui de nuevo, con el fin de que queden mas claros en relacion con los
resultados que ofrecen.

El cuarto capitulo y ultimo, recoge las conclusiones de toda la investigacion,
recopilandose a modo de resumen, y que son la consecuencia de todo el
trabajo mostrado en los capitulos previos.

1.1. EL COBRE, GENERALIDADES

El cobre en su forma natural se encuentra como solido (diamagnético). Es un
elemento quimico de aspecto metalico, rojizo y pertenece al grupo de los
metales de transicion. Entre las caracteristicas que tiene el cobre se encuentra
el tener punto de ebullicion y fusién elevado y ser buen conductor de la
electricidad y el calor. Estas caracteristicas las presentan asi mismo, el resto
de materiales de transicién que se pueden ver en la tabla periddica.

El cobre presenta una gran cantidad de usos como es en tuberias de
suministro de agua, refrigeradores, sistemas de aire acondicionado,
magnetrones (parte fundamental de los hornos microondas), tubos de vacio de
colectores solares (cuyo interior presenta una primera capa de polvo de alta
pureza), disipadores de calor de los ordenadores, esta ultima aplicacion es
debido a que el cobre es un buen conductor térmico absorbiendo calor del
equipo. Se puede ver cobre incluso en algunos fungicidas y suplementos
nutricionales.

Como buen conductor de electricidad que es, el cobre se utiliza en el hilo de
cobre, electroimanes, relés e interruptores eléctricos.

Se trata de un material muy resistente a la oxidacion siendo utilizado para
hacer recipientes que contienen agua desde tiempos antiguos.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 14
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1.2. INTERES INDUSTRIAL DEL COBRE

Como se ha podido apreciar del apartado anterior, el cobre es uno de los
recursos naturales mas utiles del mundo, encontrandose en una amplia
variedad de aplicaciones y en muchas industrias diferentes como son:
telecomunicaciones, arquitectura, fontaneria, energia renovable, energia
convencional, transporte y calefaccion.

Se trata de un material caracterizado por su alta conductividad eléctrica y
térmica, su ductilidad, resistencia a la corrosion, maleabilidad y versatilidad. Si
se alea con otros metales, se pueden adquirir valiosisimas cualidades tales
como la dureza, la resistencia a la traccién, y la resistencia a la corrosion.
Ademas, se trata de un material eminentemente reciclable.

Como conductor eléctrico es el segundo después de la plata. En 1831, el cobre
se convirtid en un nuevo metal estratégico al ser la materia prima principal de
cables e instalaciones eléctricas. En esto ultimo tuvo mucho que ver la
invencion del generador eléctrico por Faraday en el mismo afo.

El cobre es uno de los materiales claves cuando se trata de mejorar el
rendimiento energético de un equipo eléctrico. La alta conductividad es una de
sus propiedades mas importantes y el 60% del cobre que se produce
actualmente se utiliza en aplicaciones eléctricas.

Cuando el cobre se alea pierde conductividad eléctrica aunque presenta
mejores propiedades mecanicas.

1.2.1. EL COBRE EN EL MUNDO DE LAS TELECOMUNICACIONES

En los ultimos 50 afios el crecimiento del uso del cobre en esta industria ha
sido muy estable, fabricandose cables que abastecieran las multiples
necesidades de una sociedad que estaba en continuo crecimiento y en
continua revolucion tecnoldgica: comunicaciones a corta y larga distancia,
aparicion del fax e internet, aumento de oficinas y viviendas.

Pese a la aparicion de la comunicacion por satélite, la comunicacion
inaldmbrica, y la reciente aparicion de la fibra optica, el uso del cobre en las
telecomunicaciones esta lejos de ser obsoleto. Este metal esta presente en la
mayoria de estas nuevas tecnologias formando parte integrante de los nuevos
procedimientos de transmisién de datos HDSL y ADSL (lineas de abonados
digitales), y se puede ampliar la capacidad de la transmision de datos de los
cables de cobre bobinados ya existentes hasta la capacidad de la fibra 6ptica,
evitando asi gastos derivados del cambio de sistema.
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1.211. TECNOLOGIA ADSL/HDSL

Estas tecnologias permiten a los pares de cables bobinados transportar
sefales mayores, con mayor velocidad de transmisién de datos. Se utiliza un
hardware especial en ambos extremos de la linea permitiéndose la transmision
de datos a través de los cables de cobre con una velocidad mayor a la estandar
del cableado telefénico.

1.2.1.2. SISTEMAS INALAMBRICOS, FIBRA OPTICA, CABLE, ETC

A medida que se modernizan los sistemas de telefonia de voz analdgicos
'tradicionales' y se potencian los sistemas digitales, se requieren mas cable de
cobre y productos de aleaciones en los teléfonos y en las estaciones de base
para poder permitir estas comunicaciones inalambricas.

Incluso en los sistemas de fibra Optica, el cobre sigue siendo ampliamente
utilizado en los dispositivos de interconexion.

El mercado de las telecomunicaciones esta evolucionando rapidamente. Los
nuevos competidores de la transmisién de datos, las compaiias de cable,
esperan ser capaces de capitalizar el ancho de banda disponible en los cables
coaxiales existentes para poder aprovechar una parte de las oportunidades de
negocio derivadas de Internet.

1.2.2. EL COBRE EN EL TRANSPORTE

El cobre se utiliza extensamente en los automdéviles y camiones, principalmente
en sus componentes eléctricos, seguidos de los dispositivos de transferencia
térmica, como radiadores y refrigeradores del aceite, y de los rodamientos con
funda de bronce. Ademas, innumerables accesorios, mecanismos de cierre y
tornillos estan hechos de latén. Y actualmente tiene gran presencia en los
vehiculos eléctricos e hibridos.

1.2.21. AUTOMOVILES Y CAMIONES

La incorporacion de accesorios electronicos y eléctricos ha elevado a cerca de
un kildbmetro la longitud del cableado de cobre de un automovil turismo,
mientras que hace cincuenta afos la media era de 45 metros.

La tendencia hacia la fabricacion de vehiculos 'inteligentes' también ha hecho
aumentar el consumo de cobre significativamente, siendo este aumento de un
40% aproximadamente, para dispositivos como el sistema de frenado
antibloqueo (ABS), alarmas contra robo, ordenadores de navegacion, etc.
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1.2.2.2. OTROS MEDIOS DE TRANSPORTE

El ferrocarrii moderno es un sistema intensivo de cobre. Los trenes de alta
velocidad, por ejemplo, utilizan 10 toneladas de cobre por kilébmetro de ruta. La
locomotora mas potente incorpora mas de 8 toneladas de cobre, mientras que
este metal puede representar cerca del 2% del peso de un avidon de pasajeros,
incluidos los mas de 190 km. de cableado.

El incremento de la seccién del conductor equivalente en las rutas de ferrocarril
hace ahorrar energia y aumenta la fiabilidad de las infraestructuras existentes.

Las aleaciones de cobre, como el bronce al manganeso o bronce al aluminio-
niquel, se utilizan para fabricar propulsores de barcos. Las aplicaciones en la
industria naval se basan en aleaciones de cobre y niquel y en bronces al
aluminio para la fabricacion de tuberias, accesorios y componentes de bombas
y de valvulas.

En el apartado 1.3. viene expuesto un ejemplo concreto de aplicacién de
contactos Cu-Cu, centrado en las catenarias y pantografos del mundo del
ferrocarril.

1.2.2.3. VEHICULOS ELECTRICOS/HIBRIDOS

Los vehiculos eléctricos e hibridos han logrado un nuevo nivel de desarrollo.
Dado que utilizan un motor eléctrico como fuente de propulsion primaria, los
vehiculos eléctricos e hibridos tienen un contenido en cobre mayor que los
convencionales, que contienen cerca de 25 kg de cobre y sus aleaciones.

1.2.3. APLICACIONES ELECTRICAS Y ENERGETICAS

Con excepcion de los metales preciosos, el cobre es el mejor conductor de
electricidad y calor. De este modo, apenas resulta sorprendente que cerca del
60% del uso del cobre sea con este fin.

El cobre se utiliza en las redes de alimentacién de alta, media y baja tension,
constituyendo un estandar con el que se comparan otros conductores. La
combinaciéon unica de fuerza, ductilidad y resistencia a la traccion y a la
corrosion hacen que sea el conductor mas seguro y el preferido para las
instalaciones eléctricas de los edificios. Como componente esencial de motores
y transformadores de rendimiento energético, el cobre como conductor se
utiliza en numerosas aplicaciones en la industria manufacturera, en todo tipo de
transporte y en el entorno doméstico.
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1.2.3.1. HILOS Y CABLES

El hilo de cobre es el conductor preferido desde hace mucho tiempo en la
mayoria de los cables que se utilizan para el suministro de energia y las
telecomunicaciones. Su gran conductividad se combina con la ductilidad, lo que
facilita su adaptacion a pequefos diametros. Ademas, puede soldarse,
permitiendo asi conexiones mas economicas y duraderas. Es compatible con
todos los materiales aislantes modernos, aunque su buena resistencia contra la
oxidacion hace que pueda utilizarse sin necesidad de ningun tipo de proteccion
superficial.

1.2.3.2. BARRAS COLECTORAS

Estas barras son conductores robustos que funcionan como colectores
eléctricos para distribuir la energia desde una fuente Unica a multiples usuarios.
Gracias a su buena conductividad, robustez, ductilidad y resistencia a la
oxidacion, el cobre es el material mas utilizado para la fabricacion de estas
barras.

1.2.3.3. BOBINADOS DE TRANSFORMADORES Y MOTORES

Para la fabricacion de bobinados de transformadores de articulos pequefios se
utiliza el cobre en forma de alambre. En los equipos mas grandes, el cobre se
usa en forma de cintas.

En los productos pequefios, el alambre debe ser lo suficientemente duro para
que no se rompa al ser enrollado, pero lo suficientemente flexible para
conseguir bobinados lo mas proximos posible. La superficie de las cintas debe
ser de buena calidad para evitar que los esmaltes aislantes se rompan al ser
sometidos a tension. Para poder formar y enrollar las cintas, es necesario que
sean ductiles; y para que resistan las altas tensiones electromecanicas
ocasionadas por los cortocircuitos, deben ser tenaces.

Las propiedades que precisan los bobinados de motores son similares a las de
los transformadores, aunque con el requisito anadido de resistir las vibraciones
mecanicas Y las fuerzas centrifugas a temperatura de trabajo.

1.2.3.4. INTERCAMBIADORES TERMICOS

El cobre, gracias a su conductividad térmica combinada con su alta
conductividad eléctrica, es ideal para la fabricacion de todo tipo de
intercambiadores térmicos. Es de fabricacion versatil, facil de unir y tiene una
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excelente resistencia a la corrosion. Entre sus aplicaciones tipicas se incluyen
los radiadores, unidades de refrigeracion de aire y unidades de aire
acondicionado para el transporte, disipadores térmicos, calentadores de agua y
unidades de refrigeracién para uso doméstico e industrial.

1.2.3.5. EQUIPOS ELECTRONICOS

Aunque este sector es relativamente pequefio en términos de tonelaje, el cobre
desempena un papel vital en una serie de pequefas aplicaciones de alta
tecnologia.

El cobre y sus aleaciones se utilizan en paneles de circuito impreso, en
conectores electronicos y conductores soporte. Ademas, durante mucho tiempo
se ha venido utilizando en el area de las telecomunicaciones, y actualmente se
utiliza cada vez mas en las Tecnologias de la Informacidn, principalmente en la
fabricacion de microchips y en los dispositivos semiconductores.

Los disipadores térmicos de cobre permiten la dispersion térmica en los
microprocesadores de alta frecuencia y en los dispositivos l6gicos analdgicos.

1.2.3.6. OTROS USOS DE INGENIERIA ELECTRICA

El cobre se utiliza también en la fabricaciéon de conmutadores, electrodos de
soldadura, contactos, resortes de contacto, tubos de vacio y otros dispositivos
electronicos.

1.3. EJEMPLO DE CONTACTO DESLIZANTE
Cu-Cu EN LA INDUSTRIA

En el apartado anterior, ha quedado claro, la gran utilizacién del material del
cobre en muchos terrenos industriales y comerciales. Exponiéndose en cada
caso de modo general, sin profundizar demasiado en cada aplicacion.

En este apartado, se pretende mencionar un ejemplo de aplicacion concreta en
lo que al contacto cobre-cobre se refiere, el cual muestra la necesidad de
realizar ensayos tribologicos de friccion y desgaste con este material. Sin
animo de extender mucho este apartado, se expondra un ejemplo conocido,
pero que esta en constante desarrollo, mejorando todos los materiales que
tienen cabida en él, incluido el cobre, que normalmente se encuentra aleado
para mejorar sus prestaciones.
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Se hablara del caso concreto de catenarias y pantografos en el mundo del
transporte mediante ferrocarril.

Catenarias y pantografos en el mundo del ferrocarril:

En ferrocarriles, se denomina catenaria al tendido de cables situados de forma
longitudinal sobre la via y soportado por postes, que permite alimentar con
energia eléctrica a las locomotoras y a las unidades de tren equipadas con
motores eléctricos, ya sean éstos de corriente continua o corriente alterna. Se
trata del sistema que transmite potencia eléctrica.

Sélo una parte de la catenaria se utiliza de forma directa para el suministro de
corriente a los vehiculos, que es la denominada como “linea aérea de
contacto”. La funciéon del resto del conjunto, formado por los cables
alimentadores, apoyos y elementos de traccidon y suspension de los cables que
transmiten la energia eléctrica, es la de transmitir la corriente a la linea aérea
de contacto y la de soportarla verticalmente, transmitiendo los esfuerzos al
conjunto del sistema y por fin a los postes, asi como la de garantizar una
correcta alineacion tanto longitudinal, como vertical.

Imagen 1: Situacién de la catenaria en las vias de una locomotora.

Las partes principales de una catenaria son:

- Hilo de contacto, cuyo material suele ser de Cobre, normalmente aleado,
para mejorar sus prestaciones.

- Cable de conexion.

- Cable sustentador.

- Cable alimentador.

- Péndolas.

Pueden verse en la imagen 2, que corresponde al recuadro naranja marcado
en la imagen 1.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 20




Capitulo 1: Introduccion Carmen Palazon Carridn
* PENDOLA para cable * CONEXION ELECTRICA
sustentador |

PUNTO FUO

* CABLE DE PUNTO FLJO

| * CABLE CONEXION ELECTRICA
* HILO DE CONTACTO

Imagen 2: Partes de una catenaria.

El contacto, Cobre-Cobre, se establece entre catenaria y pantdgrafo, estando el
pantografo situado en los vehiculos y que les permite, apoyandose en la
catenaria, desplazarse sobre ellas. El vehiculo recibe la energia eléctrica
mediante el contacto, provocandose asi la traccion.

Imagen 3: Pantégrafo de una locomotora serie 252
de Renfe Operadora.

En el mundo ferroviario, se pueden encontrar tanto las catenarias rigidas, como
las catenarias convencionales. Las primeras se distinguen de las segundas en
que el elemento sustentador del hilo de contacto no es un cable tenso, sino un
carril rigido. El carril empleado actualmente consiste en un perfil extruido de
aluminio, que lleva encastrado en su parte inferior un hilo de contacto de cobre.
El hilo de contacto se encastra en la parte central del carril, siendo éste
descentrado por medio de la colocacion de las suspensiones que lo soportan,
consiguiendo asi el efecto de zig-zag que deben tener todas las catenarias
poligonales a fin de equilibrar el desgaste de los frotadores de los pantografos.
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La transmision de corriente eléctrica se realiza tanto por el aluminio como por el
cobre, dando lugar a una gran seccion de conductor y por tanto minimizando
las pérdidas por efecto Joule, asi como la caida de tension. Aun asi, y al igual
que en las catenarias convencionales, solo el hilo de cobre debe entrar en
contacto con el pantografo.

mgen - Catenaria aérea rigida en Merbéur Metro de Madrid.

Ventajas de la catenaria rigida frente a la convencional:

- Reduce el galibo necesario en los tuneles.

- La ausencia de esfuerzos de traccion permite un mayor
aprovechamiento del hilo de contacto, sin riesgo de rotura del mismo.

- La unica limitacion es que el pantdégrafo no roce con el perfil de aluminio.

- Se reduce el empleo de cables de alimentacion en paralelo o “feeders”,
ya que la seccién equivalente en cobre del conjunto perfil e hilo de
contacto puede ser de 1500 mm?.

- En caso de averia, la sustitucion de un tramo de hilo de contacto puede
hacerse rapidamente.

- Al permitirse un mayor desgaste del hilo y una sustitucion mas rapida del
mismo, los costes de mantenimiento son menores. El control periddico
del apriete de las uniones y la limpieza de los aisladores es,
practicamente, a todo lo que se reduce el mantenimiento.

- Sigue el perfil de las curvas, agujas y cruzamientos sin necesidad de
aisladores de seccion ni anclajes.
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- Permite circular a velocidades de hasta 110 Km/h en vias en buen
estado con menor desgaste del pantografo.

Estudios constantes muestran el interés de reducir los efectos del desgaste en
este tipo de contactos, asi por ejemplo, se han desarrollado materiales, de
nueva generacion, a base de microaleaciones, que mejoran la resistencia al
desgaste entre un 30 y un 50% frente a los productos habitualmente utilizados
en lineas convencionales.

Las aleaciones de Cobre Magnesio, desarrolladas sobre todo para alta
velocidad, presentan una resistencia mecanica muy elevada que permite
aplicar unas tensiones de tendido suficientes para proporcionar unas mayores
velocidades de propagacion de onda en la catenaria.

1.4.CONCEPTOS EN TRIBOLOGIA

En primer lugar, se van a exponer una serie de conceptos relacionados con
tribologia, que ayudaran a esclarecer las intenciones de cada una de las
investigaciones realizadas y plasmadas en esta memoria.

La ciencia de la tribologia, pese a estar presente en multitud de aplicaciones,
no posee un nombre comunmente conocido. Por ello, se comenzara definiendo
a este tipo de estudio.

El término tribologia se compone de las dos palabras “tribo” y “logia”. Por un
lado, “Tribo” que proviene de la palabra griega (1piBelv, frotar; TpIfoOC,
frotamiento), significa frote o rozamiento; y por otro lado “-logia” que también
proviene del griego (-Aoyia), significa ciencia.

Por tanto, se define tribologia como la técnica que estudia el rozamiento entre
los cuerpos sdlidos, con el fin de producir mejor deslizamiento y menor
desgaste de ellos.

Esta ciencia comprende por tanto, los conceptos de lubricacion, friccion y
desgaste de materiales. Toda una tecnologia de fendbmenos que tienen lugar
en la interfase de contacto entre dos sistemas y que se encuentra en las
disciplinas tales como mecanica de solidos, mecanica de fluidos, quimica
(sobre todo en lo referente a las reacciones en lubricantes) y en ciencia de los
materiales.

Esta ultima disciplina, la ciencia y tecnologia de los materiales, es la que nos
atafie aqui, combinada con la quimica y la mecanica. Se estudian los
mecanismos a nivel atobmico y microescala, observando la degradacion de la
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superficie o alteracion habida durante el deslizamiento de una superficie sobre
otra. En este campo los resultados de los estudios se muestran con
microfotografias, espectros de energia eléctrica y de rayos X. En la década
pasada, el mundo cientifico enfocaba el comportamiento entre superficies en
contacto, a las escalas atomica, molecular y nanométrica.

Actualmente hay ademas un creciente interés por la triboquimica, que como su
nombre indica, hace referencia a lo que ocurre cuando el contacto deslizante
en tribologia da como resultado una reaccion quimica, pudiendo influir los
productos de la reaccién en el comportamiento tribolégico de la superficie, por
ejemplo, mediante el desgaste triboquimico que suele originar oxidacion, y por
ello también se denomina a la triboquimica, triboxidacion.

A continuacion, se expondran los conceptos de friccidn y desgaste, dejando la
lubricacion para un posterior apartado, dada su mayor extension.

1.4.1. FRICCION

La friccion es la fuerza que se opone al movimiento relativo entre dos cuerpos
que estan en contacto. Consiste en la resistencia que un cuerpo encuentra
cuando se mueve sobre otro cuerpo. Normalmente se expresa mediante el
coeficiente de friccion (y) que se obtiene mediante la siguiente relacion de
proporcionalidad:

M= FF— (Ecuacion 1)
Siendo:

Fs, la fuerza de friccion, de igual direccién al movimiento y sentido contrario.
Fn, la carga normal al movimiento, de direccidén perpendicular a la superficie del
contacto.

El coeficiente de friccion p, expresa la pérdida gradual de energia cinética.
Parte de esta energia se disipa en forma de calor y otra parte interviene en los
procesos de deformacion, dando lugar al desgaste de las superficies en
contacto.

Parametros como la geometria de las superficies en contacto, donde
intervienen el radio de las mismas, su rugosidad, sus asperezas superficiales;
las propiedades del material en contacto, como la estructura cristalina entre
otras; las condiciones de los ensayos triboldégicos, como la duracion, la carga
en el contacto; y el lubricante utilizado; influyen notablemente en los valores de
friccion de un ensayo de tribologia.
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La friccion es un fendmeno que esta relacionado con el contacto superficial,
donde es notable la influencia de la naturaleza de las superficies, su
composicién y microestructura. Y ello implica que exista una relacion entre
friccion y desgaste (apartado 1.4.3. Relacion entre friccion y desgaste).

1.4.2. DESGASTE

Segun la Norma ASTM G40-05, se define al desgaste como el “dafio que se
produce en una superficie sélida, generalmente con pérdida progresiva de
material, debido al movimiento relativo entre la superficie y otra sustancia o
sustancias en contacto con ella”.

Se tendra pues, desgaste, siempre que haya movimiento relativo entre dos
sélidos que soporten una carga, y la magnitud del mismo dependera del tipo de
movimiento y de los factores que intervengan en el deslizamiento.

Se puede diferenciar entre dos categorias principales de desgaste. Estas son:

- Desgaste mecanico.
- Desgaste con un elemento quimico activo adicional.

A continuacién se enumeran una serie de mecanismos de desgaste mecanico
que se pueden encontrar:

- Desgaste por adherencia.
- Desgaste por abrasion.

- Desgaste por fatiga.

- Desgaste por erosion.

En cuanto a desgaste con un elemento quimico activo adicional se tienen:

- Oxidacion.
- Corrosién
- Combinacion de oxidacion y corrosion.

Todos estos mecanismos de desgaste pueden actuar, y a menudo lo hacen, en
presencia de un lubricante. Ademas, no son procesos excluyentes, sino que
pueden aparecer de forma simultanea.

¢Qué caracteriza a cada uno de estos mecanismos? Se expone a
continuacion.
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1.4.21. DESGASTE POR ADHERENCIA

Este mecanismo de desgaste se basa en las fuerzas intermoleculares que se
producen en la interfase de contacto entre dos solidos, y se desarrolla del
siguiente modo:

En primer lugar, y una vez que estan en contacto los dos cuerpos, estos
experimentan fuerzas de Van der Waals, denominadas de rango largo.

Cuando la distancia entre superficies es de alrededor 1 nm, se producen
fuerzas superficiales de corto alcance entre las asperezas, cuyo tipo depende
de la naturaleza de las superficies de contacto.

El movimiento relativo entre las superficies, provoca que estas fuerzas
puntuales en las asperezas realicen un arrastre adhesivo, llegando incluso a
conseguir la fractura de las uniones. Se va transfiriendo de este modo, material
de una superficie a otra. La imagen 5 muestra este tipo de desgaste.

El desgaste por adherencia se caracteriza por su severidad, provocando un alto
grado de transferencia de material de una superficie a otra, pudiendo adherir
ambos materiales, mediante soldadura en frio. Este mecanismo es el
responsable de lo que se conoce como “gripado” en elementos mecanicos.

Imagen 5: Desgaste por adhesion.

1.4.2.2. DESGASTE POR ABRASION

Este mecanismo se caracteriza por una deformacién en el contacto. Ocurre
cuando una de las dos superficies que estan en contacto es considerablemente
mas dura que la otra, produciéndose desgaste en la superficie mas blanda. Se
desarrolla del siguiente modo:

Las asperezas de la superficie mas dura penetran en la mas blanda, con flujo
plastico en esta ultima. Estas superficies duras pueden ser particulas externas
afiadidas entre ambas superficies en contacto, particulas originadas entre las
dos superficies debido a otros mecanismos de desgaste, o bien simplemente
las asperezas de la superficie en contacto mas dura.
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Si se impone un movimiento tangencial a la superficie dura, se produce un
fendmeno parecido al del mecanizado en la superficie blanda.

Con lo anterior se forman surcos paralelos en la direccion del movimiento sobre
el material blando, y se arranca material del mismo. La imagen 6 ilustra este
mecanismo.

7,

Imagen 6: Desgaste abrasivo.

Se diferencia entre “abrasiéon entre dos cuerpos” y “abrasién entre tres
cuerpos”. La primera se produce cuando uno de los dos materiales en contacto
es desgastado por las asperezas del otro material mas duro, y la segunda,
cuando la abrasion es producida por particulas abrasivas afiadidas. Estos dos
casos se ilustran en la imagen 7:

(1)

Imagen 7: Abrasion entre dos cuerpos (1) y abrasion entre tres cuerpos (2).

Existen tres regimenes distintos para el desgaste por abrasion, y se distinguen
en funcién de la correlacion entre la dureza del abrasivo y la dureza del
material que sufre el desgaste.

Sean H, la dureza del abrasivo, Hy, la dureza del metal, y W el volumen de
desgaste, se tiene la siguiente curva (imagen 8), en la que se indican los
distintos regimenes posibles.

En dicha curva, se representa el desgaste producido en el metal en funcion de
la dureza del abrasivo (abscisas). Se delimitan tres regimenes:
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Imagen 8: Regimenes de desgaste por abrasion.
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Zonal:

En este sector hay un bajo desgaste, denominado desgaste suave, y ocurre
cuando la dureza del abrasivo es inferior a la dureza del metal.

H, <Hj, (Ecuacion 2)
Zonal ll:

Este sector se denomina de transicion, y tiene lugar cuando la dureza del
abrasivo es del mismo valor que la dureza del material.

H, = Hy (Ecuacion 3)
Zonal lll:

En este sector se produce un alto desgaste, denominandose a esta region,
zona de desgaste severo. En este caso, el abrasivo es de mayor dureza que el
metal.

H, > H, (Ecuacion 4)

De la gréfica expuesta en la imagen 8, se extrae la conclusion de que el
desgaste abrasivo es menor cuanto mayor es la dureza del metal, y en
concreto, este valor ha de superar a la dureza del material abrasivo en un
factor de 1,3, esto es:

H,=1,3 -H, (Ecuacion 5)

Una vez superado este valor, seguir aumentando la dureza del material (Hy),
no implica mejoras significativas en el desgaste. La ecuacion 5 puede
emplearse como criterio para una baja velocidad de abrasion.
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1.4.2.3. DESGASTE POR FATIGA

Cuando se habla de fatiga, se habla de ciclos, por lo que suele ser mas
habitual en situaciones de rodadura o impactos. Este mecanismo se desarrolla
del siguiente modo:

Como consecuencia del deslizamiento, rodadura o impacto repetido varias
veces, el material proximo a la superficie experimenta una carga ciclica.

Esta carga ciclica origina grietas, que se propagan e interseccionan tanto con
la superficie como consigo mismas formando un entramado. A esta fase se le
llama periodo inicial. Ya aqui se producen algunos cambios topograficos, asi
como se aprecian algunas deformaciones plasticas.

El entramado de grietas provoca que por cualquier movimiento posterior se
desprendan particulas, apareciendo asi el desgaste. El desprendimiento de
particulas seria la segunda fase principal del desgaste por fatiga, donde si hay
pérdida de material, a diferencia de la fase inicial.

Este proceso, fase inicial y segunda fase, se sigue repitiendo de modo que se
sigue desgastando la superficie del material.

Si en vez de en dos fases, se divide el proceso en varias etapas, se tiene el
siguiente esquema (imagen 9):
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Imagen 9: Desgaste por fatiga. Etapas.
Donde:
Etapa I:

El material soporta una carga ciclica en su superficie.
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Etapa ll:

Nucleacién de grietas en regiones proximas a la superficie.

Etapa lll:

Crecimiento de las grietas.

Etapa IV:

Union de las grietas, formando un entramado.

Etapa V:

Interseccion de las grietas con la superficie.

Etapa VI:

Formacion de particulas libres. Material desgastado.

1.4.2.4. DESGASTE POR EROSION

Este tipo de desgaste suele ser producido por un fluido con particulas con
movimiento relativo a la superficie del solido.

Estas particulas abrasivas que contiene el fluido provocan en el material un
fallo por agrietamiento.

Se desarrolla del siguiente modo:

Las particulas abrasivas contenidas en el fluido inciden sobre el material
provocando un mayor o menor desgaste en funcién del angulo de ataque.

Este angulo de ataque es distinto dependiendo de si se trata de materiales
fragiles, o de materiales ductiles.

Para materiales fragiles, el mayor desgaste se produce, cuando el angulo de
incidencia es lo mas cercano posible a la perpendicular con la superficie. Para
materiales ductiles, el mayor desgaste se produce, con un angulo de ataque de
unos 20°.

1.4.2.5. DESGASTE POR OXIDACION

El desgaste por oxidacion es un desgaste de tipo quimico. El rozamiento
debido al deslizamiento de una superficie sobre otra, provoca una continua
formacion y eliminacion de productos de reaccidn, que en este caso es 6xido.
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El aumento de temperatura debido a la friccion favorecera la reactividad vy, por
tanto, el desgaste.

Para el deslizamiento en seco bajo cargas ligeras, la huella en el desgaste
metalico que se observa es muy suave, y de apariencia vidriosa. El aspecto
vidrioso se asocia a la capa de oxido.

Bajo estas condiciones, el coeficiente de desgaste es muy pequefio y se
observan finas particulas de desgaste de 6xidos metalicos.

