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RESUMEN

El presente estudio se enfoca en la determinacién de propiedades mecénicas de un recubrimiento
de Al,O3 — TiO, elaborado mediante proyeccion térmica por plasma. Se emplearon los métodos
de la huella residual [1], de Oliver — Pharr [2-4] y de indentacion con taladro de banco
instrumentado para correlacionar la carga aplicada con la respuesta del recubrimiento a fin de
establecer algunas de sus propiedades mecanicas tales como la dureza, el modulo de Young y la
tenacidad a la fractura sobre la superficie del recubrimiento. Los resultados obtenidos indican que
el método de indentacion con taladro de banco instrumentado es promisorio para la
determinacion de las propiedades mecénicas de recubrimientos cerdmicos elaborados por
proyeccion térmica.

Palabras clave: Recubrimientos ceramicos, propiedades mecanicas, Dureza, modulo de Young,
Tenacidad a la fractura, Indentacion, Proyeccion térmica

ABSTRACT

This research is focused on the determination of mechanical properties of an Al,O3 — TiO,
thermal sprayed coating. For this purpose, it was carried out tests by methods like residual
indentations [1], Oliver — Pharr [2-4] and indentations by a drill equipped with load and
displacement sensors. It allowed determining ratios between applied load on the coating and its
mechanical properties as hardness, Young’s modulus and toughness. Results exhibited that the
method implemented by the drill equipment is promising to know mechanical properties of
thermal spray ceramic coatings.

Keywords: Ceramic coatings, Mechanical properties, Hardness, Young’s modulus, Toughness,
Indentation, Thermal spray
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1 INTRODUCCION

Las propiedades mecénicas de los recubrimientos cerdmicos elaborados por proyeccion térmica
se determinan por medio de pruebas de indentacion, ya sea a través de la medicion de la huella
residual que deja el indentador al penetrar al material con una carga dada [1] o mediante la
construccion de curvas de histéresis de carga — descarga en funcion de la profundidad de
penetracion, lo que es conocido como el método de Oliver -Pharr [2-4]. La utilizacion de estos
métodos implica que la muestra sea cuidadosamente preparada y de rutinas de ensayo que con
frecuencia resultan poco précticas para la industria y que terminan siendo ensayos destructivos.
Por lo anterior, resulta interesante conducir investigaciones tendientes a desarrollar nuevos
métodos de medida méas simples que ayuden a obtener resultados reproducibles y que sean Utiles
ya sea en operaciones de control de calidad de recubrimientos ceramicos o para comparacion de
la rigidez y propiedades mecéanicas de los materiales [5-8]. En este trabajo se presentan los
primeros resultados obtenidos en la busqueda de un método de medida de las propiedades
mecanicas de recubrimientos ceramicos depositados mediante proyeccion térmica y se espera que
dichos resultados sirvan de base para el desarrollo de una metodologia que permita determinar las
propiedades de forma no destructiva o semi-destructiva.

2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Este estudio se realizé sobre recubrimientos de Al,O3 — TiO, elaborados por proyeccion térmica
por plasma, a partir del polvo de la marca comercial Saint Gobain referencia 107, el cual esta
constituido por alimina con 13% en peso de titania y con una distribucion de tamafio de particula
(d10- dgo) entre 5y 30 um. Previo a la elaboracion de los recubrimientos, los sustratos de acero al
carbono AISI 1040 fueron preparados superficialmente mediante chorro abrasivo con particulas
de corind6n hasta lograr rugosidades promedio (Ra) superiores a 5 um buscando mejorar el
anclaje de las particulas proyectadas al sustrato; posteriormente, se sometieron a un bafio de
ultrasonido con acetona a fin de eliminar residuos de la preparacion superficial y contaminantes
organicos. El recubrimiento de Al,O; — TiO, se elabor6 utilizando una antorcha de plasma
Sulzer-Metco F4, en la que se empled una mezcla de 45 I/min de Argon y 15 I/min de hidrégeno
para formar el plasma, el cual fue utilizado para precalentar el sustrato hasta una temperatura de
300°C y para posteriormente calentar y proyectar las particulas hacia el sustrato a razén de 30
g/min desde una distancia de 10 cm, obteniendo un espesor de recubrimiento de 1056 + 13 um.
La superficie del recubrimiento elaborado fue desbastada y pulida hasta obtener rugosidades (Ra)
inferiores a 0.1 um, para posteriormente determinar sus propiedades mecanicas mediante
indentacion por tres métodos de medida: i) huella residual; ii) curva caracteristica por el método
de Oliver — Pharr; y iii) indentacion con un taladro de banco instrumentado.