El desgaste aparece al arrancarse la capa de oxido como resultado del
contacto entre las asperezas, y una vez arrancado, el oxido vuelve a aparecer
en estas areas desnudas de la superficie, y vuelve a separarse repitiéndose el
proceso.

El punto que se supone mas desgastado, esta en la interfase entre el metal y el
oxido y es el resultado de “despegarse” la capa 6xido durante el deslizamiento.

C—] C—1

] -  Oxido %

|

s T

/«J"J ,\./“’f

Recrecimiento

— O\
S

Imagen 10: Desgaste por Oxidacion.
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En la imagen 10 se ilustra de manera sencilla el proceso de este tipo de
desgaste. La zona rayada representa la capa de O6xido que una vez
desprendida, vuelve a crecer, provocandose asi un continuo desgaste del
material.
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1.4.3. RELACION ENTRE FRICCION Y DESGASTE

Se han expuesto en dos apartados anteriores y, de manera separada, los
conceptos de friccidn y desgaste, sin embargo, son fendmenos que estan
relacionados, debido a la influencia que puede producir el uno sobre el otro.

La friccidn y el desgaste son sensibles a los mismos parametros y en general a
los mismos tipos de fendémenos. Por ello, la friccion y el desgaste deben
considerarse fendmenos relacionados pero no equivalentes, aunque no sean
independientes.

El desgaste puede dar lugar a modificaciones superficiales que influyan sobre
la friccion, tales como formacion de peliculas y cambios de rugosidad. Por su
parte, la friccion, mediante un efecto de calentamiento o de esfuerzos de
traccién, puede modificar el comportamiento del material y, por tanto, influir en
el desgaste.

Cabe decir que la acumulacion de particulas de desgaste en la interfase puede
dar lugar a un menor arranque de material, a pesar del aumento del coeficiente
de friccion.

1.5. CONCEPTOS EN LUBRICACION

Se tienen conocimientos del uso de la lubricacion desde la antigliedad, pero no
empez0 a estudiarse como ciencia hasta el siglo XVII, fomentada por el uso de
cojinetes y rodamientos. En el siglo XX se desarrollaron los lubricantes
compuestos con base y aditivos, los llamados Iubricantes modernos,
lubricantes complejos que cada vez se van mejorando. El responsable de este
avance resulto ser la aparicion de la automocion y el motor de vapor.

Todo avance hasta el momento se debia a estudios empiricos ya que se
carecia de las técnicas analiticas hoy presentes. Las técnicas analiticas, que
han aparecido en las ultimas décadas, permiten analizar la quimica
responsable del fendmeno de la lubricacién, e ir mas alla en este terreno.

Se han utilizado diversos tipos de aceites a lo largo de la historia de la
lubricacién, ademas de otros materiales, no expuestos aqui, por no ser el
objeto del estudio aqui presente. Ademas, se esta investigando sobre los
liquidos lénicos que pese a no ser aceites, estan mostrando unas cualidades
de gran interés en lo que a lubricacion se refiere.

En este apartado, se comenzara exponiendo conceptos basicos de la
lubricacién, partiendo de la definicion del sistema lubricante, pasando por los
diferentes regimenes que se pueden presentar en contactos deslizantes, y por
supuesto, hablando de los lubricantes empleados y en estudio. Los liquidos
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idnicos, protagonizaran un apartado propio, posterior a este, dado su interés en
este proyecto, propiciando una mayor extension.

1.5.1. SISTEMA LUBRICANTE

Un sistema lubricante se basa generalmente en la presencia de un fluido
lubricante situado entre dos superficies con movimiento relativo de una
respecto de la otra, y que soportan una carga.

Las funciones que tienen los lubricantes van desde controlar la friccién y el
desgaste, hasta eliminar el calor para reducir las tensiones térmicas de los
elementos mecanicos, pasando por la proteccion de los elementos frente a la
corrosion.

La lubricacion depende de las propiedades tanto fisicas, como quimicas del
lubricante utilizado. Las propiedades fisicas determinan su habilidad para
operar bajo condiciones de lubricacién hidrodinamica; y las propiedades
quimicas determinan el buen comportamiento bajo lubricacién limite. La
lubricacion hidrodinamica y lubricacién limite, se definen en el apartado 1.5.3
referente a regimenes de lubricacion.

1.5.2. PRINCIPIOS DE LA LUBRICACION

La lubricacion de nuestros dias se basa en dos principios, que son los
siguientes:

1) Evitar el contacto entre las superficies gracias a la presién hidrostatica e
hidrodinamica generada por el fluido lubricante, que permite soportar la
carga aplicada (Lubricacién hidrodinamica y elastohidrodinamica, HDL vy
EHL).

2) Bajo cargas altas y/o velocidades bajas, se utilizan finas peliculas quimicas
generadas a partir de los aditivos para proteger a las superficies del
inevitable contacto entre las asperezas. Estas peliculas quimicas protegen
del esfuerzo cortante provocado por la friccion y la abrasion del contacto
(Lubricacion limite o BL).

El régimen de lubricacién existente entre dos superficies en contacto deslizante
puede cambiar de uno a otro dependiendo de la carga, velocidad, viscosidad
del lubricante, geometria del contacto y rugosidad de ambas superficies.

En el siguiente apartado se expondran con mas detalle los tipos de régimen de
lubricacion.
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1.5.3. REGIMENES DE LA LUBRICACION EN CONTACTOS DESLIZANTES

El modelo mas aceptado para lubricacidon en contactos deslizantes es el
mostrado en la imagen 11.

Dicho modelo fue formulado por Stribeck en 1902, y se conoce como curva de
Stribeck. Puede verse en el mismo, la variacion de la friccion en funcién del
parametro de Hersey, que viene dado por:

nv
Fn

(Ecuacion 6)
Siendo,

V, velocidad de deslizamiento.

n, viscosidad dinamica.

Fn, fuerza normal aplicada.

Puede verse en el modelo que la friccion disminuye al aumentar la velocidad de
deslizamiento hasta una situacion de pelicula mixta o completa, después de la
cual, la friccién del contacto puede mantenerse constante, aumentar o disminuir
con la velocidad de deslizamiento, dependiendo de la viscosidad y de los
efectos térmicos.

‘t Lubricacion

/ Limite (BL)
|

|

| N

I Lubricacién
Hidrodinamica

| (HDL)

| _——

[

I

I

]

Lubricacion Mixta o
Elastohidrodinamica

Imagen 11: Curva de Stribeck. Regimenes de lubricacion.

No obstante, con este modelo no se explica el valor de friccién obtenido cuando
éste depende de la fuerza aplicada y las superficies en contacto se adhieren
una a otra.
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Un nuevo mapa de lubricacion propuesto mas recientemente, es el mostrado
en la imagen 12. En el que aparecen los conceptos siguientes:

h, espesor de pelicula.

Rg, radio efectivo de las moléculas del lubricante.
Rc, rugosidad combinada de las dos superficies.
La explicacion a dicho mapa es la siguiente:

Régimen elastohidrodinamico (EHL):

Se caracteriza por la deformacion elastica que sufren las asperezas de las
superficies cuando entran en contacto.

Los parametros criticos de este régimen son la viscosidad y los coeficientes de
viscosidad—presion del lubricante.

Aumentado la presidon de contacto se produce la deformacion plastica de las
asperezas, decreciendo el espesor de pelicula (h).

Régimen de lubricacion limite (BL):

Conforme a lo anterior, cuando h es inferior al rango de la rugosidad de las
superficies, el contacto entre las asperezas se convierte en el mecanismo
dominante para soportar la carga, encontrandonos dentro de la BL.

Esta zona esta caracterizada por la formacion de peliculas adsorbidas, tanto de
forma fisica como quimica. Bajo las condiciones de este régimen, la
temperatura alcanzada en el contacto de las asperezas puede ser suficiente
como para causar la reaccién quimica entre el lubricante y las superficies
sélidas, generandose una capa adsorbida que protege las superficies. Sin
embargo, la naturaleza exacta de estas capas y la cinética quimica del proceso
no son totalmente conocidas.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacion 35



. . ., 4
Proyecto Fin de Carrera Carmen Palazon Carridn QE’

hiR, 4
91 Lubricacién

Mixta
(Contacto HDLy EHL
seco, BL,
TFL, EHL)

10-15 Il BN BN BN BN BN BN BN B .
Contacto TEL
seco, BL, TFL

2'3 N EE BN O B O . ..

Contacto seco, BL BL

0 3 h/R.

Imagen 12: Regimenes de lubricacion.

Régimen de lubricacion de pelicula fina (TFL):

Asi se denomina a la zona de transicion entre EHL y BL, en la que a diferencia
de en la BL, el lubricante es moévil debido a que la pelicula es relativamente
gruesa, y la viscosidad tiene una influencia importante.

En esta regién, hablamos de un espesor de pelicula que puede llegar a ser del
orden de nandmetros, pero aun asi, y aunque ‘h’ sea inferior a la rugosidad
combinada de ambas superficies en contacto, es posible una buena
lubricacion, si se trata por ejemplo, de superficies muy pulidas.

Este régimen tiene mecanismos de trabajo claramente diferenciados del resto,
ya que la adsorcion superficial del lubricante da lugar a modificaciones en la
alineacion de las moléculas del liquido en varias de las capas cercanas a la
superficie sélida, produciéndose una ordenacién molecular en el lubricante
hasta cierto grado.

1.5.4. ACEITES LUBRICANTES

Para la mayoria de las aplicaciones, la eleccién convencional es un lubricante
basado en aceites minerales, cuyas propiedades son bien conocidas y queda
caracterizado normalmente por la viscosidad y el indice de viscosidad.

Otros lubricantes empleados son los aceites sintéticos, como los basados en
ésteres sintéticos. En este caso, ademas de la viscosidad, se han de evaluar
propiedades como la conductividad térmica y la polaridad.

Todo aceite lubricante se compone de un aceite base, o material base y de
aditivos. El aceite base determina las propiedades fisicas y los aditivos son los
responsables de mejorar las propiedades quimicas.
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El material base suele estar en una proporcién entre el 75% y el 95% en el
aceite lubricante, respecto de los aditivos.

ACEITE MINERAL
MATERIAL BASE

ACEITE LUBRICANTE ACEITE SINTETICO
ADITIVOS

1.5.4.1. ACEITE MINERAL

Este tipo de aceites se obtienen por destilacion y posterior tratado del petroleo.
Se componen de hidrocarburos aunque pueden contener compuestos de
azufre e impurezas menores.

Segun la estructura quimica que posean se clasifican en:
- Parafinicos.
- Nafténicos.
- Aromaticos.

Aceites Parafinicos:

En su composicion predominan hidrocarburos alifaticos, formados por
moléculas de cadena lineal con o sin ramificaciones. Su uso es el mas comun,
ya que poseen un alto indice de viscosidad.

Aceites Nafténicos:

Caracterizados por su alta proporcion de hidrocarburos nafténicos, con
moléculas formadas por anillos saturados con o sin ramificaciones. Tienen un
bajo indice de viscosidad, aunque presentan buenas caracteristicas en su uso
a baja temperatura.

Aceites aromaticos:

Contienen una proporcion elevada de hidrocarburos aromaticos, formados por
anillos aromaticos que pueden contener o no sustituyentes. Poseen un muy
bajo indice de viscosidad.

La representacion esquematica de la estructura molecular, para cada tipo de
estos aceites, se muestra en el siguiente cuadro (imagen 13).

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacion 37



Proyecto Fin de Carrera Carmen Palazon Carridn

B T e i S S J\
- \-..,-"'Jﬂ\“"\-..

Iso-Parafinico

Parafinico

OGO Rne

MNafténico /\""\_,
JJ\—P""‘

Aromatico

Imagen 13: Diferentes estructuras de aceites minerales.

La legislacion europea demanda productos con un alto grado de
biodegradabilidad, reciclaje y no-toxicidad. Ademas, cada vez se requiere mas
el ahorro de combustible.

Los aceites minerales no son biodegradables, ademas de poseer sulfuros y
compuestos volatiles, por lo que, aunque sean buenos lubricantes, van dejando
paso, cada vez mas a los lubricantes sintéticos.

1.5.4.2. ACEITE SINTETICO

Son aceites de diseno, creados a partir de moléculas procedentes del petréleo
que se enlazan por sintesis para obtener un producto lubricante de
propiedades prefijadas.

Los aceites sintéticos han tenido un gran auge en los ultimos afos, ya que
pueden llegar a superar las prestaciones que proporciona su equivalente
mineral. Aproximadamente, el 10% de la producciéon global de aceites
lubricantes son productos totalmente sintéticos.

Entre las caracteristicas de este tipo de aceites se encuentran:

- Buen indice de viscosidad.

- Baja volatilidad.

- Buena fluidez a baja temperatura.
- Alta estabilidad térmica.

- Baja toxicidad.

El mayor inconveniente de este tipo de lubricantes es su coste, pudiendo ser de
3 a 500 veces mayor que el de un lubricante mineral.

Clasificacion de los aceites sintéticos:
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- Polialfaolefinas (PAO).
- Esteres. Entre los que se encuentran:

- Polialquilenglicol (PAG).
- Triglicéridos.

- Diésteres.

- Poliol Esteres.

- Esteres complejos.

Polialfaolefinas:

Las PAO se usan actualmente como fluidos base en multitud de aplicaciones
de altas prestaciones, pero presentan inconvenientes como la oxidacion y la
posibilidad de producir la degradacion de los sistemas de sellado.

No se consideran biodegradables.
Destacan por su alto indice de viscosidad siendo altamente empleados.

Esteres:

Los ésteres sintéticos proceden, en su forma mas simple, de un alcohol y un
acido graso, por lo que abarcan un amplio rango de fluidos base con
propiedades que varian enormemente dependiendo de su estructura.

La posibilidad de disefar el indicado para una aplicacion, los hace atractivos a
la hora de sustituir a los aceites minerales.

Han sido utilizados en la industria como el principal aditivo de los lubricantes de
hidrocarburo procedentes del petréleo. En comparacion con los hidrocarburos,
los ésteres tienen momentos dipolares muy altos, lo que mejora su capacidad
lubricante gracias a la fuerte interaccién que se produce con las superficies
metalicas.

No son toéxicos y poseen una excelente biodegradabilidad.

En la imagen 14 pueden verse cuatro ejemplos de estructura molecular de
ésteres usados como fluidos base.
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Imagen 14: Estructura molecular de cuatro tipos de ésteres distintos.

1.5.4.3. ADITIVOS

Los aditivos son agentes quimicos afiadidos en pequenas proporciones a los
aceites base para mejorar sus prestaciones y aumentar su vida util.

La mayor parte de las mejoras en el comportamiento de los lubricantes
industriales desde finales de la década de 1930 ha sido fruto de los aditivos.

En general estan formados por un grupo funcional unido a una cadena
hidrocarbonada que le proporciona solubilidad en el aceite base. Pueden ser
desde inhibidores de corrosion hasta modificadores de friccion o aditivos
antidesgaste.

Ademas de los aditivos ya utilizados en lubricacion, es necesario el desarrollo
continuo de los mismos, por los siguientes aspectos:

- Mejorar las prestaciones del lubricante.
- Adecuacion medioambiental de los lubricantes.
- Exigencias de temperatura en la industria. Por ejemplo, en el caso de la

aeronautica donde se necesitan lubricantes que funcionen entre
temperaturas de -40°C y 300°C, durante mas de 4000 horas de
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funcionamiento, cuando hoy en dia no hay lubricantes efectivos por
encima de los 150°C.

- Para conseguir adaptarlos a los lubricantes sintéticos.
- Aumento de la vida util del lubricante.

- Evitar interacciones indeseadas en las superficies lubricadas.

1.6. LIQUIDOS IONICOS

Entre otras muchas aplicaciones cientificas y tecnoldgicas, los Lls estan
produciendo un profundo impacto en tribologia. Los LIs han mostrado una
excelente capacidad como lubricantes de materiales metalicos y ceramicos en
condiciones severas de deslizamiento (12).

En este proyecto, se realizaran ensayos tribolégicos donde ademas de
considerar un aceite comercial, se utilicen liquidos lénicos. A continuacion, se
definira no solo lo que es un liquido iénico, sino sus propiedades, y la razén por
la que se estima y conoce que sean muy buenos lubricantes.

1.6.1. DEFINICION

Cuando un compuesto idnico se encuentra en fase liquida se dispone de un
liquido que esta formado exclusivamente por iones.

Las sales fundidas son liquidos que estan constituidos por iones pero, debido a
su elevada temperatura de fusion, gran poder de corrosién y alta viscosidad, no
pueden utilizarse como fase liquida para efectuar reacciones quimicas. Por
esta razén, el término de liquido i6nico no se utiliza, a pesar de que
formalmente lo son, para designar a las sales fundidas. Con este término,
liquidos i6nicos, se designa a otros compuestos que también son liquidos
formados exclusivamente por iones pero sus propiedades son muy diferentes a
las que tienen los liquidos procedentes de sales fundidas.

La bibliografia cientifica lo mismo que la literatura de patentes reserva el
término liquido iénico para designar a los compuestos que estan formados
exclusivamente por iones y que son liquidos a temperatura ambiente.

Existen referencias de este tipo de compuestos desde 1914 pero es en la
segunda mitad del siglo XX cuando Hurley y Weir descubren que se pueden
sintetizar sales que son liquidas a temperatura ambiente. Este descubrimiento
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permanece mucho tiempo como una curiosidad sin suficiente interés para los
quimicos hasta que se van conociendo sus propiedades singulares como
liquidos y se inician los estudios electroquimicos (8).

Los liquidos iénicos (LI) quedan por tanto definidos como sales, que presentan
la peculiaridad de tener un punto de fusién inferior al punto de ebulliciéon del
agua, y que suelen ser estables con ella.

Inicialmente, estos materiales fueron desarrollados para su uso como
electrolitos, pero han ido ganando importancia y un particular interés para otras
aplicaciones como la lubricacion, debido a las caracteristicas que poseen de:

- Volatilidad practicamente nula, con una presion de vapor casi cero, ya
que estan compuestos completamente de iones.

- Inflamabilidad despreciable.
- Una alta estabilidad térmica y un bajo punto de fusion.

- Una miscibilidad controlada con los compuestos organicos y con agua.

El conocimiento de la estructura de los LI puede jugar un papel muy importante
a la hora de su disefio y aplicacion. Por ello, se estan llevando a cabo intentos
para relacionar la fuerza de los enlaces entre el cation y el anién, la simetria o
el tamano de los aniones con las propiedades fisicas y quimicas de los LI.

1.6.2. COMPOSICION

Los diferentes liquidos idnicos estan formados por un catién y un anién. La
mayor parte de los cationes tienen naturaleza aromatica con atomos de
nitrégeno en el anillo, heterociclos nitrogenados, mientras que los aniones
suelen estar constituidos por diferentes elementos quimicos. En la imagen 15
se muestra el catién y el anién que forman uno de estos liquidos i6nicos.

[AICI,]

Imagen 15: Cation y anién de un liquido iénico. Catién: 1-etil 3-metilimidazolio. Anién: tetracloroaluminato.
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En la imagen 16 se muestran diferentes cationes, y en la imagen 17 diferentes
aniones con los que se pueden construir un gran numero de liquidos idnicos al
combinar cationes y aniones.
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Imagen 16: Diferentes cationes que configuran los liquidos iénicos. R y R" son cadenas organicas
lineales: Etil, Propil, Butil, Pentil, Hexil, etc.

Cl, Br, PFg , SbFg , BF4 , OTf , MeSO, |
NO3 , N(CN); , SCN, Co(CO)4 ,

Imagen 17: Diferentes aniones que configuran los liquidos i6nicos.

Al disponer de un gran numero de aniones y de cationes para disenar los
liquidos idnicos, se puede elegir la combinacidn mas apropiada para que se
adapten a las exigencias de una determinada aplicacion. El disefiador del
liquido iénico dispone de un componente, el catidn, principal responsable del
comportamiento quimico y de otro, el anidon, que aporta la mayor parte de las
propiedades fisicas. Existen muchas combinaciones posibles de cationes y
aniones, habiendo un nimero potencial de LI del orden de 10",

La composicion quimica general de estos materiales es sorprendentemente
consistente, incluso aunque la composicién especifica y las propiedades fisicas
y quimicas varian enormemente.

La razén por la que los Lis son liquidos a temperatura ambiente es la siguiente:
Estos compuestos, son sales formadas por iones muy asimétricos y de gran
tamano por lo que las fuerzas atractivas catidbn-anion son mas débiles que las
fuerzas que intervienen en las sales idnicas convencionales (sales fundidas).
Cuando se van uniendo los iones negativos con los iones positivos se produce
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un elevado empaquetamiento entre ellos para formar el cristal. Sin embargo, al
partir de dos iones poco uniformes y uno de ellos, el cation organico, muy
asimétrico no puede lograrse un empaquetamiento que dé lugar a una
estructura compacta. Basta un pequefo aporte de energia para separar los
aniones y los cationes que configuran el sdlido y transformarlo en un liquido.
Este pequerio aporte se logra cuando se expone a temperaturas proximas a las
del ambiente.

En la imagen 18 se visualiza un liquido iénico, (C14-mim)(PF6), cuyo radical
tiene una gran longitud.

La red cristalina a partir de iones tan diferentes como el (C14-mim)+ y el (PF6)-
se organiza con una disposicion como la mostrada en la imagen 19. La
estructura del cristal responde a una ordenacion de las moléculas en capas
debido a la separacion que implica la cadena alquilica. Esta estructura puede
destruirse facilmente, por exposicién a temperatura ambiente, dando lugar a un
liquido formado por sus iones.

Imagen 18: Estructura de la molécula (C14- Imagen 19: Epaquetamiento de Ios iones (C14-
mim)(PF6). mim)+ (PF6)- en la red cristalina.
1.6.3. PROPIEDADES DE LOS LiQUIDOS IONICOS

Las propiedades fisicoquimicas de los LI pueden ajustarse variando las
estructuras de los cationes y aniones y sus combinaciones.

Punto de fusion:

El punto de fusion establece el limite inferior del intervalo de temperatura en el
que puede utilizarse el liquido idnico como disolvente. Se puede disponer de
liquidos i6nicos en un intervalo cercano a los 300°C ya que la temperatura de
fusidn de este tipo de compuestos varia desde -90°C hasta 200°C.

Se han encontrado ciertas tendencias como la disminucién del punto de fusion
con la incorporacion de cationes mayores y mas asimétricos. Ciertas
combinaciones de cation-anién dan lugar a puntos de fusién muy bajos.
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Los liquidos ionicos con aniones altamente fluorados (BF4', PFg, (CF3SO2):N,
CF3;COQO’, etc.) son generalmente liquidos a bajas temperaturas, formando
estructuras cristalinas al solidificar, produciéndose una cristalizacion lenta.
Empiricamente se ha observado que el punto de fusion decrece segun el
siguiente orden: CI>PFg> BF,.

Dos de las familias mas importantes de LI son:

- Los tetrafluoroboratos de 1-alquil, 3-metilimidazolio.
- Las sales de hexafluorofosfato.

En el diagrama de fases de la primera familia, imagen 20, se puede ver que
para una longitud de la cadena alquilo de entre dos y diez atomos de carbono,
se cristaliza al enfriar por debajo de -80°C. Cuando la cadena es entre doce y
dieciocho atomos de carbono, se tiene un solido a temperatura ambiente, con
comportamiento de cristal liquido.

Para la segunda familia, el diagrama de fases, tiene una forma similar, como
puede verse en la imagen 21.

200 - ) /,‘
= » 200 |
o —_
=4 . g A
S e Cristal i Liquido e o
E /\ Liquido Liquido | % 100 q Cnst;il Liquido
o [ -
o 5
= o
@ o s - 1
[ ) e // Cristal
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g 4 ] 12 5 -y s 8 N T
Longitud de la cadena alquilo Longitud de la cadena alquilo
Imagen 20: Diagrama de fases para los Imagen 21: Diagrama de fases para los
tetrafiuoroboratos de 1-alquil, 3-metilimidazolio. hexafluorofosfatos de 1-alquil, 3-metilimidazolio.

Ademas, numerosas sales de imidazolio muestran caracteristicas de
superenfriamiento, con puntos de congelaciéon menores que el punto de fusion,
obteniéndose a menudo, una transicion vitrea alrededor de los -80/-100°C.

Estabilidad térmica:

La mayoria de los liquidos iénicos no son volatiles y en la frontera superior al
rango de liquidus se tiene la temperatura de descomposicion térmica.

La descomposicidon térmica, define pues, el limite superior del intervalo de
temperatura en el que pueden utilizarse los LI. La estabilidad térmica, se
establece como la temperatura a la que se inicia el cambio en la curva de
analisis termogravimétrico (TGA).
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La presencia de cationes organicos, restringe las temperaturas superiores de
estabilidad, teniendo lugar la pirolisis a temperaturas entre 350 y 450 °C, si no
hay otros caminos de descomposicidn accesibles a menores temperaturas.

En la imagen 22, pueden verse datos obtenidos mediante TGA, que visualizan
lo expuesto.

Recientemente, se han establecido temperaturas de degradacion de varios LI
de imidazolio menores que las previstas. Ademas, pese a que el TGA es
facilmente reproducible y de sencilla determinacion, su aplicacion no garantiza
que el liquido i6nico sea despreciable. Los resultados gravimétricos isotermos
aportan unos resultados mas fiables para asegurar la estabilidad térmica.
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Imagen 22: Rangos de la temperatura de descomposicion.
Viscosidad:

Los valores de viscosidad dinamica a temperatura ambiente se encuentran
entre 10 y 1000 centipoises. Su valor depende fuertemente de la temperatura,
la presion y las impurezas.

Esta propiedad se modifica con el numero de carbonos del radical del anillo
aromatico. La viscosidad aumenta al aumentar la longitud de la cadena del
sustituyente del imidazolio.

La presencia de agua y disolventes organicos disminuye la viscosidad mientras
que los cloruros la aumentan, siendo muy rapida la disminucion cuando se trata
de agua.

Para LI con el mismo anion, la tendencia es que a cadenas alquilo mas largas,
se obtengan fluidos mas viscosos.
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Se ha llegado mediante estudios, a la conclusién de que las propiedades
eléctricas de los LI dependen de la viscosidad, disminuyendo la conductividad
al aumentar la cadena alquilo y por lo tanto la viscosidad.

Densidad:

En general, todos los LI tienen mayor densidad que el agua, siendo las
densidades registradas entre 1,12 g-cm®y 2,4 g-cm™.

Esta propiedad puede modificarse cambiando la longitud de la cadena del
sustituyente del anillo imidazdlico. A medida que crece el numero de carbonos
de la cadena disminuye la densidad.

Esta propiedad es la menos sensible a las variaciones de temperatura, ademas
de que el impacto de las impurezas sobre la misma, también es menos
dramatico, a diferencia de lo que ocurre con la viscosidad.

Miscibilidad:

Con solo cambiar el anion CI" a PFg, la miscibilidad de los Lls con el agua,
puede variar desde completamente miscible a casi totalmente inmiscible.

Los aniones pequefios del tipo de los haluros, generalmente producen Lls
solubles en agua. La presencia de aniones grandes, por el contrario, genera Lls
hidrofébicos.

El agua es la impureza mas comun en los Lls, encontrandose incluso en los
hidrofobos, que pueden llegar a absorber rapidamente la humedad del
ambiente.

Los Lls tienden a ser inmiscibles con disolventes no polares. La disolucion de
los Lls en disolventes no polares implica la transferencia de las unidades
presentes en la red de iones del LI a la disolucion. La estructura de los liquidos
idnicos seria la responsable de los diagramas de fase resultantes de estas
mezclas binarias. Entre los disolventes con mayor polaridad, los ésteres
exhiben una solubilidad variable con los Lls, en funcién de la naturaleza de los
mismos.

Polaridad:

Los Lls son disolventes moderadamente polares. Su constante dieléctrica
relativa (e;) se encuentra entre 8,8 y 15,2, disminuyendo este valor al aumentar
la longitud alquilica.

A la hora de determinar la polaridad de los Lls debemos tener en cuenta la
longitud de la cadena alquilica y la naturaleza del anién. Para un mismo anién,
la polaridad del LI decrece al aumentar la longitud de la cadena. Pero puede
ajustarse el valor de €, mediante cambios del cation y el anion.
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Cuando se ha de seleccionar el LI como disolvente, el parametro mas
empleado para definir el comportamiento disolvente-soluto es la polaridad.

Estructura de los LI puros en estado soélido:

En las imagenes 23 y 24, puede verse la estructura en estado soélido. Los Lls
puros forman una red de cationes y aniones conectados por puentes de
hidrégeno en la que cada anillo de imidazolio se encuentra rodeado por tres
aniones y viceversa.

En la imagen 23, donde se tiene la estructura cristalina del hexafluorofosfato de
1,3-dimetilbenzilimidazolio, los octaedros representan los aniones de
hexafluorofosfatos.

En la imagen 24, se tiene la estructura cristalina del tetrafluoroborato de 1-etil,
3-metilimidazolio. En a) se muestra el empaquetamiento molecular, y en b) la
estructura estratificada de aniones y cationes.

Imagen  23:  Estructura cristalina  del  hexafluorofosfato de  1,3-
dimetilbenzilimidazolio.
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Imagen 24: Estructura cristalina del tetrafluoroborato de 1-etil, 3-metilimidazolio.

Estructura de los LI puros en estado liguido:

En la mayoria de los casos solo se produce un aumento del 10-15% del
volumen entre el estado cristalino y el estado liquido de los Lls, por lo que las
distancias ion-ion o atomo-atomo son similares en ambos estados. Las
similitudes entre la estructura de los Lls en estado sdlido y liquido se mantienen
como consecuencia de las fuerzas couldémbicas entre los cationes y aniones.

La estructura de los Lls puros en estado liquido se puede asimilar también a
una red supramolecular polimérica, en la que cada anion esta rodeado de tres
cationes y viceversa, conectados por puentes de hidrogeno.
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Imagen 25: Estructura supramolecular polimérica en estado liquido.
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Estructura de los LI en disolucion:

La incorporacion de otras moléculas a los LIs puede producir cambios en sus
propiedades fisico-quimicas y en algunos casos provocar la formacion de
nanoestructuras de regiones polares y no polares.

Debido a su naturaleza iénica y su composicidon organica, los liquidos iénicos,
son capaces de disolver compuestos organicos, compuestos inorganicos e
incluso, materiales poliméricos.
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Imagen 26: Ordenamiento de los LlIs en presencia de otras moléculas.

Influencia de la presencia de agqua en liquidos i6nicos en disolucion:

Algunos liquidos i6nicos son sensibles al agua, sufren modificaciones en su
estructura o en su comportamiento, por lo que deben emplearse en ambientes
Secos.

Los LIs “humedos” se consideran materiales nanoestructurados en regiones
polares y no-polares. Las nanoestructuras permiten que las moléculas neutras
queden en las regiones menos polares, mientras que la difusién de las
especies idnicas se produce de forma rapida a través de las regiones polares o
hamedas.

Por lo tanto, los LlIs, cuando se mezclan con otras moléculas se deben
considerar como materiales nanoestructurados en regiones polares y no
polares, dejando de ser estructuras supramoleculares.

En disolucién pueden observarse:
-Pares de hidrégeno.

-Pares de iones, agregados de tres iones 0 mas, si estan en disolucion infinita
en otras moléculas y conforme aumenta la concentracion del LI.
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En la imagen siguiente, pueden verse este tipo de asociaciones en un liquido
idnico en disolucion. Conforme aumenta la concentracion, hay asociaciones de
iones mas grandes, en concreto, en esta figura, hasta tres.
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Imagen 27: LI en disolucién.

1.6.4. LIQUIDOS IONICOS PROTICOS FRENTE APROTICOS

Los LIs pueden dividirse en dos grupos: liquidos idnicos aproticos y liquidos
iénicos préticos (PILs).

En este proyecto, seran utilizados dos tipos de liquidos iénicos, uno prético y
otro aproético, ademas del aceite comercial PAOG. Por ello, se pretende en este
apartado, comentar la diferencia entre estos dos tipos de Lls.

Los liquidos ionicos proticos (PILs) se caracterizan en que no poseen haluros,
azufre, fosforo, metales pesados y grupos organicos aromaticos. Este aspecto,
es lo que los diferencia de los liquidos idnicos apréticos.

Los halégenos presentes en Lls aproticos provocan procesos de corrosion y
tribocorrosion (los mas usados son los derivados del cation imidazolio), y es la
razon por la que se esta incrementando la tendencia al uso de Lls proticos.

Los PILs presentan una forma del tipo:
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[[HO(A)Ix NHy "], [B-(COQ)z]"

Donde, Ay B son cadenas hidrocarbonadas saturadas o insaturadas (12).

Experimentos en el departamento han mostrado un mejor comportamiento en
tribologia de tres Lls proéticos respecto de dos LI apréticos, comparados a su
vez con PAOG. Dichos experimentos han mostrado que los Lls interaccionan
con las capas superficiales de cobre y ademas producen mejores resultados
aquellos que forman capas adsorbidas y no provocan corrosion.

Se ha demostrado por el grupo de Investigacion de Ingenieria de Materiales y
Metalurgia de la Universidad Politécnica de Cartagena, la presencia de capas
adsorbidas en la superficie de cobre tras utilizar como lubricante el LI prético
DAd que consiste en una sal de amonio.

En este proyecto, se van a utilizar el LI protico DAd y el LI aprético LP-106.
Estos seran presentados en el capitulo 2 de esta memoria referente a los
materiales utilizados.

Como antecedente del LP-106, utilizado en experimentos del laboratorio del
departamento, utilizando Cu OFHC, se ha descubierto la formacion de una
capa superficial de fésforo y fluor en el cobre.

Esos estudios con DAd y LP-106, se realizaron con baja rugosidad y con
motivo de comparacion con otros lubricantes, asi como también se pretendia
realizar estudios de corrosion. En esta memoria se volveran a utilizar ambos
Lls, pero esta vez utlizando una alta rugosidad y se comparara el
comportamiento en tribologia utilizando las dos microestructuras de cobre en
juego, ademas de volver a realizar una comparacion entre los tres lubricantes,
donde se incluye al PAOG.

1.7. EFECTOS DE LA PRESION Y
TEMPERATURA EN LA ESTRUCTURA
CRISTALINA DEL COBRE DE ALTA
PUREZA

Normalmente se utilizan métodos como el extrusionado y similares, donde
combinando presion y temperatura, lo que se pretende es refinar el tamafio de
grano, pero esto ocurre con metales tales como el aluminio. Con el cobre se
observa un comportamiento algo diferente, segun los métodos que se sigan.
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Ademas, las consecuencias de la combinacién de temperatura y presion en
metales, y sus respectivas aleaciones, en el tamafo de grano, no es algo que
quede aun claro.

En este trabajo, tiene especial interés el cambio microestructural que se puede
producir en el Cu OFHC, cuando se somete a las condiciones de presién y
temperatura, de la prensa de montaje utilizada en el laboratorio para la
elaboracion de probetas mediante el método de compactacién en caliente.

Las condiciones de la prensa o empastilladora seran las de 180°C y 0,4 MPa,
durante ademas un tiempo de unos 20 minutos. Este proceso sera detallado en
el capitulo 2 relativo a métodos y materiales.

Se muestra a continuacion, aquellos datos extraidos de la bibliografia cientifica,
donde se han considerado aspectos de temperatura y presion en el cobre, a
modo de tener una orientacién de los posibles resultados que podemos obtener
en nuestro experimento, asi como poder contrastar lo que nos ocurra con lo
que ha pasado antes en condiciones, que no siendo las mismas, han estado
presentes de manera aislada, efectos de de presion o temperatura en el mismo
material.

Sin embargo, cabe anadir, que las condiciones exactas de combinaciéon de
presidon (aunque baja) y temperatura en el cobre, tal y como en este caso se
tienen, no figuran redactadas en ningun informe previo, tratandose en este
caso de un estudio exclusivo que podria presentar resultados diferentes a los
que se esperarian, conforme a los apartados que se exponen a continuacion.

1.71. EFECTOS DE LA TEMPERATURA EN LA ESTRUCTURA
CRISTALINA DEL COBRE

Articulos cientificos han expuesto la influencia que presenta la temperatura en
la estructura cristalina del cobre.

Pese a que en casos como ocurre con el Aluminio puro, severas deformaciones
plasticas (SPD), asi como técnicas de torsion angular (ECAE) contribuyen a un
refinamiento del tamafo de grano. No quedan claros estos efectos en los
materiales, ya que incluso cuando se trata de aleaciones de aluminio o incluso
cuando se trata de cobre, el comportamiento parece ser contrario.

En concreto se han realizado estudios mediante ECAE con cobre en los que se
ha apreciado una recristalizacion de los granos del mismo a partir de una
temperatura de 150°C. Ademas, como puede verse en la imagen 28, a partir de
la temperatura de recristalizacion, conforme aumenta la temperatura de
deformacion, también aumenta el tamafio de los granos recristalizados (5).
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Esa apreciacion se ha realizado mediante un experimento con lingotes de
cobre sometidos a extrusién angular en una prensa con dos canales de
seccioén idéntica, cuadrada e intersectados 90° (5).

Puede apreciarse en las micrografias correspondientes a las imagenes 29 y 30,
este agrandamiento del tamafio de grano a los 150°C.

Puede apreciarse en la imagen 28, como el aumento del tamafo de grano es
considerablemente grande a los 200°C de temperatura en ese proceso ECAE.
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Imagen 28: Temperatura de recristalizacion del cobre. Influencia de
la temperatura de deformacién en el tamario de grano.

e N Ry U0 Wl
Imagen 29: Microestructura obtenida mediante

extrusion angular en igual canal, angulo entre extrusién angular en igual canal, dngulo entre
canales de 90°. Temperatura: 100°C. canales de 90°. Temperatura: 150°C.

Estos resultados han sido obtenidos mediante un proceso diferente al que
realmente se tiene en la investigacidon presente, por lo que estos valores seran
contrastados con lo que realmente ocurra en la empastilladora, a modo de
comparar si ocurre lo mismo en cuanto a que haya una recristalizacion, y si esa
recristalizacion contribuye o no a una disminucién en el tamafo de grano. Los
cambios de microestructura podran acarrear diferencias tanto de dureza como
de comportamiento triboldgico que también deberan ser estudiados.

La temperatura de 180°C de la prensa de montaje (que es la que se tendra en
este proyecto de investigacion), es superior a la temperatura donde se conoce
que el cobre presenta un alto indice de recristalizacion, tal como se ha visto en
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la imagen 28, dicha recristalizacién es reconocidamente acusada a partir de
150°C, y algo mas leve a partir de 100°C y hasta 150°C. Se estima que habra
por tanto recristalizacion.

¢, Ocurrird en nuestra empastilladora un agrandamiento del tamafo de grano o
un refinamiento? ;Habra recristalizacion o no se producira afectacion alguna?
Todos estos aspectos se iran viendo y comentando en los sucesivos capitulos
de esta memoria.

1.7.2. EFECTOS DE LA PRESION EN LA ESTRUCTURA CRISTALINA DEL
COBRE

En esta apartado se expondra un antecedente localizado en la bibliografia (6),
de lo ocurrido en cobre de alta pureza (99,99%) cuando se le sometié a un
caso concreto de compresion dinamica, las presiones que tenemos en el
proceso de la empastilladora no son exactamente las mismas, debido a que la
presion de la que se hablara en este apartado sera notablemente mayor que la
que realmente tendremos en la empastilladora, sin embargo, este estudio
realizado por otros autores podra valer a modo de esclarecer que nos ocurre en
el caso concreto que nos atafie, a fin de pode explicar, que influye mas si el
efecto de la temperatura, o el efecto de la presion, en nuestro estudio.

Se ha comprobado, que la compresion dinamica con alto valor de presion
puede contribuir a un refinamiento de grano.

En un caso concreto, utilizando muestras de cobre cilindricas, a las que se les
somete a presion mediante el impacto de un peso sobre ellas. La compresion
dinamica con una elevada presion provoca la aparicion de bandas en la
microestructura del cobre, de ancho equivalente a la deformacién habida en el
material, de modo que a mayor deformacion, menor ancho. Las celdas
observadas dentro de las bandas son mas pequefias en tamafo que las
encontradas fuera de ellas.

Conforme aumenta la presién se provoca la aparicion de una segunda familia
de micro-bandas que intersecta con las primeras formando paralelogramos en
las intersecciones. Dentro de dichos paralelogramos los granos que se forman
son notablemente mas pequefios ya que se habla del orden de
nanovolumenes.

Comprimiendo una muestra en el rango de ¢= 0 - 0,38, correspondiente a un
rango de presioén de 1,75:10% — 2,7:10? s™'. La imagen 31 muestra este cruce de
bandas.
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Imagen 31: Cruzamiento de micro-bandas, ¢=0,38.

La imagen 32, muestra un cuadro donde se indica entre otros aspectos, el
tamano de grano segun el método seguido, cantidad de presidn ejercida.

method, deformation  large nusorientation angles fraction
size mean grain size [nm)

ECAP. ¢=12 00 %, d=210nm [19]
CEC.p=14 53 %, d =200 nm [20]
HE,p=3.79 80%, d=225nm [21]

dynamic

;po{:]glﬁliggrg:w 60% (present work)

hammer, =038

Imagen 32: Tamafo de grano en funcién de la deformacion habida
en el proceso. Fuente (6).

En la imagen 33, puede verse un grafico que muestra los anchos de las
microbandas formadas en el cobre, en funcidn de la deformacion.

0.3 .38
¢

Imagen 33: Ancho de las microbandas (d) en
funcién de la deformacién ().

El proceso extraido de la bibliografia mencionada, indica que ademas la dureza
en el material de cobre aumenta, debido a estos cambios en la microestructura.
Este ultimo aspecto se ve reflejado en la imagen 34.
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Imagen 34: Microdureza del cobre policristalino
Cu99,99 en funcién de la deformacion.

Este estudio, realizado en la investigacion referente a la bibliografia (6),
presentan unas presiones bastante mayores a las que se tienen en la
empastilladora donde lo que hay es una presion de 0,4 MPa. Puede pensarse
por tanto, que la influencia de la presibn no sea tanta como la de la
temperatura, que si es superior a la de recristalizacién del cobre comentada en
el apartado 1.7.1. Sin embargo habida cuenta de la no similitud del proceso de
empastillado, donde se encuentran combinadas presion y temperatura,
posiblemente los resultados puedan ser o no distintos a estos que se van
mostrando en las bibliografias encontradas. La exclusividad del proceso que
realmente se tendra en el empastillado, podra ser por primera vez reflejado en
este informe.

1.8. OBJETIVOS DE ESTE PROYECTO

En este proyecto de investigacion se siguen cuatro objetivos principales, estos
son:

1. En primer lugar, comprobar si existe afectacion o no, al material de cobre
(Cu OFHC), debido a las condiciones a las que se somete en la prensa de
montaje, en el método de preparacion de probetas mediante compactacion
en caliente. Se hablara de dos métodos, uno que prescinde del uso de la
prensa, y otro que la utiliza.

La comparacién de ambos métodos de preparacion de probetas, se basara
en una caracterizacion microestructural, estudiando los posibles cambios
ocasionados en la estructura cristalina del material dentro de la prensa de
montaje, y que podran repercutir en el tamafio de grano, dureza y en el
comportamiento triboldégico del mismo. Realizandose para ello medidas y
ensayos en ambos cobres.
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La preparacion de ambos tipos de probetas es posible mediante el uso de
dos tipos de resinas para el material soporte de las mismas.

2. Realizar ensayos tribologicos, tanto en seco, como con lubricacion. Estos
ensayos de caracterizaciéon microestructural, permitiran la seleccion del tipo
de probeta mas adecuada para la realizacion de dichos ensayos,
basandose en aquella en la que se produzca menor desgaste.

3. Comparar tres tipos de lubricantes, con cada tipo de microestructura. Estos
lubricantes seran el lubricante sintético PAOG, y dos liquidos i6nicos.

Los dos liquidos idnicos seran Adipato de di [bis-(2-hidroxietil)Jamonio] y
Hexafluorofosfato de 1-hexil,4-metilimidazolio, denominados DAd y LP-106
respectivamente. EI primero de caracter proético y el segundo de caracter
aprotico. El uso de estos dos lubricantes nos permitira comparar por
primera vez, a un liquido proético con uno aprético en tribologia y con el
mismo material de cobre, a alta rugosidad.

4. El cuarto objetivo de este proyecto, es averiguar qué método es mas
apropiado para la obtencién de la tasa de desgaste en ensayos tribolégicos
en las estructuras de cobre objeto de estudio. Se compararan dos métodos,
uno mediante una ecuacién dada por la Norma ASTM G-99, y que es
ampliamente utilizado, y un método establecido por los datos de volumen
hueco y pico, medidos por un microperfildbmetro de precision.
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2. MATERIALES, EQUIPOS Y METODOS
EXPERIMENTALES

En este capitulo se realizara una enumeracion de los distintos materiales a
emplear en los ensayos objeto de este proyecto, para que se tenga un
conocimiento de los mismos. De igual modo se ira exponiendo la metodologia a
seguir en cada ensayo al tiempo que se van comentando los aparatos que
forman parte de cada etapa.

En el apartado concerniente a los liquidos idnicos utilizados en este proyecto,
se ha explicado la razén por la que se ha querido ensayar con ellos
concretamente.

No figuran en este tema los resultados de mediciones, o imagenes asociadas a
cada ensayo, simplemente la explicacion de la metodologia cientifica seguida
de manera ordenada segun como se ha decidido proceder en este trabajo,
cada vez que se ha efectuado una toma de datos, o se ha requerido la
realizacion de un ensayo.

Los resultados obtenidos para cada caso, asi como la discusion de los mismos,
figuran en el capitulo 3 de esta memoria “Capitulo 3: Discusiéon de resultados”.

2.1. MATERIALES

2.1.1. COBRE DE ALTA CONDUCTIVIDAD LIBRE DE OXIGENO

El cobre utilizado para cada probeta asi como para cada punzon, consiste en
un cobre de alta conductividad libre de oxigeno (Cu OFHC), con una pureza
superior al 99,95%.

Posee una estructura cristalina cubica centrada en las caras con granos
equiaxiales de unos 150um’ (4).

Para el caso de las probetas, el cobre viene suministrado en laminas de 3,2mm
de espesor, y para el caso de los punzones, este material viene suministrado
en barras de 12,6 mm de diametro. Ambos productos han sido proporcionados
por el fabricante Goodfellow.

Posteriormente se veran dos modos de preparacion de probetas de cobre, y
pese a que se parte de la misma lamina para ambos casos, se estudiaran

' En el capitulo 3, se muestran los resultados de medicién del tamafio medio de grano, que
efectivamente corresponden a este orden de magnitud.
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posibles diferencias en la microestructura de la misma, causadas por la
diferencia del modo de preparacion del conjunto lamina y base de la probeta.

En este apartado, se comentaran las propiedades y caracteristicas del cobre tal
y como nos lo suministran originalmente.

En el siguiente cuadro se muestran propiedades de interés del Cu OFHC, que
salvo este valor de dureza, pueden encontrarse en la pagina del fabricante?.

Composicion quimica

% peso Cu 99,95
Peso atdmico (u.m.a) 63,546
Estructura cristalina
C.CC
Propiedades mecanicas
Coeficiente de Poisson 0,343
Modulo elastico (GPa) 129,8
Dureza Vickers (Kg/mm?)2 105
Propiedades fisicas
Densidad (Kg/m®) 8960
Punto de Fusion (K) 1357,6
Punto de ebullicion (K) 2840
Propiedades térmicas y eléctricas
Entalpia de vaporizacion (KJ/Mol) 300,3
Entalpia de fusion (KJ/Mol) 13,05
Calor especifico (W/(Kg-K) 380
Conductividad térmica (W/(m-K) 401
Conductividad eléctrica (m-Q)™ 59,6-10°

2.1.2. LUBRICANTES
2.1.2.1. LUBRICANTE COMERCIAL
2.1.2.1.1. ACEITE LUBRICANTE SINTETICO POLIALFAOLEFINA

La polialfaolefina (PAO) es un tipo de aceite sintético derivado de
polialfaolefinas, utilizado comercialmente, y que serd comparado en este
proyecto con otros lubricantes aun no conocidos en el mercado, que seran
Liquidos I6nicos.

2 www.goodfellow.com

® Este valor de dureza se ha medido en el laboratorio, el método seguido figura explicado en el
apartado para tal fin de esta memoria (2.2.2.3y 3.1.1.).
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Este aceite de diseno, se crea a partir de moléculas procedentes de aceite
crudo y se caracteriza frente a otros aceites sintéticos como son los poliésteres,
diésteres y poliglicoles, en su alto indice de viscosidad.

El PAO se caracteriza ademas por su baja volatilidad, buena fluidez a baja
temperatura, alta estabilidad térmica y baja toxicidad.

Existe un amplio rango de PAO caracterizados por su diferente viscosidad. Asi
por ejemplo podemos encontrar PAO10 con una mas alta viscosidad. La
polialfaolefina que se utilizara en el laboratorio sera Polialfaolefina 6 (PAO6),
que es un tipo de PAO de baja viscosidad (5,6 - 6 cst) dentro de los diferentes
PAOs.

A bajo se exponen algunas propiedades interesantes de este aceite.

Propiedades de interés del PAOG6
pH en estado puro | Conductividad eléctrica (mS/cm a 25°C) Viscosidad (Pa's a 25°C)
7,14 0 0,0485

Ademas de las propiedades mostradas en el cuadro anterior, resulta
interesante ver como se comporta dicho lubricante frente a un analisis de
termogravimetria. A continuacion puede verse este aspecto.

2.1.2.1.1.1. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO DE PAO PURO

El analisis de termogravimetria (TGA) se ha realizado mediante un
analizador Shimadzu TGA-50. Se ha colocado una muestra de 10 mg en la
termobalanza y se ha realizado el ensayo en atmdsfera de aire desde
temperatura ambiente hasta temperatura de 600°C. La velocidad de
calentamiento es de 10°C/min. El resultado es el siguiente (imagen 35):

En el eje de ordenadas puede verse el porcentaje en peso del aceite
lubricante, el cual llegado a una temperatura entre los 220°C y los 250°C,
experimenta una descomposicion que propicia una pérdida considerable de
peso. Ello indica un claro evaporamiento del PAO puro casi de manera total
sin necesidad de llegar a la alta temperatura de 600°C. Puede decirse que
se trata de un aceite muy voluble.
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Imagen 35: Anélisis TGA para PAO puro, atmésfera de aire estatico

21.2.1.1.2. ESPECTRO INFRARROJO DE PAO PURO

El espectro de infrarrojos se ha registrado con un espectofotdmetro Nicolet
Magna FT-550 que se controla mediante el software Omnic 2.1 desde un
ordenador.

Sin pretender realizar una mayor extension en este tema, se muestra a
continuacion, el espectro de infrarrojos para el PAO puro.
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Imagen 36: Espectro de infrarrojos para PAO puro.

2.1.2.2 LIQUIDOS IONICOS
2.1.2.21. ELECCION DE LOS LI UTILIZADOS EN ESTE PROYECTO

En este proyecto se utilizan dos tipos de liquidos idnicos, que son
seleccionados de entre tres tipos, en funcion de cual de ellos tiene un mejor
comportamiento en unos ensayos previos realizados de tribologia. Se
considera un mejor comportamiento en tribologia, en este proyecto, a aquel
caso en el que el desgaste producido sea menor.

Esos ensayos triboldgicos previos (17) consisten en la utilizacion de los liquidos
ionicos: DAd, DSa, LP-106, en probetas cuyas rugosidades oscilan entre 0,06 y
0,08. Se comparan estos liquidos I6nicos, dando un mejor resultado DAd y LP-
106, como lubricantes.

Estos ensayos justifican que hayan sido esos dos lubricantes, el Dad y el LP-
106, los usados y que no se haya ensayado con DSa. Sin embargo hay que
decir, que es la primera vez que se ha decidido realizar ensayos de tribologia
usando LP-106 sobre cobre.

Cabe anadir que el hecho de que LP-106 y DAd sean mejores lubricantes que
DSa se obtiene de considerar un calculo de volumen de desgaste mediante el
método del volumen Agujero—Pico del que también se hablard en esta
memoria. El desgaste es menor en LP-106, frente a DAd y DSa, siendo mayor
en este ultimo. El resultado de volumenes de desgaste, se obtiene diferente si
el calculo se realiza mediante el método de la Norma ASTM-G99, sin embargo,
este ultimo método, que sera estudiado igualmente en esta memoria se
considera a priori, menos exacto.
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El interés del hexafluorofosfato de 1-hexil, 3-metilimidazolio (LP-106), como
lubricante, se debe a que estudios previos realizados en el departamento (17),
dénde se pretende estudiar la produccidn o no de corrosion en el cobre,
determinan que el LP-106, interacciona fuertemente con él, pero ¢es corrosion
lo que produce?

La interaccion que se produce entre el cobre y el LP-106 dista de parecer
corrosion, resultando mas bien una adsorcidon de LP-106 en la capa de cobre.

Del andlisis XPS y EDX se observé una clara diferencia entre la zona expuesta
al LI y la no expuesta al mismo. De manera que en la zona donde se coloco
LP-106 y luego se limpié para la realizacion del analisis de composicion,
aparecen no so6lo oxidos, si no también fluor y fésforo, hay unos oxigenos que
mas que ser un oxido formado en el Cu, podrian ser del mismo LI. Esto da un
indicio de que mas que productos de corrosién, o que se muestra al
microscopio sea mas bien perteneciente al propio liquido iénico, de manera que
haya interaccionado con el cobre donde hacia contacto superficial.

Solo es posible analizar mediante XPS la capa superficial en el orden de
nanometros por lo que no pueden realizarse comentarios seguros de lo que
haya podido suceder en zonas mas profundas de la superficie (tipo de
compuesto formado, profundidad de la interaccion, etc). Lo que si parece claro
es que no se trata de corrosion, si no de otro tipo de interaccion que origina una
capa que probablemente sea protectora, ello explicaria el buen comportamiento
a desgaste y de ahi el interés en seguir realizando pruebas con él con otras
rugosidades.

Los ensayos tribolégicos con esas probetas a baja rugosidad (17) usando LP-
106 como lubricante, corroboran el hecho de que no haya corrosion, ya que
hay un comportamiento mas o menos uniforme en la friccion obtenida del
ensayo, en una zona donde se estabiliza. Ademas dichos ensayos en
comparacién con otros en los que se ha empleado DAd y DSa también como
lubricantes, denotan una buena conducta al desgaste con LP-106. ;Sera esa
capa de LI, LP-106, resultado de una adsorcién en la superficie de la lamina de
cobre, una capa protectora frente al desgaste? He ahi otro objeto de estudio.

Se tiene interés pues, en usar LP-106 en este proyecto y comparar su conducta
no sélo con los lubricantes PAO6 y DAd, si no también cédmo se comporta con
ambas microestructuras de cobre en estudio.

21.2.2.2. LiQUIDO IONICO DAd

Propiedades de interés del DAd

pH en estado puro Conductividad eléctrica (S) Viscosidad (Pa-s)

7,96 224,8-10° 1,51
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Imagen 37: Estructura molecular del DAd.

Se trata del 2-hydroxy diethanolamine adipate, (2-HDEAAJ), y sera nombrado a
lo largo de esta memoria como DAd.

Como ya se expuso en el capitulo 1, apartado 1.6.4., este liquido lonico es de
caracter praotico.

Como puede verse en la imagen 37 relativa a la molécula del LI DAd, se trata
de una estructura alargada. Cuando se coloca el lubricante sobre la superficie
del metal, los iones quedan en el lado de la superficie, y entre cada cadena,
disponiéndose dicha molécula en posicion vertical. Esto induce a pensar que
cuanto mas larga sea la cadena del lubricante, mas alejadas quedaran las
superficies que se estudien en contacto, debido a que el lubricante establecera
una separacion, en cierto modo, de ambas.

2.1.2.2.2.1. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO DE DAd

El equipo utilizado y el procedimiento para la obtencion de la curva que se
muestra a continuacion es el mismo que se expuso para el caso del PAO.

Observando dicha curva (imagen 38), puede verse un comienzo de pérdida de
peso en DAd desde los 30 °C. Esa pérdida de peso no es tan brusca como
ocurria con PAO, puede atribuirse a pérdida de agua. A partir de los 140°C,
aproximadamente, donde se tiene un peso del lubricante del 90%, comienza
otra pendiente, puede verse una pendiente que acaba en los 600°C,
temperatura a la cual ya se ha volatilizado todo el lubricante.

En ningun caso ninguna de las pendientes presentes en este grafico es tan
brusca a la que presenta el grafico de PAO puro. La segunda pendiente, mas
grande, que va desde los 140°C hasta los 600°C, en realidad presenta como
varios tramos. Dichos tramos pueden deberse a la formacion de diferentes
compuestos en el LI a lo largo de las distintas temperaturas, de modo que en
un momento dado, dicho compuesto en cuestibn se volatiliza, y asi
sucesivamente con los otros que se vayan formando. No hay que olvidar, que
se esta en contacto con aire, y pueden ocurrir reacciones que provoquen esa
pérdida de peso.
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Si se establece una comparacion de la volatilidad del LI DAd frente al PAO,
cabe decir que PAO puro es mucho mas volatil, consumiéndose casi en su
totalidad a los 300°C mientras que DAd a esa misma temperatura de 300°C
estaria a un 50% de su peso y seguiria con la misma pendiente con la que
empezo a volatilizarse a los 140°C, hasta los 600°C donde ya se evapora en su
totalidad.
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Imagen 38: Analisis TGA de DAd en atmdésfera de aire estatico.

2.1.2.2.2.2. ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJOS PARA DAd

De igual modo que se hizo para el PAO, se muestra a continuacion el espectro
de infrarrojos correspondiente al Liquido idnico DAd.
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Imagen 39: Espectroscopia de infrarrojos para DAd.

2.1.2.2.3. LiQUIDO IONICO LP-106

Se trata del hexafluorofosfato de 1-hexil, 3-metilimidazolio, un liquido iénico de
cadena larga que posee fluor y fésforo en su anién, esto indica que se trata de
un liquido iénico aprético tal y como se comentd en el capitulo 1 (apartado

1.6.4.). A lo largo del informe sera llamado LP-106.

La siguiente imagen muestra la estructura molecular de este LI, que como

puede verse es ciclica.
s CH,
No
4 Voo
N
|

(CHz)sCH3
Imagen 35: Molécula de LP-106

Estos anillos pertenecientes a las moléculas, se distribuyen uniformemente en
la superficie del metal cuando se deposita el LI sobre ellos, en este caso, no
puede hacerse la apreciacion de lo que podria pasar o no segun la largura de
la cadena, ya que en este caso, no es una cadena, sino un anillo. Si que se
puede sin embargo pensar que probablemente este LI aun siendo bueno,
lubrique peor que el DAd, debido a que el DAd en posicién vertical es mas
largo.
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Resulta pues muy interesante comprobar, diferencias entre el LI DAd y el LI LP-
106, sus diferentes estructuras moleculares pueden influir en los resultados
triboldgicos.

Propiedades de interés del LP-106 son:

Propiedades de interés del LP-106

pH en estado puro4 Conductividad eléctrica (S a 21,3°C)° Viscosidad (Pa-s)

7,93 590-10°° 0,33

2.1.2.2.3.1. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO DE LP-106

En este caso, puede observarse (imagen 40) que la pendiente mas brusca de
pérdida de lubricante se obtiene a partir de los 320°C aproximadamente.
Previamente, a los 180°C hay una pérdida menos apreciable de material, que
puede deberse, bien a agua presente en el LI, bien a algun compuesto que se
vaya formando en el mismo a consecuencia de la alta temperatura y que se
vaya volatilizando antes que el resto. A partir de los 400°C la pendiente es
también menos apreciable quedando a los 600°C una cantidad de lubricante
equivalente al 21,4% aproximadamente respecto del que habia inicialmente.