Las indentaciones llevadas a cabo para calcular las propiedades mecanicas del recubrimiento a
partir de la huella residual fueron realizadas utilizando un micro-durometro marca Wilson
Instruments modelo 401MVD, con indentadores Vickers y Knoop. La dureza Vickers fue
realizada aplicando una fuerza de 5N durante 15s siguiendo el procedimiento sefialado en la
norma ASTM C1327-08 [1] y sus valores fueron atiles también en la determinacion de la
tenacidad a la fractura, mientras que las indentaciones Knoop permitieron calcular el modulo de
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Young, para lo cual también se aplicd una fuerza de 5 N durante 15s [6]. Por su parte el método
de Oliver-Pharr fue aplicado utilizando un micro-durémetro marca Micro-Hardness Tester
(MHT) 2-107 de CSM Instruments; con fuerza méxima de 0.1N a 10N aplicadas a una velocidad
de carga y descarga del doble del pico de carga por min (N/min) sosteniendo dichas cargas
durante 15s. Por su parte, el método de la perforacion mecénica se realizé utilizando un taladro
instrumentado para indentar la superficie de las muestras con brocas de acero HSS de 21/64” de
didmetro (codificada como B.HSS.), asi como dos brocas de diferente geometria con punta de
carburo de tungsteno de diametro 20/64” que son comerciales y normalmente se utilizan en
aplicaciones de mamposteria (la codificada como B.M.) y para perforar vidrio y cerdmica (la
codificada como B.V.). El ensayo se realiz6 de manera similar al método de Oliver — Pharr
aplicando una carga ascendente sobre las brocas hasta un valor médximo de 140 N y 270 N
midiendo la profundidad de penetracion de la broca correspondiente a cada carga, para luego
descargar de manera progresiva hasta obtener una curva de histéresis. Los ensayos cuya carga
méaxima fue de 140 N se realizaron con el fin de evaluar los pardmetros relacionados con la
dureza del recubrimiento mientras que los llevados a cabo a 270 N se hicieron para evaluar
aquellos relacionados con la tenacidad a la fractura, aprovechando que a dicha carga se
produjeron grietas en el recubrimiento.

La huella residual producida a partir de micro-indentacion Vickers sobre las muestras de
recubrimiento, fue utilizada para calcular la dureza a partir de la ecuacion (1) y la tenacidad a la
fractura a partir de la ecuacion (2). El célculo de la tenacidad a la fractura requiere de la
determinacion del médulo de Young (E), el cual se puede calcular mediante la ecuacién (3), pero
éste a su vez requiere conocer la dureza Knoop del material, para lo cual se realiza el ensayo de

dureza Knoop y se calcula mediante la ecuacion (4).
1854.4*p
e @
Donde P es la carga dada en gf y d es la diagonal de la huella producida por la identacion en um
para obtener valores de Hv en GPa.

EN( P
Kczo.oom(ij (ij @)

Siendo E el moédulo de Young en GPa, Hv la dureza Vickers dada en GPa, P la carga aplicada en
N, ces la longitud de la fisura radial producida por indentacién Vickers y medlda desde el centro
de la huella en mm y Kc corresponde a la tenacidad a la fractura dada en MPa.m*

_-a*Hk

@ pod
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ea ag
Donde « es una constante (0.45), H es la dureza Knoop dada en Pa, @’y b’ son las longitudes de
la diagonal mayor y menor de la huella producida por la identacion y a/b = 7.11.
La dureza Knoop se determina mediante la siguiente ecuacion:
_ (1x10%p)?
0.07028a' b’
Donde P estd dada en kg, a’ y b’ en um y Hk en Pa.

(3)

(4)
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Asimismo, el método Oliver — Pharr (curva de histéresis caracteristica) [2] también permitid
determinar la dureza y el mddulo de Young de las muestras.

Por su parte, el método de perforacion mecanica se empled para establecer relaciones entre la
respuesta del material frente a la indentacion producida por la broca y el conjunto de propiedades
mecanicas superficiales del recubrimiento como dureza y modulo de Young dentro de un mismo
ensayo.

3 RESULTADOS Y DISCUSION
Las propiedades mecéanicas del recubrimiento calculadas a partir del promedio de 20
indentaciones Vickers y Knoop (para el método de la huella residual) y a partir del promedio de 5

indentaciones realizadas con el método de Oliver y Pharr son mostradas en la siguiente tabla:

Tabla 1. Propiedades mecéanicas de los recubrimientos de Al,O3-TiO; obtenidas a partir de los
métodos de la huella residual [1] y Oliver — Pharr [2].

. Hv E Kc
METODO [GPa] [GPa] [MPa.m"?]

Huella residual a 5N 13.45 + 0.105 120 + 46 1.81 +0.47*
Oliver — Pharr a 5N 13.46 +0.582 | 62.63 + 10.54 No aplica

1 Valor medido a 3N.

Por su parte, los promedios de tres indentaciones realizadas en la superficie del recubrimiento con
tres brocas diferentes, utilizando el taladro de banco instrumentado, son mostrados en la siguiente
figura, en la que se relaciona la fuerza aplicada a la broca con el desplazamiento de la punta de la

broca en el interior del recubrimiento.
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Figura 1. Relacion entre la profundidad de indentacion (desplazamiento) en funcion de la carga
aplicada de aproximadamente 140 N.