TGA
mg
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12,00 ——
| Mid Point 355 48C
Onss! 321.68C
8.00 Endset 392.68C
- Weight Loss  -10.447mg
6.00 77.080%
4.00 S
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Imagen 40: Analisis TGA para LP-106, en atmdsfera de aire estatico.

Este liquido l6nico, a diferencia del DAd, presenta una volatilidad mas brusca a
partir de los 300°C, que compensa el no haberse volatilizado apenas antes de
esa temperatura. A modo general, resiste mejor a los 600°C por el hecho de no
haberse volatilizado totalmente. Sin embargo si consideramos la temperatura

* La medida del pH se ha realizado en el laboratorio mediante el uso de un PHmetro de la casa
EUTECH INSTRUMENTS, modelo PH 600.

® La medida de la conductividad eléctrica se ha realizado en el laboratorio mediante el uso de
un conductimetro de la casa EUTECH INSTRUMENTS, modelo COND 600.
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de 300°C, tendriamos mas cantidad de LP-106 que de DAd. Segun la
aplicacion habria que ver cual interesa mas de los dos.

Si se compara a LP-106 con PAO puro, es obvio que el primero presenta un
mejor comportamiento a la temperatura, ya que se comienza a desintegrar a
una temperatura en la que el PAO ya se ha consumido por completo.

Todos los ensayos tribolégicos que tienen cabida en este proyecto, se
desarrollaran en ambiente de laboratorio, siendo pues, la temperatura ambiente
la tenida en todo momento. No se tendra pues preocupacion de una volatilidad
del lubricante, al menos durante los ensayos.

2.1.2.2.3.2. ESPECTRO DE INFRARROJOS DE LP-106

Por dltimo, y al igual que se hizo con los otros lubricantes, se finaliza la
presentacion de las propiedades del LP-106, mostrando su espectro de
infrarrojos.
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Imagen 41: Espectro de infrarrojo para LP-106.
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2.2. METODOS EXPERIMENTALES

2.2.1 ELABORACION DE PROBETAS: EQUIPOS Y METODOS
2.21.1. PREPARATORIA DE PROBETAS

Se detalla a continuacion el proceso a seguir para el preparado de las probetas
que seran requeridas en los ensayos de este proyecto.

Como se vera a lo largo de esta memoria, se requerira la elaboracion de dos
tipos particulares de probetas elaboradas a partir del mismo material de cobre,
pero que se caracterizan por poseer un material de soporte distinto debido a
una utilizacion de distintas poliamidas. Dichos modos de preparacién se
denominaran: Preparacion de probeta mediante compactacion en caliente y
Preparacion de probeta en frio. Las diferencias que esto ultimo puede acarrear
en el cobre final a utilizar en cada ensayo sera estudiado, de modo que en
apartados posteriores se establecera una comparacion sobre cual de los dos
modos de preparacion resulta mas conveniente para el tipo de ensayos al que
nos vamos a enfrentar.

En primer lugar se indican los materiales a emplear, en segundo lugar los
aparatos que se requeriran, y finalmente el procedimiento a seguir.

Materiales a emplear:

- Lamina de cobre de alta conductividad y libre de oxigeno, con una
pureza superior al 99,95%. Tipo OFHC. El espesor de la lamina es de
3,2mm.

- Material de soporte de la probeta:
Para las probetas elaboradas mediante compactacion en caliente se
utilizara una poliamida termoplastica en polvo.

Para las probetas elaboradas en frio se utilizara una resina y un liquido
endurecedor de la misma. La resina sera VariDur 10, de tipo acrilica y
basada en metacrilato. El endurecedor consistira en un acido metacrilico
monoester propano, 1-2 diol.

Aparatos a emplear:

- Cortadora (abrasive cutter), de la marca Buehler Metaserv.
- Micrometro.

- Pulidora metalografica.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 72



"
Capitulo 2: Materiales y Métodos experimentales Carmen Palazon Carridn gﬁ!

- Prensa de montaje: Este aparato sélo se requiere para la elaboracion de
probetas mediante compactacion en caliente.

- Molde: Se requerira exclusivamente para la elaboracion de probetas en
frio.

Procedimiento:

- Mediante la cortadora y a partir de la lamina facilitada, se cortan
muestras de cobre de 25x25mm. Las medidas se toman con ayuda de
un micrémetro.

Las dimensiones de las muestras de cobre se han elegido de modo que
sean aptas para los posteriores ensayos triboldgicos.

- Mediante la pulidora, usando un plato de 400 para “No férreos blandos”
numero de desbaste 400, se perfecciona la geometria de las muestras
de cobre recién salidas de la cortadora, con el objetivo de eliminar
rebabas producidas por el corte.

El numero 400 del plato significa gramos de abrasivo por pulgada
cuadrada. La eleccion del numero, se realiza en funcidon del tipo de
pulido que se requiera. Cuando se exponga el proceso de pulido de las
probetas, dénde se requeriran cinco numeros distintos de platos, se vera
mejor este aspecto.

- El siguiente proceso de preparacion varia en funcién de si se trata de
una probeta elaborada mediante compactacion en una prensa de

montaje, o si se trata de una probeta elaborada en frio.

Elaboracion de probeta mediante compactacién en caliente:

- Se toman 11,63 g aproximadamente de poliamida termoplastica en
polvo. La razdn de elegir este tipo de poliamida se debe a que una
cantidad mayor puede dificultar tareas posteriores, como la
colocacién del punzon para la realizacidén del ensayo tribolégico.

- Se coloca la muestra de cobre lo mas centrada posible en la
ubicacién que tiene la prensa de montaje.

- Se vierten los 11,63 g de poliamida termoplastica en polvo sobre la
muestra de cobre en la misma ubicacion donde se ha centrado.
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- Se codifican las condiciones de trabajo de la prensa de montaje que
son 0,4 MPa 'y 180°C.

- Se pone en funcionamiento la prensa de montaje, apareciendo en su
pantalla la palabra “running cicle” y se espera a que acabe. Una Vez
finalizado este proceso aparece en la pantalla la palabra “cooling”
que indica que comienza el enfriamiento de la probeta. Dicho
enfriamiento es ayudado con un circuito de agua disefiado a tal fin.
No obstante, es posible ayudarse de aire a presion para agilizar
dicho enfriado y poder tener lista antes la probeta.

Este proceso tiene una duracién de unos 20 minutos que son en su
totalidad el tiempo de 180°C y 0,4 MPa, ya que el enfriamiento tiene
una duracion bastante menor.

- Finalmente, una vez obtenida la probeta de la prensa de montaje,
puede volver a usarse la pulidora para redondear los contornos de la
misma y eliminar rebabas. En esta ocasién las rebabas son de
poliamida.

Elaboracion de probeta en frio:

- Se coloca la muestra de cobre, previamente cortada y sin rebabas,
en el centro del molde cuya geometria es la que queremos obtener.

- En un recipiente, se coloca una proporcion de resina en polvo y
endurecedor, que mezclandolos, forman una sustancia pastosa.

- Se vierte la mezcla anterior en el molde donde tenemos la muestra
de cobre de 25x25mm, situada en el centro de su base.

- Se espera a que enfrie, y una vez frio se desprende del molde
quedando la probeta.

Este proceso tiene una duracion de unos 10 minutos, y es en su
totalidad a temperatura ambiente.

- Finalmente, para tener la probeta totalmente preparada, es preciso
pulirla hasta el nivel de rugosidad que se requiera.

A continuacidon se expone el procedimiento hasta pulido final, que es el mas
completo, y de requerirse una rugosidad mayor, simplemente hay que dejar de
pulir cuando se llegue al plato de desbaste correspondiente.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 74



"
Capitulo 2: Materiales y Métodos experimentales Carmen Palazon Carridn gﬁ!

2.21.2. PULIDO DE PROBETAS

En este proceso se debera disponer de los platos con los siguientes numeros
de desbaste: 600, 1200, 2500, plato de pre-pulido y plato de pulido final.
Cuanto mayor sea el numero de desbaste del plato, menor sera la rugosidad
obtenida en la probeta. Dichos platos se iran utilizando de manera consecutiva
del siguiente modo:

- En primer lugar, se coloca en la pulidora el plato de desbaste 600, y se
pone en marcha indicando la velocidad de giro, al tiempo que se
enciende el grifo asociado a la misma. El objetivo de mantener el grifo
abierto mientras gira la pulidora, es procurar que el plato vaya
limpiandose de los restos que ocasiona la operacién de pulido.

- Se coloca la probeta sobre la superficie del plato apoyando por el lado
donde el cobre queda al descubierto, puesto que es la muestra de cobre
lo que se pretende pulir, y cada cierta cantidad de segundos, 10
aproximadamente, vamos cambiando la posiciéon de la probeta unos
180°.

- Posteriormente se cambia el plato de desbaste 600 por el plato de
desbaste 1200, se coloca la probeta sobre el mismo girada 90° respecto
de cdmo estaba en el plato anterior. Se mantiene la probeta apoyada
unos segundos, al igual que antes en esa direccion, y se gira
posteriormente 180° respecto esa direccién, manteniéndola el mismo
tiempo, al igual que se hizo con el plato anterior. El grifo ha de estar
abierto y la velocidad ha de ser la misma que antes®.

Es importante remarcar, que cuando se esta en el mismo plato, el giro
de la probeta sea de 180°, y cuando se cambia de plato, el giro sea de
90°, para un correcto pulido. Ademas, es importante lavar la probeta
cada vez que se vaya a cambiar de plato, para evitar la contaminacion
de los mismos, con las particulas arrancadas por el de inferior desbaste.

- Posteriormente, se cambia el plato de desbaste 1200 por el de desbaste
2500 y se procede igual que con los platos anteriores.

- A continuacion se procede a cambiar el plato de 2500 por el de pre-
pulido. Con este plato, la probeta ha de estar especialmente limpia, y
sobre él ha de verterse un liquido especialmente preparado para pre-
pulido, que es el que contiene las particulas erosivas. El agua que salga
por el grifo ha de ser minima para evitar que dichas particulas
depositadas en el plato, se eliminen. Ademas puede usarse una

® La velocidad utilizada en este proyecto ha oscilado entre 200 y 300 r.p.m.
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disolucién de acético puro en agua, que echada sobre la superficie de la
probeta, provoca un pulido quimico en el cobre, ayudando en el proceso
y mejorando el aspecto final de “espejo”. Es importante cortar dicha
reaccién en agua, acabado el pulido. La colocacion de la probeta sobre
este plato es distinta ya que si bien debe apoyarse como antes, ahora se
deben ir realizando giros sobre la misma al tiempo que se pule.

Las particulas erosivas del liquido especial de pre-pulido tienen un
tamafo de 1uym.

Conforme se va puliendo en este plato se va comprobando como la
superficie de la probeta va quedando similar a un espejo.

- Por ultimo se utiliza el plato de pulido final. Con este tipo de plato se
procede al igual que con el anterior, limpiando y proporcionando el
mismo liquido de acético sobre la probeta. Se requiere un liquido
especial de pulido final sobre el plato y una abertura minima del grifo de
agua mientras se va puliendo. La probeta ha de ir girando sobre ella
misma del mismo modo que se hizo antes con el plato de pre-pulido.

Las particulas erosivas del liquido especial para pulido final tienen un
tamano de 0,25 ym.

- Finalmente la probeta esta lista cuando su superficie se asemeje a un
espejo.

- Una vez conseguido el pulido final, se lava con agua, se le aplica etanol,
y se seca mediante aire a presion o con un secador. La utilizacion de
etanol ayuda a evitar restos de agua en el cobre.

- Larugosidad conseguida se comprueba mediante el rugosimetro PL100.
Este aparato va vinculado a un programa denominado rt-150, mediante
el cual se dan las indicaciones oportunas para la medida de la
rugosidad.

Este aparato trabaja realizando un recorrido sobre el material y sacando
la media de rugosidad en el recorrido realizado. En nuestro caso se
programara para que el recorrido de cada medida sea de 4,8mm. En
pantalla, una vez ha efectuado la medida, aparecen entre otros, los
valores de Rugosidad media (Ra) y rugosidad maxima (Rt), para cada
probeta se efectuara mas de una medida de Ra y Rt para efectuar
medias y desviaciones tipicas.
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La probeta estara totalmente preparada, una vez se ha comprobado, mediante
el rugosimetro, que efectivamente, la rugosidad obtenida es la deseada. A
partir de ahi, estara lista para realizar sobre ella ensayos con el tribémetro.

Todo este proceso se ha de seguir para cada una de las probetas que se
necesiten en los ensayos.

A continuacion se presentan imagenes en referencia a los procesos antes
mencionados:

Imagen 42: Lamina de cobre de
3,2mm de espesor.

Imagen 43: Cortadora.

Imagen 44: era
25x25mm

E‘,";\‘j; /, ;

Imagen 45: Utensilios de manejo de la poliamida  Imagen 46: 1,63g de poliamida termoplastica.
termoplastica.
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Imagen 48: Colocacién de la muestra de
cobre en la ubicacién de la prensa de
montaje.

Imagen 47: Prensa de montaje. Imagen 49: Vertido de la poliamida

termoplastica en la prensa de montaje.

Imagen 50: Salida de la probeta de la prensa de Imagen 51: Probeta recién salida de la prensa de
montaje. montaje.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 78



Capitulo 2: Materiales y Métodos experimentales Carmen Palazon Carrion ‘En 4"’

Imagen 52: Conjunto prensa de montaje y aire a presion.

Imagen 53: Varias probetas obtenidas en la prensa de montaje.

Imagen 54: Pulidora metalografica. Imagen 55: Diversos platos para la pulidora.
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Imagen 56: Probeta en frio pulida hasta pulido Imagen 57: Rugosimetro.
final. Resultado final similar a un espejo.

2.2.2. COMPARATIVA DE DOS METODOS DE PREPARACION DE
PROBETAS: PROBETA ELABORADA EN FRIO Y PROBETA ELABORADA
POR COMPACTACION EN CALIENTE

Como ha quedado indicado previamente, el primer objetivo del presente
proyecto, es comprobar la afectacién al material de cobre de las condiciones a
las que se somete en la maquina de compactacion o empastilladora. Dichas
condiciones de 0,4 MPa y 180 °C, podrian afectar o no significativamente a la
estructura cristalina del material objeto de estudio, y podria significar cambios
en el comportamiento tribolégico del mismo.

Ademas de un cambio en la estructura cristalina, es de interés realizar
mediciones de durezas en el cobre sometido a las condiciones del empastillado
(Cu compactado), frente al cobre no sometido a las mismas (Cu OFHC). Este
posible cambio en la dureza, puede estar relacionado o no con el cambio
microestructural del cobre y en cualquier caso, podria suponer cambios en el
comportamiento frente a friccion y desgaste de las probetas.

Se tratara pues de dar respuesta clara al hecho de si hay o no un cambio
estructural en el cobre en funcion del método de preparacion de probetas, y de
haberlo, responder a cémo afecta a los ensayos tribolégicos. Se debera
seleccionar la probeta mas adecuada para la realizacion de estos ensayos,
siendo aquella que produzca menos desgaste de material.

Los pasos a seguir para realizar este estudio seran los siguientes:

- Elaborar una probeta mediante cada método de preparacion. Se obtendran
asi una probeta elaborada en frio y otra elaborada en caliente. Se tendran, por
tanto, a lo largo de todo este proyecto, dos estructuras concretas de cobre: El
de la probeta elaborada en frio sera Cu OFHC, y el de la probeta elaborada
mediante compactacién en caliente sera Cu compactado. La metodologia de
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preparacion de probetas de ambos tipos viene expuesta en el apartado 2.2.1.
de este documento.

Cobre de probeta elaborado en frio> Cu OFHC

Cobre de probeta elaborada por compactacion en caliente - Cu compactado.

- Seccionar mediante la cortadora ambas probetas para poder estudiar su
estructura cristalina tanto en la superficie plana como en el perfil, al igual que
se requeriran medidas de dureza tanto en el perfil como en la superficie plana.

Sera denominado en lo sucesivo superficie plana a la superficie del cobre que
queda al descubierto en la configuracién cobre-poliamida de la probeta y donde
seran realizados los oportunos ensayos tribologicos.

Se denominara perfil a la zona de la lamina de cobre quedada al descubierto
tras el seccionado de la probeta.

- Medida de durezas en ambas probetas de cobre: Cu OFHC y Cu compactado.

- Para la toma de imagenes de las microestructuras, se realiza un atacado de
las superficies, con el objeto de dejar los granos al descubierto y poder
observar claramente la microestructura al microscopio. El atacante a utilizar
sera acido acético al 10% en agua. Ese ataque consiste en un pulido quimico
que deja al descubierto los granos de la estructura cristalina.

- Realizar imagenes de ambas estructuras cristalinas, tanto del Cu OFHC,
como del Cu compactado. Se tomaran imagenes de la plana y del perfil a los
aumentos que sean oportunos. El equipo que se utilizara para ello se expone
en el apartado 2.2.2.1. de esta memoria.

- Realizar ensayos tribologicos en seco o con un lubricante comercial con el
objeto de establecer diferencias entre ambas micro-estructuras y seleccionar la
que conlleva un mejor comportamiento al desgaste. De igual modo, se
pretende ensayar con dos tipos de liquidos iénicos, a modo de establecer
diferencias.

2.2.2.1. PREPARACION DE LA PROBETA PARA VER SU ESTRUCTURA

¢, Como se prepara la superficie de una probeta para que su estructura
cristalina pueda ser vista al microscopio?

En primer lugar se realiza un pulido final a la probeta, tal y como se ha
explicado en el apartado de preparacion de probetas.

Una vez la probeta se ha pulido hasta pulido final, se realiza un ataque quimico
en la superficie con un reactivo adecuado para cobre. En este caso la
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composicién del reactivo es: 30 gramos de CI3Fe, 60 ml de HCI, 300ml de
EtOH.

La aplicacion del reactivo se realiza untando un algodén con dicho compuesto,
y dando pasadas sobre la superficie de la probeta hasta que pueda visualizarse
el ataque, con la claridad suficiente como para que se aprecie la superficie
granular. Una vez llegado a este punto, es de gran importancia cortar con agua
la reaccion de ese compuesto con el cobre, y secar muy bien la superficie
ayudandose de Etanol.

Si una vez puesto en el microscopio, no se pueden ver con claridad los granos,
se ha de volver a repetir el proceso de pulido final y aplicacion del reactivo. El
proceso de pulido esta vez, es suficiente con repetir la ultima fase concerniente
al plato de pulido final o pre-pulido y pulido final. Pero siempre se ha de pulir
otra vez antes de volver a aplicar el reactivo.

2.2.2.2. EQUIPO UTILIZADO PARA LA TOMA DE IMAGENES DE
MICROESTRUCTURAS

La toma de imagenes de ambas probetas de cobre se realizara mediante un
microscopio optico LEICA asociado a un ordenador que lleva implantado el
software “Optimas”, dicho software permite la visualizacién en pantalla de las
imagenes observadas por el microscopio, la toma de imagenes para posterior
tratado, y la toma de medidas sobre pantalla entre otras opciones. Este
microscopio, sera ampliamente utilizado durante este proyecto, mencionandolo
en diversos apartados como la elaboracion de punzones, medidas de anchos
de huella, asi como también se utilizara el analizador de imagenes asociado
para el mismo fin.

El objetivo de tomar imagenes de la microestructura del Cu OFHC y Cu
compactado, sera establecer una comparacion entre ambos.

La imagen 58 muestra este microscopio tal y como se encuentra en el
laboratorio asi como en la imagen 59 se observa un ejemplo de uso del
programa Optimas:
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Imagen 58: Microscopio LEICA A Imagen 59: Utilizacién del programa Optimas para
la toma de una imagen de huella sobre probeta de

cobre.
Las imagenes tomadas para el estudio de microestructura se veran y discutiran
en el apartado correspondiente del capitulo 3 sobre discusién de resultados.

2.2.2.3. EQUIPO UTILIZADO PARA LA MEDIDA DE DUREZAS

El equipo utilizado para la medida de las durezas de las probetas de cobre es
un microdurdmetro con punzon de punta de diamante. Se tomara dureza
Vickers y el peso utilizado sera de 50 gr, por tanto, nos referimos a un ensayo
del tipo HVy 05, que significa que se va a obtener Dureza Vickers con un peso
de 50 gr.

Con el penetrador de punta de diamante, se realizan tantas huellas en la plana
y en el perfil de ambas probetas, como se estime oportuno para obtener una
media y desviacion tipica aceptables.

La imagen 60 muestra el microdurémetro utilizado en este proyecto.

Imagen 60: Microdurémetro presente
en el laboratorio para medidas de
Dureza Vickers.
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2.2.2.4. ENSAYOS TRIBOLOGICOS: EQUIPOS Y TRATADO DE
RESULTADOS

El equipo a utilizar para estos ensayos es un Tribdmetro Implant Sciences
Corporation, modelo ISC-200, en lo sucesivo se denominara tribdmetro de
punzoén. Este aparato va asociado a un ordenador donde figura el programa
PC-Stripchart, dicho programa va tomando las medidas de friccion del ensayo a
cada momento. La imagen 61 muestra este tribbmetro trabajando asi como la
imagen 62 muestra el programa PC-Stripchart almacenando las medidas de
friccion que el sensor del tribdbmetro va marcando.

Todos los ensayos se haran mediante contacto cobre-cobre, esto es, probeta
de cobre y punzdn de cobre.

Imagen 62: Medidas de friccién tomandose mediante PC-Stripchart.

Dado que se pretende estudiar el comportamiento tribolégico frente a la
microestructura del cobre, cada ensayo debe producirse bajo idénticas
condiciones variando sOlamente la microestructura. Por supuesto, esto debe
ser asi tanto en ensayos en seco como en ensayos con lubricacion.
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Condiciones del ensayo con el tribédmetro:

Las condiciones de ambos ensayos han de ser idénticas para que se denoten
con claridad las posibles diferencias de comportamiento de ambas probetas
frente al desgaste y friccion.

- El peso que se colocara sera de 100 gramos y estara situado en medio
del brazo de modo que la fuerza aplicada sobre la probeta por la punta
del punzon sea de 0,49 Newton.

- La velocidad de giro del tribbmetro sera de 0,10 m/s y permanecera
constante durante todo el ensayo.

- El camino recorrido en el ensayo tendra forma circular y tendra un radio
de 9 mm.

- El punzén utilizado debera tener un radio de curvatura en su punta
semiesférica de 0,8mm.

La distancia recorrida si que variara segun se trate de ensayos en seco o de
ensayos con lubricacién, siendo menor en los ensayos en seco dada la mayor
agresividad del contacto. De hecho, forma parte de este proyecto averiguar si
es posible la realizacién o no de ensayos en seco, o si el tribbmetro no podra
soportar las posibles vibraciones que acarree dicho contacto. En este ultimo
caso, debera procederse unicamente a la comparacion de las microestructuras
mediante el uso de lubricante.

Las distancias para las que se programara el tribbmetro seran para ensayos en
seco de 65,55 metros salvo que hayan de interrumpirse por violentos. La
distancia para la que se programaran los ensayos con lubricacion sera de 500
metros. Esto se ira diciendo nuevamente en los apartados oportunos.

CONDICIONES CONSTANTES EN ENSAYOS CON TRIBOMETRO:
Radio punzén - 0,8mm

Fuerza en punta - 0,49N

Radio de giro 2> 9mm

Velocidad de giro - 0,10 m/s

Distancia recorrida en ensayos en seco - 65,55m

Distancia recorrida en ensayos con lubricante > 500m
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2.2.2.4.1. ELABORACION DE PUNZONES: EQUIPOS Y METODO

La preparatoria de los punzones para los ensayos tiene lugar de forma manual
mediante el uso de una lima de desbaste 1200, alternandose con el uso de la
pulidora cuando sea preciso.

Mediante el microscopio Leica, se va observando el punzén de punta y de perfil
de manera que se perfeccione la geometria semiesférica que se requiere en la
punta. Ademas con el programa Optimas se mide el radio de dicha punta,
comprobandose asi, que cada punzén posea un radio lo mas préximo a 0,8mm.

La imagen 63 muestra un punzon de estas caracteristicas.

Una vez conseguida la geometria requerida del punzén, se capturan imagenes
de la punta y del perfil del mismo, que serviran para compararlas con las
imagenes que también se obtendran tras el ensayo. Estas imagenes del
punzoén, revelaran el dafio sufrido en la punta mediante el ensayo de friccidn,
ya que se contrastara la presencia de una huella posterior al ensayo, frente a la
geometria sin huella del punzdn al inicio del ensayo.

Es imprescindible no olvidar limpiar con Etanol tanto probeta como punzén
elaborados, antes de iniciar un ensayo con el tribémetro.

A continuacion se expone el método seguido en este proyecto de manera
rigurosa:

1) Se lima la punta del punzén redondeandola con el papel de lijja de
desbaste 1200. Como se ha expuesto antes, la punta ha de adquirir
geometria semiesférica.

2) Se toman imagenes mediante el microscopio LEICA del punzon antes
del ensayo. Estas imagenes seran:

Imagen de punta: El aumento empleado sera de 10x, se colocara pues,
el papel de 10x para que aparezca en pantalla el valor de 100um en las
imagenes indicando la escala.

Imagen de perfil: Esta imagen se tomara con un aumento de 2,5x y se
colocara el papel de 2,5x para que aparezca la escala en pantalla
indicandose el valor de 400um.

A partir de esta imagen del perfil se toma el valor del radio de curvatura
de la punta, previa calibracién del aparato.

3) Limpieza con etanol del punzén para dejarlo listo para el ensayo.
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Imagen 63: Punzéon tipo para los ensayos
tribolégicos Cu-Cu. Radio de la punta de 0,8mm.

2.2.2.4.2. ENSAYOS EN SECO

Estos ensayos, tienen el unico objetivo de comparar la microestructura del
cobre perteneciente a ambos tipos de probetas: El Cu OFHC y el Cu
compactado. Existe la necesidad de proceder a estos estudios, si una vez
observadas las microestructuras, se aprecian diferencias entre cada uno de los
cobres habidos en cada probeta.

Para poder establecer medias y desviaciones tipicas aceptables, se procurara
realizar como minimo tres ensayos con cada tipo de probeta.

El proceso de realizacion de los estudios triboldgicos se caracteriza por las
siguientes secuencias:

- Tratado previo de los objetos de estudio:

El tratado previo consiste en la preparacion de la probeta y preparacion del
punzon, siguiendo los pasos ya expuestos, en el apartado de preparacion de
probetas, y preparacion de punzones. Las probetas en este caso, seran
pulidas hasta pulido final.

- Puesta en Marcha del tribometro:

En este momento, se coloca la probeta y el punzén en el tribdmetro, se nivela
el brazo del mismo donde se ha de colocar la pesa posteriormente, se dan las
indicaciones de modo de funcionamiento de velocidad, metros que se han de
recorrer, en este caso 65,55 m. No hay que olvidar limpiar la probeta y el
punzon antes del ensayo, usando para ello acetona o etanol.

El tribdbmetro una vez en marcha registrara los datos de friccion a cada
momento a lo largo del ensayo, hasta que pare.
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- Tratado posterior del objeto de estudio:

Una vez realizados los ensayos, sera necesario observar las huellas marcadas
tanto en la probeta, como en el punzén. Para ello se utilizara el microscopio
Leica. Es necesario medir el area de desgaste de la punta del punzon, y el
perimetro de dicha huella. El aumento apropiado para la correcta visualizacion
de la huella en las probetas sera de 20x.

Ademas se utilizara un microperfilometro éptico de no contacto de marca y
modelo Taylor Hobson Talysurf CLI 500, para la toma de medidas de los
perfiles de huella en la probeta. Los datos obtenidos con TalyMap, ayudaran en
el calculo del volumen de desgaste.

Con el microperfildmetro se reproduce tridimensionalmente la superficie de la
probeta. Sus parametros son: Medicién de micro-alturas, tamafo y consistencia
del granulado, areas y volumenes, zonas de contacto, topografia superficial,
rugosidad 2D estandar.

En definitiva, el microperfildmetro es un instrumento de medicién topografica
superficial que va a asociado a un programa denominado Talysurf mediante el
que se programan sus medidas y se toman imagenes de la superficie a
analizar. Posteriormente, dichas imagenes pueden ser tratadas mediante otro
programa denominado TalyMap. Esto es, Talysurf se utiliza para medir, y
TalyMap, para analizar resultados.

En la imagen 64 se puede ver al microperfilbmetro tomando medidas de las
huellas ocasionadas en la superficie de dos probetas y en la imagen 65 se
puede ver el programa Talysurf, perteneciente al equipo y donde se aprecia el
barrido que esta realizando el aparato en una zona, o cuadrante de una de las
probetas.

TALYSURF CL]
500

Imagen 64: Micro-perfilbmetro de no contacto Imagen 65: Programa  TalySurf asociado al
trabajando con dos probetas. microperfilbmetro para la toma de imagenes del aparato.
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Los valores obtenidos con TalySurf y tratados con TalyMap seran de
importancia a la hora de calcular la tasa de desgaste.

En este proyecto se calculara la tasa de desgaste mediante dos
procedimientos, uno sera a partir de los valores obtenidos de volumen hueco y
volumen pico proporcionados por el microperfilometro, y otro mediante los
valores de ancho de huella de la probeta medidos con el microscopio Leica. La
medida del calculo del volumen de desgaste a partir del ancho de huella, se
realiza conforme a la ecuacién dada por la norma ASTM G-99. La explicacién
de ambos métodos de obtencion de la tasa de desgaste se veran en los
apartados 2.2.3. y 2.2.4. respectivamente.

Ademas de observar la huella de la probeta al microscopio Leica y en el
microperfilometro, ha de ser mirada igualmente, en el microscopio electronico
de barrido SEM. El objetivo de mirar al SEM es obtener una imagen topografica
y una imagen EDX. La imagen EDX dara la composicion de la muestra e
indicara las posibles reacciones ocasionadas debido al contacto o bien por
oxidacion.

De producirse particulas de desgaste, estas han de ser recogidas y miradas
igualmente en el SEM, la geometria de las mismas puede dar indicaciones del
tipo de desgaste sufrido en el contacto del ensayo.

En la imagen 66 se muestra el Microscopio Electrénico de Barrido Hitachi S-
3500N, que es con el que se trabaja en el laboratorio.

Imagen 66: Microscopio Electronico de Barrido Hitachi S-3500N.
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ENSAYOS TRIBOLOGICOS EN SECO

Tratado previo de los objetos de | Preparacién de probetas y punzones.
estudio

Puesta en marcha del tribémetro Previa codificacion de parametros de
velocidad y recorrido del punzén en
probeta, nivelacion del tribometro,
colocacion de probeta y punzdn, y
colocacion de pesa.

Tratado posterior de los objetos de | Obtencion de curvas de friccion, toma
estudio. de imagenes de huellas, calculo de la
tasa de desgaste, Obtencién de la
composicion y mapa elemental de
oxigeno de la huella, observacion de
particulas arrancadas durante el
ensayo.

2.2.2.4.3 ENSAYOS CON LUBRICANTE

A continuacién se exponen minuciosamente los pasos a seguir para la
realizacion de los ensayos con lubricante. Estos ensayos se caracterizan
principalmente por la presencia de un lubricante. Ademas, dicho lubricante,
facilitara el posterior guardado de las particulas de desgaste del ensayo, para
tratarse y examinarse en el SEM.

El lubricante que primero se va a utilizar es PolialfaOlefina, a partir de ahora
PAQOG, de este lubricante ya se expusieron datos en el apartado 2.1.2. de esta
memoria. Es interesante realizar el estudio previamente con un lubricante
conocido en el mercado antes de entrar en ensayos con lubricantes aun en
investigacion.

A continuacion se expondra la metodologia a seguir en este tipo de ensayos
lubricados en funcién de la microestructura, usando segun el caso: Aceite
comercial PAOG, LI Dad y LI LP-106.

2.2.2.4.3.1. METODOLOGIA

En estos ensayos las condiciones han de ser para todas las probetas, siempre
las mismas y solo cambiara la microestructura, al igual que ocurria con los
ensayos en seco. Estos ensayos tienen el objetivo de caracterizar el
comportamiento del material en funcidon de la microestructura, pero esta vez
con el uso de un lubricante.
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La rugosidad de las probetas estarda comprendida entre 0,1 y 0,15 pym y las
condiciones velocidad del tribobmetro y demas parametros, siguen siendo los
mismos que se expusieron en el apartado 2.2.3.

Es de vital importancia utilizar en cada ensayo, la misma cantidad de
lubricante, ya que como se ha dicho, todas las condiciones han de ser las
mismas y solo cambiara la microestructura, por estar comparando dos tipos de
cobre: Cu OFHC y Cu compactado.

Se realizaran como minimo seis ensayos para cada lubricante, esto es, tres por
cada tipo de probeta, de modo que sea posible establecer una media y
desviacion tipica aceptables. Al igual que se hace con los ensayos en seco.

Debido a que en estos ensayos no es preciso conseguir una baja rugosidad en
las probetas, y dada la presencia del lubricante, el cual hay que medir
minuciosamente. Se redactan a continuacion los pasos a seguir.

Tres ensayos para probeta elaborada por compactacién en caliente, modo de
operacion:

1) Se pule la probeta para conseguir la rugosidad requerida entre 0,1 y
0,15 ym. Para ello se utiliza en la pulidora un plato de desbaste de 600 y
se comprueba la rugosidad en el rugosimetro. Ese es el plato con menor
nuamero de desbaste que se utilizara en estos ensayos para este
material, y dara la rugosidad mas alta, por lo que en cualquier caso la
rugosidad obtenida sera la considerada y la mas cercana a la que
queremos.

La media y desviacion tipica de la rugosidad de cada probeta vendra
dada a partir de cuatro valores medidos por el rugosimetro.

2) Se prepara punzon para el ensayo:

La explicacion de la preparatoria del punzén ya se expuso en el
apartado 2.2.2.3.1.. El modelo de punzén sera el mismo para todos los
ensayos, dada la necesidad de que absolutamente todas las condiciones
sean las mismas. No obstante, dada la dificultad de conseguir una
geometria exactamente semiesférica de manera manual y el valor
exacto de 0,8mm de radio, lo importante a tener en cuenta es que la
presion Hertziana en el contacto sea siempre la misma. Este ultimo
aspecto de la presion de contacto se comentara en el capitulo relativo a
discusion de resultados, ya que se vera la presion de contacto Hertziana
para cada ensayo.

3) Limpieza de la probeta pulida y del punzén preparado con acetona o
etanol antes del ensayo con el tribbmetro.
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4) Medicion del volumen de lubricante que se va a utilizar en cada ensayo.
Puesto que todos los ensayos con igual lubricante, han de tener igual
cantidad de éste, hay que ser riguroso en la medida de la cantidad
echada en cada probeta, al tiempo que hay que cuidar que el lubricante
se eche repartido sobre la misma de manera uniforme, para que todos
los lados de la probeta estén en igualdad de condiciones. Ademas el
reparto uniforme del lubricante ha de hacerse al tiempo que se va
echando y no restregando sobre la superficie, hay que evitar bajo
cualquier circunstancia restregar sobre la superficie donde se va a
realizar el estudio tribologico.

Se exponen varias formas a considerar de medir el lubricante:

1. Mediante el uso de una pipeta, viendo la diferencia entre lo que
se ha echado y lo que habia en la pipeta. Este método es poco
preciso al pegarse en ella lubricante y poseer pocas rayas, lo que
acarrearia echar bastante lubricante de modo que se procure
llegar de una raya a otra (0,5ml).

2. Oftra alternativa es pesar el lubricante que se va a emplear en
cada ensayo mediante el peso. Se tara el equipo a cero con la
probeta sin lubricante, y se van afiadiendo gotas. El volumen de
este modo, se obtendria con el peso y la densidad del lubricante.
Este método no sera el elegido dado que no es conocida la
densidad de los lubricantes que se van a emplear.

3. Otra opcidn, que es mas precisa y sera la empleada consiste en
colocar la probeta sin lubricante en el peso tarandolo a cero con
ella puesta. Posteriormente se llena la pipeta de lubricante hasta
los 1,5 ml y se van echando gotas de lubricante sobre la
superficie de la probeta, cuidando que este uniformemente
repartido. Al mismo tiempo, se observa la cantidad de volumen
vaciado con la pipeta y se va pesando el lubricante. Para cada
probeta se ha de echar el mismo lubricante, por lo que dado que
la medida de la pipeta puede dar errores, asi como la cantidad de
gotas, es importante fijjarse en que el peso echado sea
coincidente para cada ensayo. Se trata de ir controlando tanto el
numero de gotas aproximado que se va echado como la
coincidencia del peso en cada ensayo.

5) Ensayo con el tribémetro:
En el momento en el que el punzon esta listo y la probeta con lubricante
ha sido preparada, se procede a realizar el ensayo tribolégico con el
tribbmetro. Para este paso, se ha de seguir el modo de proceder con el
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tribdmetro, preparacion y colocacién de sus elementos tal y como se
indica en el apartado 2.2.2.3., con la unica salvedad de que en este
caso, la probeta contiene lubricante en su superficie.

6) Tras el ensayo se procede a guardar los valores de friccion obtenidos.
Estos valores son de importancia en el estudio, y serviran para
caracterizar ambas microestructuras.

7) Se ha de limpiar la probeta del lubricante al tiempo que se han de
guardar las particulas arrancadas en un bote para el posterior tratado de
las mismas. Estas particulas ayudaran a definir, junto con las huellas de
la probeta, el tipo de desgaste sufrido en el ensayo y de ahi la
importancia de que sean observadas.

8) Limpiar tanto punzon como probeta, usando etanol, acetona, o un
disolvente apropiado para aceites. En el caso del aceite PAO,
convendria hexano, pero para liquidos iénicos seria suficiente con etanol
o acetona. Esta limpieza es necesaria para la toma de imagenes.

9) Toma de imagenes de la huella habida en la probeta tras el ensayo, y
toma de imagenes de la huella habida en el punzén tras el mismo
ensayo. Ademas se ha de calcular el area dafiada en la punta del
punzon.

Las imagenes se tomaran mediante el microscopio Leica y de la
siguiente manera, con el objeto de permitir una correcta visualizacion:

Para la huella de la probeta, el aumento a utilizar sera de 20x, ademas
se tomaran imagenes de los cuatro cuadrantes para que cuando se
proceda al calculo de la tasa de desgaste, se facilite el calculo del ancho
de huella.

Para la huella del punzéon se ha de tomar una imagen en punta,
utilizando para ello el aumento de 10x, y una o dos imagenes de perfil
con aumento de 2,5x.

A partir de la imagen de punta del punzon, se ha de calcular mediante el
software optimas, el area de desgaste en el mismo.

10)Medicion topografica de la superficie de la probeta tras el ensayo:
En este paso se hace uso del microperfilbmetro comentado en el

apartado, tal y como se expuso en apartados anteriores. Mediante este
equipo, se extraen los datos oportunos para el posterior calculo del
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volumen de desgaste y el calculo de la tasa de desgaste. La tasa de
desgaste esta relacionada directamente con el volumen de desgaste tal
y como se puede ver en los apartados correspondientes al calculo de la
misma.

11)Tratado de las particulas que se han arrancado en el ensayo:

Antes de poder observar las particulas en el SEM (Microscopio
Electrénico de Barrido), es necesario acondicionarlas ya que al
guardarlas tras el ensayo, llevan consigo lubricante, disolvente del
lubricante, y posibles restos de suciedad.

Para acondicionarlas se procede a limpiarlas combinando el uso de un
disolvente apropiado junto con el uso de la centrifugadora. Esto es, se
hara una separacion de las particulas, lubricante y demas restos
mediante centrifugado, al tiempo que se va alternando con un lavado de
las mismas afadiendo disolvente a la mezcla particulas-lubricante.

De la centrifugadora, las particulas salen conteniendo el disolvente
liquido que se ha empleado para la eliminacion del lubricante y es
preciso introducirlas en un horno para que se sequen. Es de vital
importancia que estén secas antes de introducirlas en el SEM, ya que el
SEM requiere la ausencia de agua y productos que puedan evaporarse
en el mismo, debido a que trabaja en vacio. De haber productos
evaporables en el vacio del microscopio SEM, estos pueden producir
danos a la larga en el equipo.

12)Observacién en el microscopio SEM, tanto de la huella de la probeta

como de las particulas arrancadas. Se realiza de este modo un
microanalisis de la huella, asi como un mapa elemental de oxigeno.

Tres ensayos con probeta elaborada mediante resina en frio:

El modo de operar aqui es el mismo que para el caso de las probetas
compactadas, ya que lo que interesa caracterizar aqui es el comportamiento

frente a la microestructura.

ENSAYOS TRIBOLOGICOS USANDO LUBRICANTE

Tratado previo de los objetos de
estudio

Preparacion de probetas y punzones.

Medida del peso y volumen del
lubricante a utilizar.
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Puesta en marcha del tribometro Previa codificacién de parametros de
velocidad y recorrido del punzén en
probeta, nivelacion del tribdmetro,
colocacién de probeta con lubricante y
punzon, y colocacion de pesa.

Tratado posterior de los objetos de | Obtencidn de curvas de friccion, toma
estudio. de imagenes de huellas, calculo de la
tasa de desgaste, Obtenciéon de la
composicion y mapa elemental de
oxigeno de la huella, observaciéon de
particulas arrancadas durante el
ensayo.

2.2.3. CALCULO DE LA TASA DE DESGASTE MEDIANTE EL METODO DE
AGUJERO-PICO

El método del agujero-pico para el calculo de la tasa de desgaste, parte de los
datos obtenidos mediante el programa TalyMap asociado al microperfildmetro,
donde se analizan las imagenes obtenidas mediante el también asociado
programa TalySurf, que consistia en analizar topograficamente la huella de la
probeta.

Se ha de tener en cuenta que se procede analizando los cuatro cuadrantes de
cada probeta, a fin de obtener medias, por tanto, para cada probeta, se tendran
cuatro medidas de los datos a continuacién comentados.

En primer lugar, se centra la atencién en la grafica de TalyMap correspondiente
a un cuadrante concreto de la huella de una de las probetas procesadas.
Interesa conocer el dato de la longitud de la cuerda del arco, y dicho valor
corresponde a la medida de la distancia horizontal (en mm), de la grafica
asociada a la medida del arco, tal y como se muestra en la imagen 67 resaltado
mediante una cuadricula en rojo.

El radio de la huella es conocido, ya que se habia fijado en las condiciones de
funcionamiento del tribdmetro. El punzén se habia colocado de modo que el
recorrido circular alrededor del centro de la probeta era de 9mm de radio.

Por tanto, el angulo del arco, a partir de los datos de longitud del arco y radio,
se calcula con la siguiente expresion:

longitud de la cuerda)
2- Radio

© = 2 - arcsen( (Ecuacién 7)

Siendo © el angulo del arco.
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Imagen 68: Deduccion de la expresion de la

Imagen 67: Obtencion de la longitud de cuerda
longitud del arco.

mediante TalyMap.
Una vez obtenido el angulo del arco, se puede obtener la longitud del arco sin
mas que realizar un barrido con el radio.

Longitud del arco = radio - © (Ecuacion 8)

Posteriormente, se procede a calcular el volumen desgastado en cada
cuadrante. Para ello se necesitan los valores de volumen hueco y volumen pico
que ofrece TalyMap. Dichos valores se pueden ver en la imagen relativa al
sector volumen y vienen dados en um?>. Es preciso pues realizar el cambio a
mm® para operar convenientemente con las expresiones. El volumen
desgastado sera la diferencia de ambos volumenes del siguiente modo:

Volumen de desgaste = Volumen hueco — Volumen pico  (Ecuacion 9)

Si al volumen de desgaste calculado asi en un cuadrante se le divide por la
longitud del arco, lo que se tiene es el volumen de desgaste en ese cuadrante
por unidad de longitud de arco. Y si se quiere considerar el volumen de
desgaste para toda la probeta, se debera realizar un barrido a lo largo de toda
la circunferencia que comprende la huella. Por tanto, el volumen de desgaste
de toda la probeta considerando el valor de un cuadrante seria:

2- - Radio-Volumen de desgaste cuadrante

Ecuacion 10
longitud del arco del cuadrante (Ecuaci )
El volumen de desgaste total de la probeta sera la media de los volumenes de
desgaste de toda la probeta para cada cuadrante calculados estos como antes
se ha expuesto.
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Imagen 69: Obtencién de los datos de volumen hueco y volumen pico en

En la imagen 69 puede verse marcado en rojo, la obtencion de los valores de

volumen hueco y volumen pico mediante el programa.

Esta manera de obtener el volumen desgastado en cada probeta, es la seguida
en esta memoria y la que se comparara con la del método de la ecuacion dada

por la norma ASTM G-99.

TalyMap ofrece otra posibilidad de calcular el volumen de desgaste mediante el
método de agujero-pico mediante una extrapolacion de perfiles medios en cada
cuadrante. En este caso en vez de valores de volumen hueco y pico, lo que se
tiene son valores de area de hueco y pico del perfil de la huella en cada
cuadrante. El método de calculo consistiria basicamente en realizar el barrido
de cada area, pico y hueco, a lo largo de la geometria circunferencial de la

huella del siguiente modo:

Volumen hueco = 2 - 11 - Radio - Area interior

Volumen pico = 2 - 11 - Radio - Area exterior

(Ecuacion 11)

(Ecuacion 12)

Siendo area interior y area exterior, las areas de hueco y pico respectivamente.

El volumen de desgaste vendria dado por:

Volumen de desgaste = Volumen hueco — Volumen pico (Ecuacion 13)

De igual modo que antes pero con los volumen hueco y pico calculados de este
otro modo. Recordar en todos los casos que el valor considerado para cada

probeta, sera la media de todos sus cuadrantes.
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En la imagen 70 se observa el grafico de perfiles obtenido con el programa
TalyMap, donde resaltado en rojo se tienen los valores de area hueco y pico.
Dichos valores, que vienen expresados en pm?, deben ser pasados a mm? para
operar en las expresiones anteriores.

wm

T T T T T T T
0. a.x 0.13 :II azs :I: 013 :I‘ 142 :IE 0.3 oB 0. aT mm

======== e LTEIym|Amaceun ag e 223 ym2

Abure mdme astum|Ame ecwicr 212 ymi

Imagen 70: Obtencién del area hueco y area de pico en la extrapolacién de perfiles mediante TalyMap.

Esta segunda manera, mediante extrapolaciéon de perfiles medios, pese a
haber sido también calculada en el laboratorio, no se ha considerado en esta
memoria.

Finalmente, se ha de calcular la tasa de desgaste a partir del valor del volumen
de desgaste. La tasa de desgaste viene dada por:

w 9
K=— (Ecuacion 14)
C-D

Donde:
‘K’ es la tasa de desgaste,
‘W’ es el volumen de desgaste, calculado mediante el método del agujero-pico.

‘C’ es la carga en punta del punzdn, que hay en el contacto, medida en
Newton.

‘D’ es la distancia recorrida en el ensayo, 500 metros en el caso de ensayos
lubricados.

2.2.4. CALCULO DE LA TASA DE DESGASTE MEDIANTE EL METODO
DADO POR LA NORMA ASTM-G99

El método dado por la norma ASTM G-99, ha sido calculado en esta memoria
con objeto de compararlo con el método del agujero-pico ofrecido por TalyMap.
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Esa norma parte de la suposicién de que la huella producida en el metal sobre
el que se ensaya, es de geometria perfectamente semiesférica, e igual a la
punta del punzén que incide sobre la superficie.

Esta suposicién no concuerda con la geometria llena de picos de la huella real
producida en el cobre cuando se ensaya con €l en contactos con el tribémetro
de punzon. Sin embargo, la expresion ofrecida por esta norma, es ampliamente
utilizada en investigaciones de tribologia y con el mismo metal, por lo que he
ahi la necesidad de comparar el margen de error que realmente tiene este
modo de calcular el desgaste.

El método se basa en la siguiente ecuacién, mediante la cual se obtiene el
volumen de desgaste en la probeta.

W=2: mR-[r arcsen(d/z _ r) - (d/4) (412 - dz)%] (Ecuacion 15)
Donde:

‘W’ es el volumen de desgaste en mm?,

‘R’ es el radio de giro del punzdn sobre el disco en mm, es decir, los 9mm de
radio de la huella.

‘d’ es la anchura media de la huella de desgaste en mm.
‘r’ es el radio del punzon esférico elaborado en cada punzon.

El célculo de la tasa de desgaste se realiza al igual que antes del siguiente
modo:

w .
K=—— (Ecuacion 16)
Cc-D

Donde:

‘K’ es la tasa de desgaste,

‘W’ es el volumen de desgaste, calculado mediante la ecuacidén que ofrece la
norma ASTM G-99.

‘C’ es la carga en punta del punzdn, que hay en el contacto, medida en
Newton.

‘D’ es la distancia recorrida en el ensayo, 500 metros en el caso de ensayos
lubricados.
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3. DISCUSION DE RESULTADOS

Este capitulo se caracteriza por la presencia de los resultados de cada ensayo.
Si ya en el capitulo 2 se expuso la metodologia a seguir y los equipos a utilizar,
lo que ahora se pretende es dar un significado a lo obtenido una vez se han
tomado los datos oportunos, las imagenes oportunas, y en definitiva, se trata
de discutir a la vista de los resultados, qué es lo que ha ocurrido en cada
probeta y establecer conclusiones al respecto.

3.1. COMPARATIVA DE PROBETAS SEGUN
MODO DE PREPARACION

Como ya ha sido comentado en los capitulos anteriores, el motivo de la
caracterizacion microestructural se debe a la consideracion de dos modos de
preparacion de probetas: Probetas elaboradas mediante compactacion en
caliente y probetas elaboradas en frio. Se comentdé en el capitulo 2 la
necesidad de estudiar las posibles diferencias entre el cobre de una y otra
probeta. Considerando la posibilidad de un cambio en la dureza del material, un
cambio en la estructura cristalina, y su influencia sobre el comportamiento
tribolégico del material.

Se tendran por tanto, a lo largo de todo este proyecto, dos tipos de probetas de
cobre. El cobre correspondiente a las probetas elaboradas en frio, que
mantiene sus condiciones originales, sera denotado al igual que se hizo en el
capitulo 2 como Cu OFHC, siendo el de las probetas compactadas en caliente
denominado Cu compactado.

Cu OFHC~> El cobre que contiene la probeta elaborada en frio.

Cu compactado-> El cobre que contiene la probeta compactada en caliente.

3.1.1. COMPARATIVA DE DUREZAS

Una vez elaboradas ambas probetas y pulidas hasta pulido final, se realiza una
seccidon en ambas, de modo que puedan realizarse mediciones de dureza
Vickers (HV) tanto en la superficie de la lamina de cobre, como en el perfil. Se
podra asi establecer si hay cambios o no en la dureza del Cu OFHC respecto
del Cu compactado, sometido a 0,4 MPa y 180°C.

El equipo utilizado es un microdurdmetro con punzén de punta de diamante.
Esto ya se indicé en el apartado 2.2.2.3., donde ademas se puede ver una
imagen del mismo.
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Con el penetrador de punta de diamante se realizan varias huellas en los
siguientes casos:

- Medida en el Cu OFHC:

Se tomaron medidas de dureza Vickers en la superficie, que se denominara de
ahora en adelante, “planta de Cu OFHC” y en el perfil, denominandose “perfil
de Cu OFHC".

Las medidas realizadas en la planta se tomaron de forma aleatoria por la
superficie, mientras que las medidas de dureza en el perfil se tomaron de

manera ordenada una distancia fija de 0,25 mm.

- Medida en el Cu compactado:

Se tomaron medidas en la planta del lado expuesto al exterior de la probeta.
Estas medidas se hicieron al igual que en el caso anterior de manera aleatoria
sobre la planta, ya que toda la zona ha estado sometida a la misma presion de
0,4 MPa y el objetivo es comparar los resultados con el caso del Cu OFHC.

En el perfil del Cu compactado, las medidas se tomaron a lo largo del mismo a
una distancia constante entre medida y medida de 0,25 mm.

A continuacion se muestran las medidas realizadas en cada caso:

Para el Cu OFHC, el numero de medidas de HV es de tres a lo largo de la
superficie en planta, la media y desviacion tipica de los valores se muestra a
continuacion:

Cu OFHC, HV:
HV planta Valor medio de HV planta
106 104,667
103 Desviacion tipica
105 1,528

Para el calculo de la desviacion tipica se tiene en cuenta la expresion:

— z:?=1(Xi_)_()2
- n—1

SZ

(Ecuacion 17)
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En el calculo de la dureza para el perfil, se realizé el punzonado 14 veces
transversalmente de extremo a extremo cada 0,25 mm, la ultima medida, sin
embargo, esta a 10 mm de la anterior:

HV perfil | Distancias (mm) Valor medio de HV perfil
101 0 108,379
108 0,25 Desviacion tipica
117 0,5 6,335
114 0,75
117 1
110 1,25
101 1,5
117 1,75
109 2
109 2,25
102 25
110 2,75
103 3
99,3 3,1

Como era de esperar, en el fragmento de cobre que no ha sido sometido a
ninguna presion ni temperatura, el valor de la Dureza Vickers es practicamente
constante tanto en la planta como en el perfil. No varia dureza a lo largo de la
seccion transversal.

Cu compactado, HV:

Para la planta se realizaron 8 punzonados distintos de manera aleatoria. Se
han tomado mas medidas que antes dado que en este caso se puede
sospechar que haya algun cambio en distintos puntos, aunque como podemos
ver de los resultados, no ha sido asi, lo que también se justifica al estar todo a
igual presion.

HV planta Valor medio de HV planta

103 105,125

107 Desviacion tipica

106 2,295

109

104

102

104

106

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 105



%
Proyecto Fin de Carrera Carmen Palazon Carridn QD

Cu compactado, HV en el perfil:

Las medidas se han tomado desde la zona cercana a la cara al descubierto de
la probeta, superficie libre de poliamida, hasta la cara del lado del material base
de la probeta.

HV perfil | Distancia (mm) Valor medio de HV perfil
96,2 0 100,493
109 0,25 Desviacion tipica
96,8 0,5 5,558
93,7 0,75
110 1
107 1,25
91,1 1,5
98,7 1,75
104 2
99 2,25
101 2,5
102 2,75
101 3
97,4 3,15

La dureza obtenida en Cu compactado se asemeja al caso de Cu OFHC
aunque disminuye la media en el perfil, la disminucion puede ser significativa y
estar relacionada con un cambio estructural. La diferencia observada es
notable en el caso del perfil, no apreciandose en el caso de la planta. Sin
embargo, dado el mismo orden de magnitud de las desviaciones y los valores,
podemos decir, que la dureza es practicamente igual se trate de Cu OFHC, o
se trate de Cu compactado.

No hay diferencias apreciables en la dureza del cobre causadas por el distinto
modo de preparacion de probetas.

3.1.2. IMAGENES DE LA MICROESTRUCTURA

Como se expuso en el capitulo 2, el equipo utilizado para realizar las imagenes
es el microscopio éptico LEICA. A continuacién se exponen las imagenes y se
establece la comparacion.

Caso de la “planta de Cu OFHC” frente a la “planta de Cu compactado”:

En este caso se han considerado dos tipos de aumentos a fin de poder
esclarecer diferencias: una a mas aumentos, siendo éstos de 10x, en cuya
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escala viene fijada la medida de 100um, y otra de menos aumentos, siendo
estos de 2,5x, siendo la escala de 400 ym.

Imagenes asociadas a la “planta de Cu OFHC”:

Como ya se dijo, se considera Cu OFHC, al cobre perteneciente a la probeta
elaborada en frio. Las micrografias obtenidas, asociadas a la planta son:

Imagen 71: P/anta de Cu OFHC aumento 10x. /magen72 Planta de Cu OFHC, aumento 2,5x.

”

Imagenes asociadas a la “planta de Cu compactada”:

? \“W T
AT T
( )'s‘r ul

Imagen 73: Planta de Cu Compactado, aumento Imagen 74: Planta de Cuompactado aumento
10x. 2,5x.

En las imagenes mostradas, se observa claramente una disminucion en el
tamafno de grano. Puede decirse, que la prensa de montaje afecta a la
estructura cristalina del cobre con el que se va a trabajar y que afecta
disminuyendo su tamafio de grano.

A continuacion se muestran imagenes correspondientes a la seccion del perfil
de ambas probetas.

Caso del “perfil de Cu OFHC” frente al “perfil de Cu compactado”:

En este caso se han tomado imagenes en el centro del perfil a los mismos
distintos aumentos que antes, pero ademas, se han tomado imagenes cerca de
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cada uno de los extremos, para visualizar algun tipo de diferencia posible en el
caso del Cu compactado, donde probablemente, haya cambios respecto del
lado al descubierto, sobre el que tendran lugar los ensayos tribologicos.

Imagenes del “perfil de Cu OFHC”, en la zona central de la seccion:

SR N
Imagen
aumento 10x. aumento 10x.

Imagenes de las zonas cercanas a los extremos del “perfil de Cu OFHC”:

Im OFHC au Imagen 78: Cu OFHC, aumento 10x, vista de perfil
cercano a extremo. cercano a extremo.
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Imagen donde se observa todo el “perfil de Cu OFHC”, de lado a lado:

Imagen 79: Observacién en microscopio Leica del perfil de Cu OFHC de
lado a lado.

Imagenes del “perfil de Cu Compactado’:

En este se ha vuelto a tomar una imagen del centro a mayor aumento, asi
como del extremo libre de la probeta y del extremo del lado de la resina. Luego
una imagen a menos aumento que acapara todo el perfil.

Imagen central:

compactado, aumento 10x.
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Imagen del “perfil de Cu compactado” colindante al lado libre en la probeta en
primer lugar, y colindante al lado de la poliamida en el sequndo lugar:

Imagen 82: Lado colindante a la poliamida del Cu
probeta, Cu compactado. compactado.

Imagen de la seccidon del “perfil de Cu compactado” al completo:

Imagen 83: Imagen del perfil de Cu compactado, aumento 2,5x.

Se observa claramente en las imagenes del perfil, una disminucién en el
tamano de grano, siendo mas pequefio para el Cu compactado. Puede verse
una mayor nitidez en la visualizacion de los granos a aumento 2,5x en el caso
de Cu OFHC, frente a la dificultad de visualizarlos, a ese mismo aumento, en el
caso de Cu compactado.

El tamafio de grano del Cu Compactado resulta considerablemente menor que
el tamano de grano del Cu OFHC.
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3.1.21. TAMANO DE GRANO MEDIO

Si medimos el tamafo de grano medio en las plantas, para ambas
microestructuras de cobre, se tiene lo siguiente:

Cu OFHC - Tamano de grano medio = 0,097mm;
Desviacion tipica = 0,0405.
Cu compactado > Tamafo de grano medio = 0,0285mm,;

Desviacion tipica= 0,0090.

Hay una disminucion aproximada del 70% en el tamafio de grano del Cu
compactado, respecto del Cu OFHC.

Pasando a micras, los valores de tamafo de grano tenemos:

Tipo de cobre Tamano de grano medio
Cu OFHC 97 um?!
Cu compactado 28,5 ym

Queda claro, que se produce un cambio en la microestructura del cobre
mediante el modo de preparacion de probetas por compactacion en caliente.
Esta preparatoria de probetas podria acarrear cambios en el comportamiento
tribologico del material.

Las condiciones del proceso de empastillado en prensa de montaje, producen
un cambio microestructural en el cobre. Dicho cambio acarrea disminucion del
tamafo de grano medio.

Se procede pues a realizar una investigacion acerca del comportamiento de
ambas estructuras frente a ensayos tribolégicos. Es posible que ese cambio
estructural proporcione un comportamiento distinto frente al desgaste.

Se propone a continuacion, realizar varios ensayos de deslizamiento en seco
con el tribbmetro en contacto cobre-cobre. Sera de interés comprobar, dénde
se obtiene menor friccion y menor desgaste, y ello indicara cual es el método
preparatorio de probetas mas interesante para realizar ensayos tribolégicos.

3.1.3. ENSAYOS EN SECO

Las probetas que seran usadas para estos ensayos seran pulidas hasta pulido
final, a fin de que el contacto sea lo menos agresivo posible.

1 Este valor de tamaiio de grano es aproximado al presentado en el capitulo 2 para este tipo de
cobre.
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3.1.3.1. ENSAYOS TRIBOLOGICOS DE CONTACTO Cu-Cu EN SECO
PARA AMBOS TIPOS DE PROBETAS.

Se han realizado diversos ensayos en seco, para Cu compactado y Cu OFHC.
La mayor parte de ellos han sido imposibles de llevar a cabo sin interrumpir el
ensayo en un tiempo cercano al inicio, parada obligada para evitar la rotura del
aparato debido a las enormes vibraciones que se producian.

En concreto, tres ensayos han podido pararse en una distancia de 65,5 metros,
pero no son fiables los datos derivados de los mismos, dado que ha sido mas
habitual encontrar ensayos que debian interrumpirse.

Hablamos de coeficientes de friccion comprendidos entre 0,1 y 0,2, en los
ensayos de hasta 65,5 m, uno de compactada y dos de en frio, que han llegado
a un tiempo aproximado de unos 15 minutos, y otros, de fricciones mas
elevadas aun, esto es, valores superiores a la unidad e incluso superando el
valor de dos, que han debido interrumpirse y que han sido al menos cinco
ensayos mas.

Esta situacién se ha dado tanto para las probetas de Cu compactado como
para las probetas de Cu OFHC, de modo que en seco no es posible establecer
conclusiones respecto a la tribologia. Si decir que los coeficientes de friccidon
son elevados y superiores a la unidad, incluso superando el valor de dos en
ocasiones, las vibraciones son en consecuencia altas, y el contacto muy
agresivo.

Esto se corrobora en el PFC de Pedro Bastida Iniesta realizado en el curso
anterior (4), donde mediante el uso de otro tipo de tribdmetro, expreso la
necesidad de interrumpir los ensayos para evitar dafios en el equipo.

Si se observa, no obstante, una pequefa disminucion de la friccion en el caso
de probeta en frio, pero estas diferencias deberan estudiarse mejor utilizando
lubricacién para poder corroborarlas. No se incluiran en esta memoria, por
tanto, los resultados obtenidos en ningun caso de los ensayos en seco, dada la
poca fiabilidad de los mismos.
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Imagen 84: Probeta compactada y elaborada en  Imagen 85: Ensayo triboldgico del contacto Cu-Cu
frio tras ensayo con sus respectivos punzones. en seco.

3.1.4. ENSAYOS CON LUBRICANTE PAO PARA AMBOS TIPOS DE
PROBETAS

Antes de comenzar a estudiar el comportamiento utilizando liquidos i6nicos
como lubricantes, sobre las distintas microestructuras del cobre, en funcion del
método de preparacion de probetas, conviene realizar estudios con un
lubricante ya conocido en el mercado. La polialfaolefina 6 (PAOG6), es un aceite
utilizado industrialmente, del que se tienen datos conocidos y es el elegido para
nuestros ensayos con lubricante comercial. Las propiedades del mismo pueden
verse en el apartado 2.1.2.1.1.

Dada la dificultad de estudiar la tribologia de ambas microestructuras en
ensayos en seco, el estudio a realizar con PAO6 adquiere un mayor interes.

La metodologia seguida se ha explicado en el capitulo 2 en el apartado
2224.31.

La nomenclatura utilizada a lo largo de esta memoria para los ensayos del
material compactado sera PAO6C. Se hara un minimo de tres ensayos por
cada tipo de probeta, denominandose estos ensayos para el caso de probeta
compactada: PAO6C1, PAO6C2 y PAOGC3, respectivamente. De la misma
manera, la nomenclatura seguida para los ensayos de probeta en frio sera
PAOGF, siendo: PAOG6F1, PAO6F2 y PAOG6F3, los ensayos respectivos de las
probetas asociadas a ese grupo.

Se vuelve a aclarar aqui, que las probetas “C”, contienen el Cu compactado, y
las probetas “F” el Cu OFHC.

Probetas PAO6C—-> Ensayos de Cu compactado con PAO6

Probetas PAO6F—> Ensayos de Cu OFHC con PAO6
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En estos ensayos, dado que no se trata de un contacto muy agresivo por la
presencia de un lubricante, se ha prescindido de realizar un pulido final, siendo
suficiente un pulido con plato de desbaste 600. La rugosidad que se pretende
alcanzar con ello esta comprendida entre 0,1 y 0,15um. Se ha operado, por
tanto, con igual plato de desbaste en ambos tipos de probetas.

A continuacion, ademas de los valores de rugosidad de cada probeta y el valor
de radio de cada punzén elaborado, se ha obtenido el valor de la presidn
Hertziana que tiene lugar en el contacto entre la punta del punzon y la probeta,
ya que como se explicd en el capitulo 2, la elaboracion manual de su punta
redondeada, puede no dar un valor de radio exactamente igual a 0,8mm, pero
ello no supone una variacion considerable en la presién Hertziana, que es la
que se debe procurar igual en cada ensayo.

Puede verse de hecho, que para valores cercanos a 0,8mm, el valor de la
presion media en el contacto es similar. Dichos valores, que pueden verse junto
con los valores de radio del punzon, se han obtenido a partir del coeficiente de
Poisson, el mdédulo elastico de ambos materiales en contacto, que en este caso
es el mismo en ambos casos (Cu) y el radio de ambas superficies, siendo cero
en el caso de la probeta que es una superficie plana y 0,8mm o similar el del
punzon.

Para aportar mayor claridad al procedimiento seguido en la toma de datos del
microperfilbmetro, se ha incluido un apartado (3.1.4.7.) donde se muestran los
datos tal y como los proporciona el software TalyMap asociado al aparato, esto
es, una serie de imagenes y graficos donde se aprecia la topografia de la
superficie de la probeta, y se obtienen valores del perfil de huella y del agujero-
pico en la misma. Esa explicacion se ha realizado utilizando los resultados para
uno de los cuadrantes de huella de una de las probetas ensayadas. Para el
resto de cuadrantes y ensayos, ya sean los de igual lubricante o los de otros
lubricantes, no se han incluido estas imagenes y graficos para evitar una
extension excesiva de este capitulo, pero el modo de proceder en la toma de
datos es el mismo y se considera perfectamente expuesto con el caso
comentado.

3.1.441. PREPARACION DE PROBETAS Y PUNZONES EN ENSAYOS
PAOG6C.
PAO6C1:
Medida de la Rugosidad Probeta (um)
Ra1 0,12 Rt1 1,235
Ra2 0,085 Rt2 0,766
Ra3 0,106 Rt3 0,862
Ra4 0,134 Rt4 1,474
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Ra media 0,111 Rt media 1,084 Punzon PAO6CA1
Desviacion Ra | 0,021 | Desviacion Rt | 0,329 Diametro 1,57
Radio 0,785

Medida del volumen y peso del

lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,4939
N° de gotas (aprox.) 21

Presion media Hertziana
en el contacto

Pm (GPa) | 0,63

Punzon PAOG6C2

Diametro 1,685

Radio 0,843

Presion media Hertziana
en el contacto

PAO6C2:

Medida de la Rugosidad Probeta (um)
Ra1 0,116 Rt1 1,043
Ra2 0,135 Rt2 2,312
Ra3 0,141 Rt3 1,821
Ra4 0,117 Rt4 1,884
Ra media 0,127 Rt media 1,765
Desviacion Ra | 0,013 | Desviacion Rt | 0,528

Pm (GPa) | 0,6

Medida del volumen y peso del

lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,5001
N° de gotas (aprox.) 22

PAOGC3:
Medida de la Rugosidad Probeta (um) Punzén PAO6C3
Ra2 0,113 Rt2 2,382 Radio 0,728
Ra3 0,094 Rt3 0,888 Presion media Hertziana
Ra4 0,122 Rt4 0,178 en el contacto
Ra media 0,109 Rt media 1,626 Pm (GPa) | 0,66
Desviacion Ra [ 0,012 | Desviacion Rt | 1,323
Medida del volumen y peso del
lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,494
N° de gotas (aprox.) 20
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Los valores de Ra, aluden a la rugosidad media, Rt a la rugosidad maxima en
la probeta y Pm es la presién media Hertziana en el contacto Punzén-Probeta?.

3.14.2. PREPARACION DE PROBETAS Y PUNZONES EN ENSAYOS
PAOGF.

PAOG6F1:

Medida de la Rugosidad Probeta (um) Punzon PAOGF1
Ra1 0,144 Rt1 1,597 Diametro 1,672
Ra2 0,094 Rt2 0,859 Radio 0,836
Ra3 0,09 Rt3 0,776 Presion media Hertziana
Ra4 0,119 Rt4 1,089 en el contacto

Ramedia [0,112] Rtmedia |1,080 Pm (GPa) | 0,6

Desviacién Ra |0,025| Desviacion Rt | 0,369

Medida del volumen y peso del

lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,49
N° de gotas (aprox) 22

PAOGF2:

Medida de la Rugosidad Probeta (um) Punzén PAOGF2
Ra1 0,089 Rt1 0,854 Diametro 1,761
Ra2 0,118 Rt2 1,235 Radio 0,881
Ra3 0,092 Rt3 0,845 Presion media Hertziana
Ra4 0,094 Rt4 1,008 en el contacto

Ramedia 0,098 Rtmedia |0,986 Pm (GPa) | 0,58

Desviacion Ra | 0,013 | Desviacion Rt | 0,182

Medida del volumen y peso del

lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,51
N° de gotas (aprox) 22

PAOGF3:
Medida de la Rugosidad Probeta (um)
Ra1 0,089 Rt1 0,761
Ra2 0,087 Rt2 0,69
Ra3 0,102 Rt3 0,956

% Obtenida a través de la aplicacién en la pagina web: Tribology-ABC
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Ra4 0,086 Rt4 0,655 Punzon PAO6GF3
Ra media 0,091 Rt media 0,766 Diametro 1,774
Desviacion Ra | 0,007 | Desviacion Rt | 0,134 Radio 0,887

Presion media Hertziana
en el contacto

Medida del volumen y peso del Pm (GPa) | 0,58

lubricante
Volumen en pipeta (ml) | 0,5
Peso (gr) 0,5369
N° de gotas (aprox.) 22

Durante el ensayo con el tribémetro se va tomando la friccion producida en el
contacto Punzoén- Probeta. Y posteriormente se hace una toma de imagenes de
los cuatro cuadrantes de la huella producida en la probeta asi como de la
huella producida en el punzén. Todo esto se muestra a continuacion.

3.1.4.3. COEFICIENTES DE FRICCION EN LOS ENSAYOS PAO6C.

Para cada uno de los tres ensayos C habidos, se han obtenido curvas de
friccion frente a la distancia recorrida del punzon, e igualmente se ha procedido
a obtener una curva media a los tres ensayos.

Ensayo PAO6C1:

ENSAYO PAO6C1: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,25
0,2
0,15
" o
0,05
0

0 100 200 300 400 500
D (m)

Grafica 1: Friccion frente distancia, ensayo PAO6C1.

Se observa un aumento gradual de la friccion hasta los 300 metros
aproximadamente, después la friccion tiende a oscilar en torno a un valor
constante, aunque aumente en ciertos momentos.
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La media y desviacion tipica de la friccidén a lo largo de este ensayo es:

Coeficiente de friccion medio (4 medio) PAO6C1 0,136

Desviacion tipica 0,044

Ensayo PAO6C2:

ENSAYO PAO6C2: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,25
0,2
0,15
- 0,1

005 W
0
0 100 200 300 400 500
D (m)

Gréfica 2: Friccion frente distancia, ensayo PAO6C2.

En este ensayo se ven oscilaciones de la friccion alrededor de un valor
manteniéndose constante en algunos momentos, siendo ese valor constante
mayor conforme mayor es el recorrido hecho. Las diferencias en la friccién
desde que comienza el ensayo no son tan significativas como en el caso
anterior.

La media y desviacion tipica en este caso es:

Coeficiente de friccion medio (4 medio) PAO6C2 0,073

Desviacion tipica 0,010

Se aprecia una media inferior al caso anterior (ensayo C1), con el tercer
ensayo se esclarecera la tendencia real de la media en estos ensayos, la de
valor mas alto o la de valor mas bajo.
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Ensayo PAOG6C3:

ENSAYO PAO6C3: FRICCION FRENTE
DISTANCIA
0,25
0,2
0,15
" oa
0,05
0
0 100 200 300 400 500
D (m)

Grafica 3: Friccion frente distancia, ensayo PAO6CS3.

Se aprecia un aumento gradual de la friccidbn hasta llegar a los 264 metros
donde ya se va teniendo un valor casi constante de friccion. Este
comportamiento se asemeja mas al del primer ensayo, aunque no se alcanzan
los valores elevados de friccion del final, si sin embargo se acercan y el
comportamiento es similar.

La media y desviacion tipica correspondiente es:

Coeficiente de friccion medio (4 medio) PAO6C3 0,133

Desviacion tipica 0,032

Puede verse que la desviacion tipica es similar a la del ensayo PAO6C1.

A continuacion se muestra la media del comportamiento en los ensayos
PAOGC.
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Ensayos PAOG6C:

ENSAYOS PAO6C: FRICCION FRENTE
DISTANCIA
0,25
0,20
g ot oo ioss
€ o1 W A
0,05
0,00
0 100 200 300 400 500
D (m)

Grafica 4: Friccion media frente distancia, ensayos PAO6C.

La media y desviacion tipica respectiva para la media de los tres ensayos es:

Coeficiente de friccion medio (u medio) PAO6C 0,114

Desviacion tipica 0,035

Estos resultados de friccion seran comparados con los obtenidos en los
ensayos PAOGF.

3.1.4.4. COEFICIENTES DE FRICCION EN LOS ENSAYOS PAOGF.

En este apartado se va a proceder de igual modo que se hizo en el apartado
anterior referente a probetas elaboradas mediante compactacién en caliente.
Una vez obtenido el comportamiento a friccion de este tipo de probetas, se
establecera una comparacion con las del caso anterior. A fin de saber cuales
presentan una menor friccion en el contacto.
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Ensayo PAOGF1:

ENSAYO PAOG6F1: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,25
0,2
0,15
" on
0,05
0

0 100 200 300 400 500
D (m)

Gréfica 5: Friccion frente distancia, ensayo PAO6F1.

En este caso todos los valores de friccion se asemejan en cada punto del
recorrido, hay una leve oscilacion alrededor de una media, no se aprecian
aumentos o descensos de notoriedad, se trata de valores practicamente
constantes. Sin embargo, si que hay un pequefio aumento en los valores que
en los 181 metros alcanza su valor maximo, para poco después disminuir
ligeramente, y permanecer constante.

La media y desviacion tipica asociada a este ensayo es:

Coeficiente de friccion medio (u medio) PAO6F1 0,045

Desviacion tipica 0,006

A simple vista ya se observa una media del orden de la mitad respecto a los
ensayos de probeta compactada, pero esto sélo es un primer ensayo con
probetas de cobre original. Se ha de ver junto con los demas ensayos PAOGF,
si la media del total de los mismos, acarrea diferencias significativas respecto a
los ensayos PAOGC.
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Ensayo PAOGF2:

ENSAYO PAO6F2: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,25
0,2
0,15
" oa
0,05
0

0 100 200 300 400 500
D (m)

Gréfica 6: Friccion frente distancia, ensayo PAO6F2.

La media y desviacion tipica respectiva es:

Coeficiente de friccion medio (u medio) PAOGF2 0,065

Desviacion tipica 0,010

En este ensayo se observa un aumento de la friccion conforme aumenta la
distancia recorrida. No obstante los valores no llegan nunca a ser tan altos a
los de la media de ensayos con probeta compactada. Se mantiene el mismo
orden de magnitud que en el ensayo de probeta en frio anterior. Los valores
mas elevados y que comienzan a ser casi constantes hasta el final comienzan
a verse en los 344 metros de distancia recorrida.
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Ensayo PAOGF 3:

ENSAYO PAO6F3: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,25
0,2
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" on
0,05
0

0 100 200 300 400 500
D (m)

Grafica 7: Friccion frente distancia, ensayo PAOG6F3.

Media y desviacion tipica:

Coeficiente de friccion medio (4 medio) PAOGF3

0,063

Desviacion tipica

0,006

En este ensayo el comportamiento parece similar al anterior aunque hay una
bajada de la fricciéon cuando ya queda poco para el final del ensayo. Esa bajada
final de friccion se produce desde los 481 metros en adelante por lo que no se

ha ignorado.

Ensayos PAQOGF:

La friccibn media de todos los ensayos efectuados con probetas elaboradas en

frio, se expone a continuacion.
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ENSAYOS PAOG6F: FRICCION FRENTE
DISTANCIA
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0,00
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Grafica 8: Friccion media frente distancia, ensayos PAO6F.

Media y desviacion tipica:

Coeficiente de friccion medio (p medio) PAOGF 0,058

Desviacion tipica 0,011

La friccion ensayando con Cu OFHC usando PAO6 como lubricante (PAOGF),
es del orden del 50% menor a la producida ensayando Cu compactado
(PAOGBC).

La desviacion tipica a su vez es inferior en ensayos PAOGF frente PAOGC,
indicandose menos oscilaciones del valor de friccion durante todo el ensayo.

A continuacidn se muestra un cuadro comparativo y una grafica de ambos
comportamientos:

COMPARACION FRICCION DE PAO6C FRENTE PAOG6F

PAO6EC PAOGF

u MEDIA DESVIACION u MEDIA DESVIACION

0,114 0,035 0,058 0,011
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COMPARATIVA DE FRICCION ENTRE ENSAYOS
PAO6C Y PAOG6F
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Gréfica 9: Comparativa de friccién entre ensayos PAO6C y ensayos PAOGF.

Podria decirse que el comportamiento es menos agresivo para el cobre original
si s6lo se atendiera a valores de friccion. Continuando con el estudio se vera si
se confirma esto, o si se encuentran datos que afirman lo contrario.

Absolutamente todos los graficos expuestos en este apartado presentan los
mismos rangos en los ejes para mejor comparacion de los mismos.

3.1.4.5. IMAGENES MEDIANTE MICROSCOPIO OPTICO LEICA
ASOCIADAS A ENSAYOS PAO6C.

PAOGC1:

Huella en probeta:

Imagen 86: Cuadrante inferior de la huella Imagen 87: Cuadrante derecho de la huella
producida en probeta del ensayo PAO6C1. producida en probeta del ensayo PAO6C1.
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Imagen 88: Cuadrahté superior de la huella Imagn 89: Cuadrante izquierdo de la huella
producida en probeta durante el ensayo PAO6C1. producida en probeta durante el ensayo PAO6C1.

Huella en punzon:

A continuacion se expondran la imagen de la punta del punzén, asi como la del
perfil, al tiempo que se comparan con las imagenes realizadas tras el ensayo
donde se observa la huella.

Imagen 90: Vista en punta del punzén antes del Imagen 91: Punta del pnzén tras el ensayo
ensayo PAO6CT. PAOG6CT.

LU0 %00um

Imagen 92: Vista de perfil del punzén antes del Imagen 93: Perfil del punzén tras realizar el
ensayo PAO6C1. ensayo, se aprecia huella en la punta producida en
el ensayo PAOG6CT1.
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Tamafio de la huella en el extremo del punzoén:

Area Huella (mm?®) 0,18

Perimetro Huella (mm) | 1,86

PAOGC2:

Huella en probeta:

— 2o

Imagen 94: Cuadrante inferior huella en probeta

Imagen 95: Cuadrante derecho de Iarhuella en
tras ensayo PAO6C2. probeta del ensayo PAO6C2.

—— =

Imagen 96: Cuadrante superior huella en probeta Imagen 97: Cuadrante izquierdo huella en probeta
tras ensayo PAO6C2. tras ensayo PAO6C2.

Huella en punzén:

De nuevo, se vuelven a establecer comparaciones entre la vista en punta y la
vista en perfil del punzdn antes y despues del ensayo, viéndose claramente la
huella tras el mismo y calculandose el area y el perimetro de dicha huella.
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Imagen 98: Vista en punta del punzén del ensayo Imagen 99: Vista en punta del punzén tras ensayo
PAO6C?2, antes del ensayo. PAO6C2, se observa huella.

4000

Imagen 100: Vista de perfil del punzon antes del Imagen 101: Vista de perfil del punzén tras el
ensayo PAO6C2. ensayo PAO6C?2, se observa chaflan en la punta.

Tamafio de la huella en el extremo del punzon:

Area Huella (mm?) 0,1

Perimetro Huella (mm) | 1,65

PAOGC3:

Huella en probeta:

| f ] | T
H’ { A i [ i I

_ = : — il ‘
ol = 71 — e e e e ” H :‘ I de Gt TR !
Imagen 102: Cuadrante inferior huella en probeta Imagen 103: Cuadrante izquierdo huella en
tras ensayo PAO6C3. probeta tras ensayo PAO6C3.
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T
i
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Imagen 104: Cuadrante superior huella en probeta
tras ensayo PAO6C3.

Huella en punzén:

Imagen 106: Vista en punta del punzén del ensayo

PAOG6C3, antes del ensayo.

400U
i

Imagen 108: Perfil de la punta del punzén del
ensayo PAO6CS3, antes del ensayo.

Tamafo de la huella del punzén:

Imagen 105: Cuadrante derecho huella en probeta
tras ensayo PAO6C3.

Imagen 107: Vista en punta del punzén tras el
ensayo PAO6C3.

400/um

|

Imagen 109:‘Perﬁl de la punta del punzén del
ensayo PAOG6CS, tras el ensayo.
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Area Huella (mm?) 0,19

Perimetro Huella (mm) | 1,81

Media de areas de huella en punzén ensayos PAO6C 0,156 mm?
Desviacion tipica de areas de huella en punzén PAO6C 0,049

Media de perimetros de huella punzén ensayos PAO6C 1,77 mm
Desviacion tipica de perimetros de huella punzén PAO6C 0,109

3.1.4.6. IMAGENES MEDIANTE MICROSCOPIO LEICA ASOCIADAS A

LOS ENSAYOS PAOG6F.
PAOGF1:

Huella en probeta:

Imagen 110: Cuadrante inferior de huella en Imagen 111: Cuadrante izquierdo de huella en
probeta tras ensayo PAO6F1. probeta tras ensayo PAO6F1.

Imagen 112: Cuadrante superior de huella en
probeta tras ensayo PAO6F1. tras ensayo PAO6F1.
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Huella punzoén:

Imagen 114: Punta del punzén antes del ensayo

PAOG6F1.

Imagen 116: Perfil de punta del punzén antes del
ensayo PAO6F1, mediante esta imagen se tomo el
valor del radio.

Medida tamano de huella en punzén:

Area Huella (mm?) 0,07

Perimetro Huella (mm) | 1,21

PAOGF2:

Huella en probeta:

Imagen 115: Punta del punzén tras el ensayo
PAOG6F1.

Imagen 117: Perfil de punta del punzén tras el
ensayo PAOG6F1.
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Imagen 118: Cuadrante inferior de huella en
probeta tras el ensayo PAO6F2.

Imagen 119: Cuadrante iquierd de hulla tras. el
ensayo PAOG6F2.
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Imagen 120 Cuadrante superior de huella tras el
ensayo PAOG6F2.

Huella en punzén:

Imagen 121: Cuadrante lquerdo de huella tras el
ensayo PAO6F2.

Imagen 122: Punta del punzén antes del ensayo
PAOG6F2.

Imagen 123: Punta del punzén tras el ensayo
PAOG6F2.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién

132

¥
Sty



Capitulo 3: Discusion de resultados

Carmen Palazén Carridon

Imagen 124: Perfil de punta del punzén preparado
para el ensayo PAO6F2.

Imagen 125: Perfil de punta del punzén tras el
ensayo PAOG6F2, el pequerio chaflan de la punta es
casi inapreciable.

Tamafio de huella en la punta del punzén:

Area Huella (mm?) 0,07

Perimetro Huella (mm) | 1,32

PAOGF3:

Huella en probeta:

Imagen 126: Cuadrante inferior de huella tras el
ensayo PAOGF3.

Imagen 128: Cuadrante superior de huella tras el
ensayo PAOGF3.

Imagen 127: Cuadrante izquierdo de huella tras el
ensayo PAOGF3.

Imagen 129: Cuadrante derecho de huella tras el
ensayo PAOG6F3.
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Huella en punzén:

100[Lm’
e

Imagen 130: Punta punzon preparado para el Imagen 131: Huella en punta punzon debido al
ensayo PAOGF3. ensayo PAOGF3.

400pm

Iman 132: Perfil del punzén antes del ensayo Iagen 133: Perfil del punzén con huella del
PAOGF3. ensayo PAOGF3.

Tamafo de la huella del punzén:

Area Huella (mm?) 0,06

Perimetro Huella (mm) | 1,08

Media de areas de huella en punzén ensayos PAOG6F 0,067 mm?®

Desviacion tipica de areas de huella en punzén PAOG6F 0,005

Media de perimetros de huella en punzén PAOG6F 1,20 mm

Desviacion tipica de perimetros de huella punzén PAO6F | 0,120

Comparando las imagenes de la huella en las probetas de los ensayo PAOGC
frente a las de los ensayos PAOGF, se observa claramente que, en el caso de
los primeros es notablemente mas ancha que la huella en los ensayos PAOGF.

¢, Se produce un mayor desgaste en los ensayos C que en los ensayos F? Esto
podra verse mejor cuando se haga un examen topografico de la superficie de la
probeta mediante el microperfilbmetro y se calcule el volumen de desgaste
producido en ambos tipos de probeta.
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En lo que respecta a la huella en el punzén, se aprecia una huella mas
pequefa en el caso de los ensayos PAOGF, siendo el area del orden de la
mitad mas pequefia frente a la habida en los ensayos PAOG6C, en concreto un
43% aproximadamente mas pequefa. Esto indica un menor desgaste del
punzén en los ensayos PAOG6F. Todo parece apuntar a un ensayo menos
agresivo cuando se trata de probeta elaborada en frio. Convendra ver qué
ocurre con los datos que proporciona el microperfilbmetro acerca del perfil de la
huella, para concretar, en cual de ellas se produce realmente un menor
desgaste de material.

. CUADRO COMPARATIVO
bt Sl e ENSAYOS PAO6C ENSAYOS PAOGF
AREA 0,156 mm? 0,067 mm?*
DESVIACION AREA 0,049 0,005
PERIMETRO 1,77 mm 1,20 mm
DESVIACION PERIMETRO 0,109 0,120
3.14.7. RESULTADOS DE MICROPERFILOMETRIA PARA ENSAYOS

PAO6C.

En este apartado se van a ver los datos obtenidos mediante el
microperfilbmetro, de la superficie de la probeta en cada ensayo C. Es de
interés comprobar la profundidad de la huella, el volumen del sector, y el perfil
de la huella.

La manera de proceder, ha sido como se indicé en el capitulo 2, mediante la
realizacién de un barrido en cada cuadrante de la probeta. Los datos aqui
dados se utilizaran para el calculo de la tasa de desgaste en funcion del
volumen hueco y pico de la huella.

En este apartado se expondran los datos que se obtienen en cada imagen,
obtenida con el software TalyMap, asociado al microperfilometro utilizado para
la toma de imagenes topograficas de la huella de cada probeta ensayada.

Se presentan las imagenes, a modo explicativo y solo las del primer cuadrante
de la huella de la probeta PAO6C1. El resto de imagenes obtenidas tanto en el
resto de cuadrantes como en el resto de probetas, no se exponen aqui, salvo
casos que lo requieran.

Ensayo PAO6C1:

Cuadrante superior:

La siguiente imagen muestra el cuadrante superior de la huella. Mediante una
escala de colores se hace notar las zonas de mayor o menor profundidad,
siendo las zonas profundas aquellas de color azul.
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Imagen 134: Supresién de forma, cuadrante superior, probeta PAO6C1.

La imagen siguiente muestra una medida de la longitud del arco de dicha
seccion:

Cursor 1 Cursor 2

X =26 mm X =29 mm
Y =16.6 mm Y =16.5mm
Z=1.27 ym Z=4.44 ym
Distancia horizontal 2.99 mm
Variacion en altura 3.17 ym
Distancia oblicua 2.99 mm

Imagen 135: Cuerda de cuadrante superior, probeta PAO6C1.
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La longitud de la cuerda corresponde con el dato de distancia horizontal, siendo
en este cuadrante de 2,99mm. Este valor no experimentara diferencias
significativas en los distintos cuadrantes, asi como en las distintas probetas. Se
vera como o bien es de 3mm, o bien es de 2,99mm.

Lo que se ve a continuacion es una vista en tres dimensiones de la zona de
huella de este cuadrante.

pm

7.5

Imagen 136: Vista 3D, zona de huella cuadrante superior probeta PAO6C1.

Se realiza una medida del sector volumen bordeando le huella, tal como se ve
en la siguiente imagen:
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Hueco Pico
Superficie (mm2) 0.454 0.603
Volumen (um?) 288976 434389
Max. profundidad/altura (um) 4.47 4.4
Media profundidad/altura (um) 0.637 0.72

Imagen 137: Medida del sector volumen cuadrante superior, probeta PAO6C1.

Se aprecia en la parte inferior de la imagen, entre otros datos, la medida del
volumen hueco y pico en pm?®, que pasados a mm?®y efectuando la diferencia
entre ellos proporciona el volumen de desgaste en dicho cuadrante de huella.

A continuacion, se muestran tres graficas referentes al perfil de ese cuadrante
de huella. En la primera se observan superpuestos, los perfiles seccion a
seccion de dicho cuadrante. En la segunda, se observa el perfil medio obtenido
para la seccion de la huella de esa probeta. Y en la tercera se delimita
claramente, el area de volumen hueco y el area de volumen pico de esa
seccion mediante los colores rojo y verde respectivamente.
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Perfil #1 /201 Pt=4.15 pm Escala =10 pm
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Imagen 138: Superposicién de perfiles a lo largo del cuadrante superior en huella de probeta PAO6C1.

Longitud =0.752 mm Pt=2.77 ym Escala =5 pym
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Imagen 139: Perfil medio del cuadrante superior en huella de probeta PAO6C1.
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Profundidad maxima : 1.08 pm Area de un agujero : 27.8 ym2
Altura maxima : 1.69 uym Area exterior : 95.5 ym2

Imagen 140: Diferenciacion del area del agujero y de pico en el perfil medio del cuadrante superior de la

huella de probeta PAO6C1.

Para el resto de los cuadrantes del ensayo PAO6C1, al igual que para el resto
de probetas PAOG6C, no se muestran las graficas obtenidas. Como se ha dicho
antes, se ira directamente a los calculos.

En las siguientes tablas se van a indicar los valores de interés en cada imagen
y grafico, para todos los cuadrantes de cada probeta del grupo de ensayos

PAOGC.
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Capitulo 3: Discusién de resultados Carmen Palazon Carridn

Los datos obtenidos en las tablas anteriores son los utilizados posteriormente
en el calculo de la tasa de desgaste segun uno de los dos métodos expuestos
en el capitulo 2.

3.1.4.8. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS PAO6C MEDIANTE EL
METODO DEL AGUJERO-PICO.

En primer lugar se operara tomando los datos anteriores para cada caso y
obteniendo el volumen de desgaste para cada probeta del modo que ya se
explico en el capitulo 2. Realizando la diferencia entre volumenes hueco y pico,
estableciendo medias de todos los cuadrantes, barriendo en toda la huella y
considerando el radio respectivo de la misma de 9mm, se tiene para cada caso:

VOLUMEN DE DESGASTE (mm°)
PAOG6C1 -0,002442619
PAO6C2 0,002720168
PAO6C3 -7,4252-107

Dada la acumulacién de material deformado plasticamente en los bordes de la
huella de desgaste, como puede verse, en las probetas 1 y 3 de los ensayos
PAOG6C, el volumen pico es superior al volumen hueco, y el volumen de
desgaste ha resultado ser negativo, lo que no es un valor que pueda
considerarse en nuestros estudios. Esto demuestra lo extremadamente blando
que es el cobre ofreciendo una huella con muchos picos en su interior, un perfil
lleno de altibajos. Dados estos resultados que impiden calcular una tasa de
desgaste conforme a nuestro método y que sea fiable, se centra la atencién en
el volumen hueco de cada probeta.

Se realiza pues, una ponderacidon del volumen hueco y pico en cada probeta
resultando:

VOLUMEN HUECO (mm®) | VOLUMEN PICO (mm?°)
PAO6C1 0,0059 0,0083
PAO6C2 0,0051 0,0024
PAO6C3 0,0078 0,0079
MEDIA® 0,0063
DESVIACION TIiPICA 0,0013

* S6lo se muestra la media del volumen hueco, debido a que sera objeto de comentarios en lo
que sigue de memoria, haciendo referencia al desgaste.
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3.1.4.9. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS PAO6C MEDIANTE EL
METODO OFRECIDO POR LA NORMA ASTM G-99.

Este método se rige por la ecuacién siguiente:
1
W=2- -n-R-[r?: arcsen(d/z _ r) - (d/4) - (4-1% - d?)?] (Ecuacién 18)
Donde:

‘W’ es el volumen de desgaste en mm?,

‘R’ es el radio de giro del punzén sobre el disco en mm, es decir, los 9mm de
radio de la huella.

‘d’ es la anchura media de la huella de desgaste en mm. Este valor se mostrara
a continuacion y se ha medido a partir de las imagenes tomadas en el
microscopio Leica mostradas en el apartado 3.1.4.4. de esta memoria. Se ha
realizado la toma de medida de ancho de huella para cada cuadrante, siendo la
media el considerado para toda la huella.

‘r' es el radio del punzon esférico elaborado en cada punzon.

A continuacion se muestra el céalculo segun este procedimiento de la tasa de
desgaste, donde se ve que en este caso, rodeado de suposiciones y por tanto
menos minucioso que el método del agujero-pico, si que se obtiene una tasa
de desgaste positiva.

ENSAYOS PAO6C | R(mm) | R(mm) | ANCHO DE HUELLA d (mm)
PAO6C1 9 0,785 0,30775
PAOG6C2 9 0,843 0,20375
PAO6C3 9 0,728 0,2975
MEDIA DE ANCHOS DE HUELLA (mm) 0,2697
DESVIACION TIPICA DE ANCHOS DE HUELLA 0,0573
VOLUMEN DE DESGASTE W (mm°) | TASA DE DESGASTE K (mm°/N-m)
0,177 7,2:10*
0,048 “1,9-10™
0,173 7,0-10*
MEDIA 7,1-10™

Las diferencias en este caso de un método a otro son gigantescas y conduce a
la pregunta de si sucedera igual con la comparacion de ambos métodos en el
caso de los ensayos de probeta PAOGF. Este aspecto, ademas de comprobar

* Dato atipico no considerado en la media.
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si también se obtiene volumen de desgaste negativo en los casos F, se vera a
lo largo de todo este informe.

Todo indica que para este tipo de probeta es mejor utilizar este modo de
obtencion de la tasa de desgaste ya que es coherente al hecho de que si el
volumen hueco, y el ancho de huella, tal como se ha visto antes, son grandes,
la tasa de desgaste también lo sea.

3.1.4.10. RESULTADOS DE MICROPERFILOMETRIA PARA ENSAYOS
PAOGF.

En el barrido realizado a la superficie de las probetas correspondientes a este
grupo de ensayos, se aprecia una mayor uniformidad en la huella, que apunta a
ser cercana a la forma ideal esperada. La huella en estos casos se caracteriza
frente a los otros por presentar muchos menos picos en su interior, ser mas
estrecha y ademas los graficos del perfil muestran que es menos profunda.

A continuacidon se presentan las tablas resumen de los valores que se van a
tener en cuenta para el calculo de la tasa de desgaste segun el método del
agujero-pico. Dichos valores se han obtenido de las imagenes sacadas
mediante el programa TalyMap, a partir del barrido en cada cuadrante que ha
efectuado el microperfilbmetro para cada probeta, tal y como se ha ido
explicando anteriormente.

Esta vez el volumen hueco si es superior al volumen pico, obteniéndose un
volumen de desgaste positivo, siendo este el comportamiento esperado.
Aspecto que no podiamos decir acerca del comportamiento de volumenes pico
superiores a volumenes huecos del caso anterior.
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Capitulo 3: Discusién de resultados Carmen Palazon Carridn

3.1.4.11. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS PAO6F MEDIANTE EL
METODO DEL AGUJERO-PICO.

Operando del modo ya expuesto en el caso de los ensayos PAOGC, los valores
de volumen de desgaste, que esta vez si dan positivos, por ser el volumen
hueco mayor al volumen pico, son:

VOLUMEN DE DESGASTE (mm°)
>PAO6F1 0,0018
PAOGF2 0,0025
PAO6F3 0,0024

La tasa de desgaste, se calcula como,

K= —
C-D

Siendo:
‘K’ la tasa de desgaste,
‘W’ el volumen de desgaste,

‘C’ la carga en Newton en el contacto tras poner una pesa de 100 Kg en el
centro del brazo del tribémetro, que es de 0,49 Newton.

‘D’ la distancia recorrida en el ensayo, que en todos los casos con lubricacion
es de 500 metros.

El resultado de tasa de desgaste media para este grupo de ensayos resulta
ser:

TASA DE DESGASTE MEDIA ENSAYOS PAOGF
1,027:10° (mm°/N-m)

Se exponen ademas los volumenes hueco y pico de estos ensayos F para
contrastarlos con los ensayos C, ya que no se puede comparar la tasa de
desgaste por dificultad de obtenerla mediante este método en los casos C.

VOLUMEN HUECO (mm®) | VOLUMEN PICO (mm°)
PAOGF1 0,00225 0,00045
PAOGF2 0,00353 0,00099
PAOGF3 0,00295 0,00046
MEDIA 0,0029
DESVIACION TIPICA 0,0006

> Este valor no se ha considerado para la media en el calculo de la tasa de desgaste.
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Centrandonos en el volumen hueco, V1, y situando ambos grupos de ensayos,
PAOG6C y PAOGF respectivamente, uno al lado del otro, que es lo que se tiene
en el grafico siguiente, se observa claramente, el mayor orden de magnitud del
volumen hueco de los casos PAOG6C frente a los casos PAOGF. Los valores de
las medias pueden verse igualmente en el cuadro que le sigue.

ENSAYOS PAOG6C FRENTE ENSAYOS PAOGF

0.010

0.008

0,006 ~

0,004 ~

VOLUMEN HUECO (mm’)

0,002 ~

0,000 -

PAOEC PADBF

Grafica 10: Volumenes hueco en ensayos PAO6C Y PAOG6F.

VOLUMEN MEDIO HUECO DEL METODO AGUJERO-PICO

PAO6C 0,0063 mm°
DESVIACION PAO6C 0,0013

PAOGF 0,0029 mm?®
DESVIACION PAO6F 0,0006

Puede verse que el volumen hueco para los ensayos PAOGF es un 54%
aproximadamente menor que para los ensayos PAO6C. De donde se extrae,
que hay un mayor desgaste en la probeta elaborada mediante compactacién en
caliente que en la elaborada en frio, ya que los valores de volumen de
desgaste hueco en el primer caso son del orden del doble de los valores de la
probeta elaborada en frio. Se observa claramente, una mayor erosion en el
caso de las probetas C.
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Las probetas de Cu compactado ensayadas con lubricante PAO6 (PAOG6C),
presentan un desgaste del orden del doble superior al desgaste habido en las
de Cu OFHC, ensayadas en iguales condiciones (PAOGF).

Esta conclusion, no concuerda con el hecho de que en el Cu compactado los
granos sean de menor tamafo, tal y como se ha visto en las micrografias.
Segun se conoce de distintas bibliografias cientificas, la tendencia actual es ir
buscando tamafios de grano cada vez mas pequeios, incluso se habla en
muchos casos de nanogranos, y diferentes técnicas que consigan disminuir el
tamafio de grano en materiales, debido a que normalmente, un tamafo de
grano menor, presenta mejores caracteristicas frente al desgaste del material.
Lo que aqui nos ocurre, resulta contrario a lo que cabria esperar. Mas adelante,
en esta memoria, se volvera sobre este aspecto®.

3.1.4.12. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS PAO6F MEDIANTE EL
METODO OFRECIDO POR LA NORMA ASTM G-99.

Se pretende ahora comparar el método obtenido mediante la norma ASTM G-
99, para la obtencién de la tasa de desgaste, frente al método del agujero-pico,
que como vimos da resultados coherentes para las probetas en frio, no siendo
buenos para las probetas elaboradas mediante compactacion en caliente.

Sera de interés observar si el orden de magnitud de los resultados de este
meétodo son similares o no a los del método anterior.

Procediendo al igual que con las probetas C, se tiene:

ENSAYOS PAOGF | R(mm) | r(mm) | ANCHO DE HUELLA (d) (mm)
PAOG6F1 9 0,836 0,101
PAOG6F2 9 0,881 0,140
PAO6F3 9 0,887 0,130
MEDIA DE ANCHOS DE HUELLA (mm) 0,1239

DESVIACION TiPICA DE ANCHOS DE HUELLA 0,0202

VOLUMEN DE DESGASTE (W) TASA DE DESGASTE

0,006 2,390-107°
0,015 6,037-107
0,012 4,799-107
MEDIA 4,409-10°
DESVIACION TiPICA 1,854-10

® En el apartado 3.1.6. se ha expuesto este aspecto, donde se concluye, que los resultados
estan altamente influenciados por el tipo de resina utilizada en la base de las probetas.
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Si comparamos ambos métodos de obtencion de la tasa de desgaste, para el
caso de los ensayos PAOGF, vemos que pese a que el método seguido en este
apartado es menos minucioso por partir de la suposicién de que la huella es
perfectamente semiesférica, los 6rdenes de magnitud en ambos métodos son
similares, pudiendo parecer un método apto para este tipo de material de
cobre.

Las diferencias en los valores, se deben a las consideraciones de perfil
semiesférico de la huella, no siendo asi en realidad, habiendo picos incluso en
el caso de probetas elaboradas en frio, aunque estos picos sean menores, y en
menos cantidad.

COMPARACION DE TASA DE DESGASTE EN ENSAYOS PAO6F

METODO AGUJERO-PICO (mm°*/N-m) | METODO ECUACION (mm®N-m)

1,027-107 4.409-107°

Puesto que en los ensayos PAOG6C la cantidad de picos era importante, al
tiempo que superaban en altura el valor del volumen hueco, el calculo de la
tasa de desgaste por el segundo método en probetas PAOG6C apuntaba ser el
adecuado, sin embargo, conviene realizar una comparacion entre los
resultados del método de la norma para probetas de este tipo y para probetas
PAOGF. Para ello se expone el siguiente cuadro comparativo:

COMPARACION METODO NORMA ASTM G-99 ENSAYOS PAO6C Y

PAOGF
PAOBC TASA DESGASTE PAOGE TASA DESGASTE
(mm°/N-m) (mm®/N-m)
Media 7,110 Media 4.409-10°

El cuadro comparativo para ambos tipos de probetas muestra, que
efectivamente, mediante el método de la norma, se obtiene una tasa de
desgaste mayor, en un orden de magnitud, para las probetas de Cu
compactado (probetas PAOGC).

Esto es acorde con el hecho de que el volumen hueco en el caso de probetas
PAOGC, era mayor segun los datos medidos por el microperfilbmetro, y donde
se observaba un volumen hueco claramente mayor. Eso si, la diferencia de
volumenes huecos dados por el microperfildbmetro era de un 54%, frente a una
diferencia del 93% que se tiene con el método de la norma ASTM G-99 para lo
que a la tasa de desgaste se refiere. El no poder calcular una tasa de desgaste
para los casos PAOGC, impide realizar mayores comentarios acerca de las
diferencias concretas en los valores para uno u otro método.
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Por el momento, se puede concluir que mediante el método de la Norma ASTM
G-99, la tasa de desgaste para las probetas PAO6C también es superior a la
obtenida para las probetas PAOGF.

Por tanto, dado que este método no origina tasas de desgaste negativas,
podria considerarse adecuado para el material de cobre. Conforme se vea el
comportamiento con el resto de lubricantes a ensayar, podra ir viéendose mejor
este aspecto.

3.1.4.13. ESPECTROSCOPIA DE RAYOS X Y MAPA ELEMENTAL DE
OXiGENO EN HUELLAS DE ENSAYOS PAO6C Y ENSAYOS PAOGF.

En este apartado, se observara al microscopio electronico de barrido (SEM),
una probeta representativa de cada uno de los dos bloques de ensayos
anteriores.

La eleccion de la probeta que representara cada uno de los ensayos PAOGC y
PAOGF se hara atendiendo a aquella cuyo volumen hueco sea mas cercano a
la media correspondiente. De este modo, las probetas elegidas son:

Para ensayos C: La probeta PAO6CA1,
Para ensayos F: La probeta PAOGF3.

Una vez seleccionada la probeta que representa a cada grupo de ensayos, se
procede a su observacién en el microscopio SEM, con objeto de realizar
imagenes topograficas (SE), Espectroscopia de Rayos X (EDX o bien RX), y un
mapa elemental de oxigeno.

Mediante las imagenes SE, se observara la topografia a distintos aumentos de
la huella en cada caso. La calidad en la toma de imagenes es mayor que la
habida en el microscopio Leica usado anteriormente, y de ahi su interés.

Con los RX se pretende obtener la composicion de la muestra. Se prestara
especial atencion a las diferencias dentro y fuera de la huella, a fin de averiguar
si ha habido algun tipo de reacciones en el contacto, o si se ha producido una
oxidacion mas agresiva en dicha zona.

El Mapa Elemental de Oxigeno, permitira ver las zonas mas oxidadas.

En la preparacion de las probetas, antes de ser observadas al SEM hay que
procurar un camino de cierre para los electrones mediante un adhesivo de
papel de carbono que rodeara la poliamida. Es de vital importancia como ya se
comentd anteriormente, que aquello que se introduzca en la cavidad del SEM
para su estudio, esté totalmente seco, libre de sustancias que puedan
evaporarse en el ambiente de vacio al que trabaja el equipo.
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A continuacién se muestran los resultados de la topografia de la huella para el
caso de probeta compactada ensayada con PAOG6. Se denota la presencia de
lineas paralelas a lo largo de toda la huella, que son las causantes del volumen
hueco y pico. Tal y como ya se vio mediante el microscopio Leica. Se observa
una mayor proporcion de lineas paralelas en el caso de la probeta C que en la
probeta F. La mayor anchura de la huella de la probeta C, también destaca
frente a la huella de la probeta F, tal y como se comentd ya en apartados
anteriores de esta memoria.

9

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm SE MAG: 200 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 141: Huella Cu Compactado + PAO Imagen 142: Huella Cu Compactado + PAO

A i

-

é
! i
1
S

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm
Imagen 143: Huella Cu Compactado + PAO Imagen 144: Huella Cu Compactado + PAO, el
punto indica la zona del EDX.

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

En la imagen 144, se visualiza un punto en la zona exterior a la huella. En
dicho punto se ha realizado la EDX que se presenta a continuaciéon y que da a
conocer la composicion de esa zona.
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Imagen 145: EDX exterior de huella probeta Cu compactado + PAO.

Cada pico presente en la espectroscopia esta asociado a un elemento de la

tabla periodica, y de ese modo se conoce la composicién.

Como podemos ver, fuera de la huella, el material es efectivamente Cu, sin que

se aprecien proporciones de 6xidos significativas.

Spectrum:

Element Series unn. © norm. C Atom. © Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Copper E-seriez 105.45 o7 .80 o0.0% 3.4
Carbhon EK-series 1.68 1.56 7.61 0.3
Oxyvgen E-series 0.68 0.63 2.32 0.2

Del mismo modo que se ha procedido con un punto fuera de la huella, ahora se
procede con un punto situado en el interior de la misma, tal como se ve en la

imagen 146.
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SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 146: Selecciéon de un punto interior en
huella de Cu compactado + PAO para EDX.
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Imagen 147: EDX interior a huella Cu compactado + PAO

Spectrum:

Element Series unn. C horim. C Atomwm. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Copper K-series 101.27 S96.03 S5d.34 3.2
Oxygen E-series Z2.32 2.20 T.07 0.4
Carkon EK-series 1.51 1.7& T.99 0.3
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En la espectroscopia del interior de la huella se aprecia un porcentaje mayor de
oxigeno, lo que indica que esa zona es susceptible de ser oxidada, aunque no
obstante el nivel de éxidos no es muy elevado. Todo esto se vera mejor en el
mapa elemental de oxigeno. Puede decirse que el porcentaje de oxigeno en el
interior de la huella sigue siendo despreciable frente al material Cu, de modo
que el lubricante no ha reaccionado con él en este sentido.

En los siguientes mapas (imagenes 148 y 149), podemos ver la concentracion
de Cu, O, y C, en la muestra de probeta PAOGC.

Cu: Color Rojo,
O: Color Verde,
C: Color Azul.

Como se aprecia en las imagenes 148 y 149, el color verde, correspondiente al
oxigeno presente en la huella, brilla mas en su interior, lo que indica un mayor
porcentaje de oxigeno en el interior que en el exterior de la huella. No hay
rastros de suciedad apreciables salvo alguna mota de polvo que aparece
brillando en azul. Puede decirse con estos resultados, que no hay un cambio
apreciable entre el material de la probeta en la zona de huella frente a la zona
exterior a la huella en los casos PAOGC.

En los ensayos PAQOG6, correspondientes al Cu compactado, se observa una
concentracion de oxigeno mayor en el interior de la huella de desgaste.
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Imagen 148: Cantidad de Cu, O, y C, en la muestra de probeta PAO6C.

200 pm

Imagen 149: Cantidad de Cu, O, y C, en la muestra
de probeta PAO6C.

A continuacion se estudia lo ocurrido en los casos PAOGF. Habida cuenta de
que se trata de una microestructura diferente, tal y como se vio en las
imagenes de analisis de microestructura, existe la posibilidad de que el
comportamiento a oxidacion pueda ser distinto.

Se comienza al igual que antes, mostrando la topografia a distintos aumentos
de la huella, posteriormente se realiza un analisis de composicion dentro y
fuera de la huella para establecer diferencias y, finalmente, se examina mas
exhaustivamente el porcentaje de oxigeno en la huella u otros elementos
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posibles como el Carbono, que ademas del material base Cobre, pueden
haber.

e e A AN Sl B e S I N b s

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm SE MAG: 200 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 150: Huella Cu OFHC + PAO Imagen 151: Huella Cu OFHC + PAO

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 156.0 mm

Imagen 152: Huella Cu OFHC + PAO Imagen 153: Huella Cu OFHC + PAO, punto
exterior indicando zona de EDX.

La existencia de lineas paralelas a lo largo de la huella, es indicativo del tipo de
desgaste que ha sufrido el material, que apunta a que se trata de abrasion.
Este aspecto, sera comentado posteriormente cuando se examinen las
particulas de desgaste en ambos tipos de ensayos, sin embargo, ya es posible
esclarecer que ha existido en ambos casos una deformacion plastica del
material.

Para este mayor numero de aumentos, 400x, es facil ver la forma de los bordes
de huella, donde se observa una deposicion de material, por deformacién
plastica (imagen 152).

La imagen 153, presenta un punto exterior de donde se extrae el siguiente
espectro de rayos X:
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Imagen 154: EDX exterior de huella en Cu OFHC + PAOG6.

Spectrum:

Elewment 3eries unn. C horm. C Atom. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Copper EK-zeries 102.09 96.91 g6.51 3.3
Oxygen K-series 1.01 0.96 3.39 0.2
Carbon K-series 2.25 2.14 10.10 0.4

Y en el interior de la huella:

s

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 155: Punto interior de Huella en Cu OFHC +
PAQG, para EDX.
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Imagen 156: EDX punto interior de Huella en Cu OFHC + PAO6

Spectrum:

Element Series unn. © norm. C Atom. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Copper E-series 104.18 O6.74 26.11 3.3
Oxvogen E-series 1.36 1.27 4,48 0.3
Carkbon EKE-=series Z2.15 Z2.00 9.41 0.4

De nuevo es superior, la cantidad de oxigeno en la huella que fuera de la

misma.

Con los siguientes mapas, se apreciaran mejor los contrastes:
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Imagen 157: Cantidad de Cu, O, y C, en la muestra de probeta PAO6F referente al ensayo con Cu OFHC

+ PAOG.

K

Imagen 158: Cantidad de Cu, O, y C, en la muestra
de probeta PAOG6F, referente a Cu OFHC + PAQOG.

Sigue viéndose una mayor cantidad de oxigeno en la huella, esta vez sin
embargo parece menor la cantidad frente a los ensayos C. Aun asi, no es tan
significativa la diferencia entre ambas probetas, como si lo es entre el interior
de la huella y el exterior en ambos casos.
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3.1.4.14. PARTICULAS DE DESGASTE EN ENSAYOS PAO6C Y
ENSAYOS PAOG6F

El estudio de las particulas arrancadas en cada ensayo, cobra especial interés
en la determinacion del tipo de desgaste que ha tenido lugar en estos ensayos
triboldgicos.

La forma de las particulas ayuda a identificar la manera en la que ha tenido
lugar el desprendimiento de ese fragmento de material respecto de la base del
mismo. El tipo de examen al que se someten, es similar al expuesto antes para
la huella de cada tipo de probeta.

Los ensayos habidos en los casos PAO6C Y PAOGF, no han obtenido una
cantidad significativa de particulas, que permita recogerlas y proceder a un
examen de las mismas, por tanto, se han vuelto a preparar dos nuevas
probetas de cada tipo con el objeto de realizar un ensayo en iguales
condiciones que los anteriores, pero de mayor duracién, y poder asi extraer
particulas suficientes que permitan caracterizar con mayor exactitud el tipo de
desgaste.

La longitud recorrida en estos casos de ensayos largos para la extraccion de
particulas de desgaste, ha sido de 1500 metros frente a los 500 metros de
ensayo en los casos anteriores.

Tras la preparacion de particulas, recogiéndolas y limpiandolas tal y como se
explico en el capitulo 2, s6lo se han podido obtener suficientes en el caso de la
probeta de Cu compactado. Al ser menor la cantidad de particulas obtenidas en
el caso de los ensayos con probetas de Cu OFHC, no son suficientes para
poder analizarlas en el SEM.

Esto ultimo concuerda con los resultados obtenidos a lo largo de toda esta
memoria. El desgaste de las probetas PAOG6F (de Cu OFHC) era menor, la
huella mas fina y menos profunda, por lo que la cantidad de particulas
extraidas en este caso es menor, y mas dificil de acumular.

Sin embargo, dado que la forma de huella es similar en el aspecto de tener
lineas paralelas en ambos casos, tal y como se ha visto en los distintos
aumentos del SEM, denotando una deformacion plastica en ambos casos, se
espera que el mecanismo de desgaste sea el mismo en ambos tipos de
probetas. Por lo tanto, aunque se haya producido mayor desgaste en las
probetas de Cu Compactado, el mecanismo de desgaste puede definirse
observando solamente las particulas extraidas del ensayo PAO6C (Cu
compactado).

A continuacion se muestra el analisis de particulas para el ensayo largo de
probeta de Cu compactado, al que se le ha denominado PAOG6CL.
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SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm SE MAG: 250 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm
Imagen 159: Particulas de desgaste en ensayo Imagen 160: Particulas de desgaste en ensayo
PAOG6CL. PAOG6CL.

-

Y

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm
Imagen 161: Particulas de desgaste en ensayo Imagen 162: Situacion de un punto en particula de
PAO6CL. desgaste en el ensayo PAO6CL, para EDX.

Analizando un punto interior a una de las particulas, se obtiene la composicion
de la misma. Este analisis, importante de hacer para corroborar que se trata de
una particula de cobre, es util para saber si ha tenido lugar algun tipo de
reaccion.

Se realiza pues, el espectro de rayos X en la particula, y se obtiene semejante
a los obtenidos en la seccién anterior (imagen 163).
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Imagen 163: EDX de particula del ensayo PAO6CL

Spectruam:
Elewent Series unn. C horim. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Copper EK-=zeries 94.47 92.41 To.vaE 3.0
Carbhon EKE-series B.22 6.09 Z4.66 0.8
Oxygen E-series 1.53 1.50 4.56 0.3
Total: 102.23 100,00 100,00

La imagen 164 se obtuvo a mayor numero de aumentos.

SE MAG: 2000 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm
Imagen 164: Particula de desgaste extraida del ensayo PAO6CL
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Las particulas presentan una geometria plana, propia de una deformacion
plastica. Se deduce asi que soélo existe un mecanismo de desgaste y que es
abrasion con deformacién plastica.

El mecanismo de desgaste producido en el contacto deslizante Cu-Cu
estudiado es abrasion con deformacion plastica.

3.1.4.15. DUREZA EN PUNTOS DE LA HUELLA TRAS REALIZAR LOS
ENSAYOS PAOG6C Y ENSAYOS PAOG6F

Se pretendié en un primer momento efectuar la medida justo en un punto
inferior a la huella, para lo que se seccionaron por la mitad las dos probetas
representativas para cada bloque de ensayos PAOG, sin embargo, la poca
resolucion de la profundidad de la misma en el microscopio, asi como la
dificultad de evitar rebabas en el corte, impidieron tal objetivo.

Por tanto, se efectuaron medidas de dureza unicamente en la plana de ambas
probetas y justo en medio de la huella. Los valores obtenidos en este caso son:

Para la probeta elaborada en caliente, el valor medio de dureza en la huella, es
de 109,4 Vickers.

Para el caso de probeta elaborada en frio, el valor medio de dureza en la
huella, es de 98,54 Vickers.

A diferencia de lo que ocurria antes de realizar el ensayo, la dureza en el caso
del Cu OFHC, ha dado ligeramente inferior al cobre de la probeta elaborada por
compactacion en caliente. Ambos valores no son significativamente diferentes,
y en comparacion con los resultados de durezas obtenidos al comienzo de este
capitulo, para las probetas aun sin ensayar, puede decirse que el ensayo no
altera la dureza del material.

El ensayo no altera la dureza del material, considerandose ésta, en el interior
de la huella practicamente igual, antes y después del ensayo.

3.1.5. ENSAYOS CON LUBRICANTE DAd PARA AMBOS TIPOS DE
PROBETAS

El procedimiento seguido para este tipo de lubricante se asemeja al seguido en
el caso de los ensayos realizados con PAOG6. Dicha metodologia ha sido
explicada en apartados anteriores.

Las condiciones del tribbmetro, y el modo de medicion de la cantidad de
lubricante a depositar en cada probeta para la realizacidén de los ensayos sigue
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la misma metodologia. El volumen de lubricante empleado es el mismo que
para los casos de PAOG.

Se procede a mostrar directamente los resultados para la friccion, tasa de
desgaste y composicion de la huella.

Estos ensayos destacan por la no produccién de huella en las probetas, que de
haberla, es casi imperceptible, esto acarrea la no consideracidn de particulas
extraidas en el desgaste de la probeta.

En lo siguiente se veran las nomenclaturas DAdC y DAdF que aludiran a los
ensayos de probetas compactadas en caliente con lubricante DAd y probeta
elaborada en frio (Cu OFHC) con lubricante DAd respectivamente.

Ensayos DAdC—> Ensayos con probetas de Cu compactado usando lubricante
DAd.

Ensayos DAdF-> Ensayos con probetas de Cu OFHC usando lubricante DAd.

3.1.5.1. COEFICIENTES DE FRICCION EN ENSAYOS DAdC

A continuacion se muestra la media y desviacion tipica de la friccion obtenida a
lo largo de los tres ensayos realizados para probetas de Cu compactado.

Coeficiente de friccion medio (J medio) para DAdC2 0,039
Coeficiente de friccion medio (u medio) para DAdC3 0,043
Coeficiente de friccion medio (U medio) para DAdC4 0,037

La media total y la desviacion tipica correspondientes son:

Coeficiente de friccion medio (u medio) para DAdC 0,040

Desviacion tipica 0,003

El grafico de friccion a lo largo de todo el ensayo, correspondiente a la media
de los tres ensayos es:
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FRICCION FRENTE DISTANCIA
ENSAYOS DADC
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Gréfica 11: Friccién frente distancia en ensayos DAdC.

Cabe realizar la observacion, de la distinta forma de la curva de friccién, para
este lubricante frente a la obtenida ensayando con PAQOG.

A diferencia de lo que ocurria con los ensayos anteriores, relativos a la
utilizacion de lubricante PAOG, estos ensayos con DAd, presentan un valor alto
de friccion al comienzo del ensayo que mas tarde disminuye hasta
estabilizarse.

En los ensayos PAOG por el contrario, se comenzaba con un valor bajo de
friccion hasta llegar a una estabilizacién en un valor mas alto.

3.1.5.2. COEFICIENTES DE FRICCION EN ENSAYOS DAdF

A continuacién se muestra, la media y desviacion tipica de los ensayos DAdF,
asi como la curva de friccion a lo largo de todo el ensayo.

Coeficiente de friccion medio (u medio) para DAdF1 0,056
Coeficiente de friccion medio (u medio) para DAdF3 0,063
Coeficiente de friccion medio (u medio) para DAdF4 0,039

Coeficiente de friccion medio (pn medio) para DAdF 0,053

Desviacion tipica 0,011
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FRICCION FRENTE DISTANCIA DADF
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Gréfica 12: Friccion frente distancia en ensayos DAdF.

Si se comparan estos valores de friccion con los obtenidos con las probetas
DAdC, se ve claramente que pese a ser ligeramente mayores los valores para
DAdF, estos son del mismo orden de magnitud, no habiendo diferencias
significativas.

3.1.5.3. IMAGENES MEDIANTE MICROSCOPIO LEICA ASOCIADAS A
ENSAYOS DAdC

Este lubricante idnico presenta mejor comportamiento que el anterior (PAOG)
no produciendo huella en la probeta.

A continuacion se ven dos imagenes de la misma probeta, donde se aprecia en
una zona (imagen 165) una leve huella en posicién vertical que se distingue por
contraste por las marcas de pulido originales, pero que no aparenta tener
profundidad alguna. En la imagen 166 perteneciente a la misma probeta, no se
observa sin embargo huella alguna.
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Imagen 165: Huella casi imperceptible en la Imagen 166: Inexistencia de huella en otra zona de
probeta ensayo DAdC. la misma probeta DAdC.

e
S =

Las imagenes del punzon antes y después de utilizarlo en dicho ensayo, se
muestran a continuacion. Puede verse que las huellas son mas pequefas que
en los casos de ensayos con PAOG, pero que pese a ser mas pequefa, si se
produce.

En definitiva, puede decirse que la huella en el punzén, pese a producirse
siempre, es menor para el caso del lubricante DAd frente al lubricante PAOG.

Imagen 167: Punta del punzén DAdC antes del Imagen 168: Punta del punzén del ensayo DAdJC
ensayo. después.

400/pm
e

Imagen 1: Perfil del punzén antes del ensayo Imagen 170: Apenas se observa huella en el perfil
DAdC. del punzon tras el ensayo DAdC.
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Area de la huella del punzén DAdC2 | 0,04 mm?

Area de la huella del punzén DAJC3 | 0,04 mm?

Area de la huella del punzén DAdC4 | 0,03 mm?*

Perimetro de la huella del punzén DAdC?2 0,96 mm

Perimetro de la huella del punzén DAdC3 1,19 mm

Perimetro de la huella del punzén DAJC4 0,85 mm

Media del area de la huella del punzén ensayos DAdC 0,037 mm”
Desviacion tipica del area de la huella del punzén DAdC 0,005
Media del perimetro de la huella punzén ensayos DAdC 1 mm
Desviacion tipica del perimetro de la huella del punzén DAdC 0,173
3.1.54. IMAGENES MEDIANTE MICROSCOPIO LEICA ASOCIADAS A

ENSAYOS DAdF

Para los casos de probeta elaborada en frio, Cu OFHC, las imagenes de la
huella en probeta muestran, al igual que con las probetas de Cu compactado,
que la huella es imperceptible’. Puede decirse que DA es un buen lubricante.

A continuacién se muestran un par de imagenes asociadas a zonas de la
probeta tras el ensayo DAdF, donde se aprecia una zona en la que si se ha
captado imagen de huella, pero dicha huella no se mantiene, siendo nula en el
resto de cuadrantes, como puede verse en la imagen de al lado,
correspondiente a la misma probeta, mirando en otro cuadrante.

il ‘[ IS A il A f

| ] | | |
LA

[RREARA0 R D00 M AR 0
Imagen 171: Zona excepcional de huella en la
probeta DAdF. donde no se aprecia huella.

‘1

A continuacion se muestra la huella en el punzén asi como la medida de la
misma para cada caso.

" Dichas imagenes son las realizadas a un ensayo representativo del grupo de ensayos
correspondiente.
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Imagen 173: Punta del punzn antes del ensayo Imagen 174: Huella en punta del punzén debido al
DAdF. ensayo DAdF.

Las imagenes del perfil del punzén antes y después del ensayo no muestran
apenas diferencias dado el pequefio tamafo de la huella. Por ello sdlo resulta
significativo mostrar la imagen en punta del mismo.

Area huella en punzén DadF1 0,05 mm®
Area huella en punzon DadF3 0,04 mm?
Area huella en punzon DadF4 0,04 mm?*

Perimetro de la huella en punzon DadF1 1,1 mm

Perimetro de la huella en punzén DadF3 0,99 mm

Perimetro de la huella en punzén DadF4 0,98 mm

Media del area de la huella del punzén en ensayos DAdF 0,043 mm?
Desviacion tipica del area de la huella punzon DAdF 0,005
Media del perimetro de la huella punzén en ensayos DAdF 1,02 mm
Desviacion tipica del perimetro de la huella punzén DAdF 0,066

No hay diferencias apreciables entre los tamafos de huella del punzén en los
ensayos DAdC y DAdF. Lo mismo puede decirse de la probeta, por lo que
antes de calcular la tasa de desgaste ya se puede ir pensando que el DAd es
buen lubricante e igual de bueno para ambos tipos de microestructuras en
juego.

3.1.5.5. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS DAdC MEDIANTE EL
METODO DEL AGUJERO-PICO

Se recuerda que este método parte de los datos proporcionados por el
microperfilbmetro, tal y como se ha visto en las ocasiones anteriores.
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Los datos proporcionados por la topografia de la probeta en los cuatro
cuadrantes de huella, muestran una ausencia de huella, resultando tanto los
volumenes hueco, como pico, de valor nulo, de esto se extrae que la tasa de
desgaste es, en consecuencia, nula.

3.1.5.6. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS DAdC MEDIANTE EL
METODO DE LA NORMA ASTM G-99

La practicamente inexistencia de huella en la probeta, provoca que soélo en
algun caso excepcional pueda ser medible un ancho de huella en alguna zona
concreta de las probetas. El ancho de huella es tan pequefio, que el volumen
de desgaste calculado también mediante el método de la norma, es
practicamente nulo. Se extrae pues, que la tasa de desgaste en este caso es
igualmente nula.

Los valores de la tasa de desgaste mediante la norma no difieren
significativamente respecto al método del agujero-pico, ya que es nula en
ambos casos.

3.1.5.7. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS DAdF MEDIANTE EL
METODO DEL AGUJERO-PICO

En este caso y mediante este método, el desgaste resulta nulo también. Esto
podia intuirse tras las imagenes mostradas, en las que se ha comentado la
excepcion en la aparicion de una zona de huella que ni siquiera se mantiene en
el recorrido del punzén en una misma probeta.

3.1.5.8. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS DAdF MEDIANTE EL
METODO DE LA NORMA ASTM G-99

Al igual que ocurria con las probetas de los ensayos DAdC, puede decirse que
la tasa de desgaste mediante el método de la norma, es nula, ya que aunque
se perciba en algunos casos cierta huella, ésta no es continua. Se dice pues
que la huella, al igual que en los otros casos, es inapreciable.

Se obtiene pues, una tasa de desgaste nula por los métodos de agujero-pico y
Norma igualmente.
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3.1.5.9. ESPECTROSCOPIA DE RAYOS X Y MAPA ELEMENTAL DE
OXIGENO EN HUELLAS DE ENSAYOS DAdC Y DAdF

Al igual que se hizo en los ensayos PAO, se muestran a continuacion, las
imagenes mediante el microscopio SEM, asi como la composicién de la huella.

Podra verse que no hay apenas diferencias entre las composiciones en un
punto dentro y fuera de la huella, ya que en realidad no hay una verdadera
huella.

La practicamente inexistencia de huella ha hecho dificil la localizaciéon de un
punto para la toma de imagen. En el caso de la probeta elaborada en frio, el
estudio se ha realizado sobre la zona donde la huella se notaba mas.

Para el caso de la probeta elaborada por compactacion en caliente, referente al
Cu compactado, no ha sido posible localizar huella alguna, como ya se
comento en la toma de imagenes mediante Leica.

A continuacion se muestra el estudio para la probeta DAdC.

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 175: SE de huella en Cu compactado + |magen 176: SE de huella en Cu compactado
DAd, aumento 100x. +DAd, aumento 400x.

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 177: Punto situado en el interior de la
huella que es practicamente imperceptible.
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Imagen 178: EDX punto interior a huella en Cu compactado + DAd.

Spectrum:

Element AN Seriez unn. C norm. C Error
[wt.%] [Wwt.%] [%]

Copper 29 E-gerie=s 107.47 S7.17 10.2
Carbon & E-=zeries 1.76 1.58 1.8
Oxygen 8 E-zeries 1.36 1.23 1.6

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm

Imagen 179: Ubicacion del punto exterior a la
huella de Cu compactado + DAd, donde se
aplicara el anélisis de composicion.
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Imagen 180: EDX, fuera de la huella en Cu compactado + DAd.

Spectrum:

Element AN Seriez unn. C norm. C Error
[Wk.%] [Wk.%] [%]

Copper 289 EK-zeriez 83.81 G95.18 7.9

Carbon & K-series 2.27 2.58 2.3

Oxygen 8 E-zeriesz 1.57 2.24 2.1

Total 88.06 100.00

No se aprecian elementos diferentes al Cu en la superficie de la probeta en
contacto con el LI DAd, se entiende pues, que el tiempo de exposicion que ha
de pasar para que se produzca una adsorcion del LI al Cu, ha de ser mayor
que el empleado en los ensayos triboldgicos, que duran apenas una hora y 23
minutos aproximadamente.
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Imagen 181: Mapping de Cu, C v O en probeta de Cu compactado ensavada con DAd.

Imagen 182: Mapping de Cu, C y O en probeta de Cu
compactado ensayada con DAd.

Se repite el mismo proceso de andlisis para el caso de la huella en el ensayo
DAdF, donde pese a que la mayor parte de huella no es apreciable, si que se
ha visto una zona mas marcada, y es la que se muestra a continuacion.
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SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm SE MAG: 200 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 183: Huella Cu OFHC + DAd. Imagen184: Huella Cu OFHC + DAd.

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kv WD: 15.0 mm SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Imagen 185: Huella Cu OFHC + DAd. Imagen 186: Punto interior a huella Cu OFHC +
DAd.
_ZpE/Ev
11—_
1 Cu
14 —_
az —_
as —_
l:l.d—_
22 Cu
o4 .
Imagen 187: EDX dentro de la huella Cu OFHC + DAd.
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Spectram:

Element AN Serie=s urmn. C norm. T Error
[wt.%] [wt.%] [%]

Copper 2% E-=eries 117.31 57.%8 1z.1
Carbon & HE-zeries 1.15 o_.359 1. &
Oxygen & EK-series 1.23 1.03 1.7

Total: 115.73 100.00

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm
Imagen 188: Punto exterior a la huella en Cu
OFHC + DAd.

cpsieV

1.2+ Cu

Imagen 189: EDX fuera de la huella Cu OFHC + DAd.
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Spectrum:

Element AN Series umn. C norm. € Error

[wt.%] [wt.%] [%]
Copper 25 E-series 10423 57.45 11.3
Carbkon € E-zeries 1.33 1.24 1.5
Oxygen & H-series 1.35 1.30 2.0

Total: 10&.3% 100.00

Imagen 190: Mapping en probeta de Cu OFHC ensayada con DAd.

Imagen 191: Mapping en probeta de Cu OFHC
ensayada con DAd.
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Puede verse en todas las imagenes la uniformidad en la cantidad de oxigeno
no habiendo diferencias con respecto al exterior de la huella.

No existe oxidacién en las probetas ensayadas con DAd al ser practicamente
nula la huella producida.

3.1.6. RESINA BASE DE LAS PROBETAS

En este apartado se pretende aclarar que el mejor comportamiento a tribologia
observado en las probetas de Cu OFHC frente a las elaboradas por
compactacion en caliente, se achaca a la respuesta viscoelastica de la resina
base de dicha probeta®, que provoca que la presidén de contacto real en el
ensayo no sea la misma que en el otro caso, resistiendo mejor la probeta
elaborada en frio los 0,49 Newton ejercidos por la punta del punzén. El estudio
de las diferencias de ambas resinas empleadas en la elaboracién de una u otra
probeta, no entra en los objetivos de este proyecto.

3.2. ENSAYOS CON LUBRICANTE LP-106 Y
COMPARATIVA DE ENSAYOS SEGUN
LUBRICANTE

Se expondran a continuacion los resultados de los ensayos tribologicos
utilizando el Liquido lénico LP-106, a la vez que se establecera una
comparacién entre este lubricante y los dos utilizados anteriormente (DAd y
PAOG).

3.2.1. ENSAYOS CON LUBRICANTE LP-106
Estos ensayos sélo se realizaran con Cu compactado.

Dichos ensayos han sido denominados P1C, P2C, P3C, etc. segun si se trata
del primer, segundo o tercer ensayos. La ‘P’ indica que el LI utilizado es prético,
y la ‘C’ indica que se trata de la probeta elaborada por compactacion en
caliente.

Las caracteristicas de cada ensayo son idénticas a los casos anteriores,
modificandose el tipo de lubricante.

® Se ha de recordar que cada tipo de probeta poseia una base de poliamida diferente.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 177



%
Proyecto Fin de Carrera Carmen Palazon Carridn QE}

3.2141. COEFICIENTES DE FRICCION EN ENSAYOS CON LP-106

A continuacion se muestra la curva media de friccién del grupo de ensayos con
LP-106. Previamente se exponen ademas, los valores medios de cada ensayo
individual con su media y desviacion tipica.

Coeficiente de friccion media (u medio) para P2C 0,040
Coeficiente de friccion media (u medio) para P3C 0,042
Coeficiente de friccion media (4 medio) para P5C 0,043

Coeficiente de friccion media (4 medio) para PC | 0,042

Desviacion tipica 0,002
ENSAYOS CON LP-106: FRICCION FRENTE

DISTANCIA
0,070
0,060
8 0,050

g o w
0,030
0,020
0 100 200 300 400 500
D {m)

Gréfica 13: Friccion media frente distancia en ensayos con LP-106.

Como se observa, los coeficientes de friccidon obtenidos son, al igual que
ocurria con el lubricante DAd, inferiores a los producidos en el contacto cuando
se ensayaba utilizando como lubricante PAOG.

Si se comparara con el lubricante DAd, la media no es significativamente
diferente en un caso u otro, aunque tiende a ser ligeramente mayor con LP-
106.

La siguiente grafica muestra las tres curvas de friccion para los tres tipos de
lubricantes, en el caso de Cu compactado.
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FRICCIONES SEGUN EL LUBRICANTE
UTILIZADO

0,16
0,14
0,12

0,1
= 0,08 ——PAO6
0,06 ——DAd

0,04 |mkmint S —
0,02

LP-106

0 100 200 300 400 500 600
D{m)

Gréfica 14: Comparacion de la fricciobn media en cada ensayo con lubricante.

Una vez mas se corrobora la buena cualidad de los LIs como lubricantes,
frente a un aceite comercial.

Comparacion coeficiente de friccion segun el
lubricante utilizado®

PAO6 DAd LP-106
Coeficiente de friccion (p) 0,114 0,040 0,042
Desviacion 0,035 0,003 0,002

3.21.2. IMAGENES MEDIANTE MICROSCOPIO LEICA ASOCIADAS A

ENSAYOS CON LP-106

Como se ha realizado en apartados anteriores, podran verse a continuacioén,
imagenes asociadas a la huella en la probeta de ensayos con LP-106, asi
como asociadas al punzon. La huella en el punzén, es tan pequefa que no se
aprecia en las imagenes tomadas del perfil, de ahi que carezca de interés
mostrarla.

° Esta comparacion contempla Gnicamente los resultados obtenidos para ensayos con probetas
elaboradas por compactacion en caliente (Cu compactado).
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Imagen 192: Huella en ensayo con LP-106
cuadrante inferior.
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Imagen 194: Imagen de huella en una zona
cercana al cuadrante derecho. Ensayos con LP-
106. Observacion de que justo en el cuadrante

derecho la huella no se percibe.

Imagen 195: Cuadrante izquierdo de huella en
probeta en ensayo con LP-106.

Se realiza la observacién siguiente respecto de las huella en las probetas, y es
que en aquellos cuadrantes donde se percibe que haya huella, hay constancia
de su inapreciable profundidad.

Esa poca profundidad de la huella en la probeta viene corroborada por las
medidas del microperfilometro, que proporcionan una tasa de desgaste nula,
como podra verse en el apartado posterior a tal fin.

Del mismo modo, esa casi inexistencia de huella pero que se percibe en
anchos pequefios, pero medibles, permite un calculo de la tasa de desgaste
mediante el método dado por la norma ASTM-G99. Dicho aspecto se discutira
en el apartado de calculo de la tasa de desgaste mediante ese método.

. N <
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Imagen 196: Punzén ensayos con LP-106, vista en  Imagen 197: Imagen de la huella en la punta del

punta antes del ensayo. punzon tras el ensayo usando como lubricante LP-
106.

Area huella en punzén P2C 0,05 mm?

Area huella en punzén P3C 0,04 mm?

Area huella en punzén P5C 0,09 mm?

Perimetro de la huella en punzén P2C 0,96 mm

Perimetro de la huella en punzén P3C 1,02 mm

Perimetro de la huella en punzén P5C 1,34 mm

Media del area de la huella del punzén ensayos con LP-106 0,06mm°

Desviacion tipica del area de huella punzén ensayos de LP-106 0,026

Media del perimetro de huella punzén ensayos con LP-106 1,10mm

Desviacion tipica perimetro de huella punzén ensayos de LP-106 | 0,204

Si se comparan las huellas en el punzon, podria decirse que hay un mayor
desgaste del mismo en el caso del uso del lubricante LP-106 frente al
lubricante DAd, no obstante, la diferencia no es significativa. El perimetro es
casi el mismo en ambos tipos de Lls utilizados. Todo esto puede verse mejor
en el siguiente cuadro comparativo, donde ademas, para los casos donde se
ha empleado PAO6 como lubricante, el orden de magnitud tanto del area como
del perimetro de la huella supera a los casos de utilizacion de LIs en una
unidad.

Comparacion del desgaste del punzén segun el uso
del lubricante
PAOG6 DAd LP-106
Area (mm?) 0,156 0,037 0,06
Desviacién 0,049 0,005 0,026
Perimetro (mm) 1,77 1,00 1,10
Desviacion 0,109 0,173 0,204

% Esta comparacion contempla solamente las probetas elaboradas mediante compactacion en
caliente (Cu compactado).
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Comparando el area de desgaste del punzén en los ensayos con DAd y con
LP-106 respecto del uso de PAOB, se tiene que cuando se usa DAd es un 76%
menor y cuando se usa LP-106 es un 61,5% menor.

Realizando la misma comparacién para el perimetro de la huella de desgaste
del punzén. Cuando se utiliza como lubricante el LI DAd, el perimetro de huella
es menor en un 43,5% respecto a la huella producida cuando se ensaya con
PAOG, siendo un 38% mas pequeno respecto PAOG6 si lo que se usa es LP-
106.

Ordenando de menor a mayor se tiene la siguiente secuencia:

Huella punzén Huella punzén Huella punzon
usando DAd < usando LP-106 < usando PAO6

3.2.1.3. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS CON LP-106
MEDIANTE EL METODO DEL AGUJERO-PICO.

El valor de tasa de desgaste en probetas para los ensayos utilizando LP-106 es
similar al de los casos donde se utilizé DAd, siendo practicamente nulo el valor
obtenido mediante el método del agujero-pico.

Realizando una comparacién entre cada lubricante utilizado, y ordenando de
menor a mayor desgaste, se tiene la siguiente secuencia, que muestra al
lubricante DAd como el mejor entre todos los ensayados, siendo el lubricante
LP-106 muy bueno y con un comportamiento similar al DAd, tanto en lo que a
desgaste se refiere como en friccion.

DAd = LP-106 < PAOG

Practicamente no hay desgaste alguno con ninguno de los LI. Esta conducta
era algo previsible dado que se escogieron entre un grupo de lubricantes, como
se ha expuesto en el capitulo 2, y se partia de la base de que serian buenos.

Puede decirse, que incluso con alta rugosidad, dichos liquidos lénicos, uno de
caracter protico (LP-106) y otro de caracter aproético (DAd) son igualmente
buenos ya sea baja o alta la rugosidad que tenga la superficie de la probeta.

En lo que respecta a la friccién, se aprecian valores mayores de la misma
cuando se trata de alta rugosidad, nuestro caso, respecto de baja rugosidad en
la superficie de la probeta (17).
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3.2.1.4. DESGASTE PRODUCIDO EN ENSAYOS CON LP-106
MEDIANTE EL METODO OFRECIDO POR LA NORMA ASTM G-99

ENSAYOS CON LP-106 | R (mm) [ r (mm) [ ANCHO DE HUELLA d (mm)
P2C 9 0,808 0,051
P3C 9 0,824 0,034
P5C 9 0,878 0,028
MEDIA DE ANCHOS DE HUELLA (mm) 0,038
DESVIACION TiPICA DE ANCHOS DE HUELLA 0,012
VOLUMEN DE DESGASTE, W (mm®) | TASA DE DESGASTE (mm°/N-m)
0,000785799 3,20734-10°
0,000220016 8,98023-10”
0,000111693 4,55888-107
MEDIA 1,52042:10°
DESVIACION TIPICA 1,47755-10°

Si se comparan los resultados de tasa de desgaste para estos ensayos
mediante ambos métodos, Agujero-pico y Norma, respectivamente, puede
verse que aunque se registren datos mediante la norma donde el
microperfilbmetro no encuentra, si que es verdad que lo valores son pequenos,
pudiendo considerarse casi nulos, al menos frente a los obtenidos con el
lubricante PAO6. Se recuerda que estos datos son el resultado de una
pequeia apreciacion de huella, pero nada profunda.

Si se compara sin embargo este mismo método de la norma para los tres
lubricantes utilizados, tenemos el siguiente cuadro comparativo de sus tasas de
desgaste":

COMPARACION DESGASTE SEGUN NORMA ASTM G-99 PARA LOS
TRES LUBRICANTES EMPLEADOS

LUBRICANTE TASA DE DESGASTE (mm®/N-m)
PAO6 7,1-10*
DAd 0
LP-106 1,520-10°

Segun el método ofrecido por la Norma ASTM G-99, el desgaste producido por
cada lubricante es de menor a mayor segun la siguiente secuencia:

DAd < LP-106 < PAOG6

" Se consideran tnicamente los casos de Cu compactado.
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Esta secuencia coincide con la que se obtuvo con el volumen hueco medido
con el microperfildbmetro, por tanto, a efectos comparativos entre distintos
lubricantes, son igualmente validos ambos métodos de calculo de la tasa de
desgaste. Cabe realizar la observacién, no obstante, de que el ancho de huella
poco profunda ha dado un valor mas elevado de lo esperado para LP-106 si se
compara con el valor obtenido del analisis con el microperfildmetro.

3.2.1.5. ESPECTROSCOPIA DE RAYOS X Y MAPA ELEMENTAL DE
OXiGENO EN LA HUELLA DE ENSAYOS CON LP-106

Como en casos anteriores, se muestra aqui de nuevo la topografia de la huella,
medida con el SEM, al tiempo que se observan los EDX y el mapa elemental
de oxigeno, tanto de un punto interior como exterior de la huella.

SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

Imagen 198: Topografia de la huella presente en
una probeta tras ensayar tribolégicamente usando
LP-106 como lubricante. Equipo utilizado SEM.

La imagen 198 presenta un punto amarillo en el interior de la huella. Ese punto
indica, como en apartados anteriores, la zona interior de la huella donde se han
realizado los analisis EDX y mapa elemental de oxigeno que se muestran a
continuacion.

El EDX realizado en el interior de la huella, muestra la presenciade P y F.
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Imagen 199: EDX de punto interior a la huella en ensayo tribolégico Cu-Cu usando LP-106 como
lubricante.

El analisis del espectro muestra los porcentajes de la composicion, que se
podran comparar, al igual que se ha ido haciendo hasta ahora, con el mismo
analisis pero en el exterior de la huella.

Spectrum:
Element Seriez unn. C norm. C Atom. C Error
[wit.%] [Wwi.%] lat.%] (%]
Copper K—=zeries 103.38 897.682 50.55 3.3
Carbon KE-series 1.07 1.01 4.54 0.2
O=xvgen KE-zseries 0.73 0.e9 2.54 0.2
Fluorine KE-series 0.59 0.55 1.72 0.1
Phosphorus E-series 0.14 0.13 0.25 0.0
Total: 105.81 100.00 100.00

Seleccionando ahora un punto fuera de la huella, tal y como se ve a
continuacion (imagen 200), puede verse un espectro poco variable al anterior.
Se tiene igualmente P y F, presentes en el lubricante LP-106.
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SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

Imagen 200: Punto exterior a huella, ensayo con
LP-106.
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Imagen 201: EDX del exterior de la huella de probeta ensayada tribolégicamente con lubricante LP-106.

Spectrum:

Element

Copper
Carbon
Oxygen
Fluorine
Phosphorus

Series

E—-zeries
E—-zeries
K-series
K-series
KE-zeries

unn. C norm.
[wt.

%]

[wt.

C Atom.
£ [at.
75 ap.
oo 5.
52 1.
LG 1.
oo 0.
o0 100

C Error
%] [%]
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Por ultimo, se muestran los mapas de cada elemento arriba expuesto en la
superficie de la probeta, para apreciar diferencias entre el interior de la huella o
fuera de la misma, cierto es, que dado el espectro del EDX, no se esperan
diferencias, veamos si es asi realmente (imagenes 202 y 203). En este caso,
los colores purpura y azul claro pertenecen al fosforo y fluor respectivamente.

Efectivamente, apoyandonos en las imagenes siguientes (imagenes 202, 203 y
204), podemos decir que la composicidon de la superficie de la huella es
uniforme, no habiendo diferencia entre la zona de la huella, la cual no es muy
agresiva, y es casi inapreciable, y la zona exterior a la misma.

Imagen 202: Mapas elementales de Cu, C y O en la probeta ensayada con LP-106

Imagen 203: Mapas elementales de Fltor y Fésforo en la probeta ensayada con LP-106.

Dpto. de Ing. de Materiales y Fabricacién 187



Proyecto Fin de Carrera Carmen Palazén Carrién

Imagen 204: Mapa de elementos en la superficie de la probeta
ensayada con LP-106.

No existe oxidacion en las probetas ensayadas con LP-106 al ser
practicamente nula la huella producida.
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4. CONCLUSIONES

1. Efecto del procedimiento de preparaciéon de probetas de ensayo sobre la
microestructura y propiedades de cobre libre de oxigeno de alta pureza
(OFHC):

1.1. Las probetas empastilladas mediante compactacion en caliente
presentan menor tamano de grano que las empastilladas en frio. Sin
embargo, este cambio microestructural practicamente no modifica la
dureza del material.

2. Cuando se utiliza el lubricante sintético polialfaolefina 6 en el contacto
cobre-cobre, se obtiene un coeficiente de friccion de 0,11 para el material
compactado en caliente y de 0,06 para el material de partida empastillado
en frio.

3. El desgaste de los punzones de cobre contra el disco de cobre compactado
en caliente es de 0,16mm?, mientras que frente al cobre empastillado en frio
es de solo 0,067mm?.

4. La tasa de desgaste del material compactado en caliente obtenida mediante
la Norma ASTM G-99 es de 7,1-10* (mm®/N-m), mientras que para el cobre
empastillado en frio es de 4,4-10° (mm3/N-m), es decir, un orden de
magnitud inferior.

Mediante el método del agujero-pico, la comparacion de desgastes se
establece mediante volumenes hueco resultantes en la huella, siendo para
el material empastillado en caliente de 0,006mm?® y para el empastillado en
frio de 0,003 mm?®, es decir una diferencia de la mitad.

- Por tanto, cuando se utiliza PAOG6, el comportamiento tribologico es
siempre mejor para el material original empastillado en frio.

- El mecanismo de desgaste es mixto: adhesién con deformacién
plastica y abrasion.

5. Lubricantes liquidos ionicos:

- Se han ensayado dos tipos de lubricantes ionicos, el préotico adipato
amonico (DAd) y el aprético de imidazolio LP106.
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- Los liquidos idnicos reducen el coeficiente de friccidon del cobre
compactado en caliente hasta valores de 0,04-0,05, lo que supone un
63,64% de reduccion respecto a PAOG.

- Las tasas de desgaste del cobre en presencia de los nuevos
lubricantes i6nicos son practicamente despreciables.
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