Dado que la indentacion realizada utilizando el taladro de banco instrumentado aun no posee un
modelo matematico que permita correlacionar las propiedades mecanicas del recubrimiento con
los factores asociados a la mecanica del contacto entre la broca y la superficie del recubrimiento
ceramico, ni los asociados a la geometria del indentador (que en este caso corresponde a la
geometria de la punta de cada una de las brocas empleadas en los ensayos), se tomd como
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parametro de medida la relacién P/h?, que representa el esfuerzo que experimenta la zona del
contacto entre la punta de la broca y la superficie del recubrimiento. En dicha relacion P
corresponde a la fuerza maxima aplicada y h representa la profundidad maxima de penetracion.
Los valores de P/h? medidos a partir del ensayo de indentacion en el taladro de banco y los
calculados empleando el método de Oliver — Pharr [2] son mostrados en la Tabla 2. Asimismo, en
la Tabla 2 se presenta el porcentaje de recuperacion elastica aparente (REA) para las
indentaciones realizadas con el taladro de banco instrumentado, el cual fue calculado a partir de
la ecuacion (5):
A -
REA=—"_""100 (5)
A
mp
Amp corresponde al area maxima proyectada medida sobre la seccion transversal del modelo
geométrico de la broca a la profundidad méxima medida, por lo que se asume que no existid
deformacion elastica de los materiales en contacto y A, corresponde al area de la huella residual
después de la indentacion, el cual fue medido mediante analisis digital de imagenes tomadas en
un microscopio optico.

Con el fin de determinar el comportamiento frente a la propagacion de grietas, se establecié una
relacion P/c, siendo P la maxima carga aplicada (aproximadamente 270 N para el ensayo en el
taladro de banco instrumentado y 3 N para el realizado por microindentacion Vickers) y ¢ la
longitud de la grieta medida desde el centro de la huella residual producida. Los resultados
obtenidos son mostrados en la Tabla 2.

Tabla 2. Comparacion de los resultados de los ensayos de indentacién en taladro de banco
instrumentado con los obtenidos a partir de la huella residual [1] y el método de Oliver-Pharr [2].

Meétodo de Indentacion | P/h?[N/jum®] | REA [%)] P/c [N/jum] 3
Taladro de B.V. 0.16 +£0.01 84+2 0.61+0.03
Banco B.M. 0.16 +0.01 92+5 --
Instrumentado® [ B.HSS. | 0.12+0.01 | No medible -
Huella Residual -- -- 0.16+0.03
Oliver — Pharr 0.17 £ 0.005 -- ="

% Valores promedio determinados a partir de 3 indentaciones para cada broca.
% Calculadaa partir de 6 indentaciones obtenidas con una carga de aproximadamente 270 N.

De los resultados mostrados en la tabla anterior se pudo establecer que las relaciones P/h?
calculadas para las indentaciones realizadas en el taladro de banco instrumentado utilizando las
brocas B.V. y B.M. son similares a la calculada a partir de las indentaciones llevadas a cabo por
el método de Oliver — Pharr, lo cual indica que el método de indentacion con taladro de banco
instrumentado puede ser Util en la determinacion de la dureza de los recubrimientos. En el caso
de la broca HSS la relacién P/h? fue menor debido a que el valor de h fue superior al esperado,
dado que ademaés de penetrar en el recubrimiento la broca se deforma elasticamente a causa de
que su dureza es menor que la de éste.

El porcentaje de recuperacion elastica aparente del recubrimiento (REA), medido a partir de la
diferencia entre el area de la huella residual y la calculada a partir del modelo geométrico de la
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broca para la profundidad maxima aparente obtenida en las pruebas llevadas a cabo con el taladro
de banco instrumentado, puede ser usado como un parametro conducente a determinar el modulo
de Young del recubrimiento.

El menor porcentaje de recuperacion elastica aparente obtenido para las indentaciones realizadas
con la broca para vidrio y cerdmica (B.V.) permite establecer que de los tres tipos de broca
evaluados, este es el mas adecuado para determinar la elasticidad del recubrimiento, por cuanto la
huella residual que se produce en él, es mas fécil de medir mediante microscopia éptica. Por su
parte, no fue posible medir el area de la huella residual obtenida para el ensayo realizado con la
broca HSS, ya que a la carga maxima aplicada (aproximadamente 140 N) la broca no logra
penetrar lo suficiente al recubrimiento, a pesar del alto valor de desplazamiento medido
(aproximadamente 35 um, ver Figura 1). Lo anterior indica que buena parte del desplazamiento
medido corresponde a deformacién eléstica de la broca y que su penetracion en el recubrimiento
es minima debido a la menor dureza del acero HSS respecto a la del recubrimiento de Al,O3-
TiO,.

La relacion P/c obtenida a partir de las indentaciones realizadas con el taladro de banco
instrumentado es mayor que la obtenida mediante microindentacion Vickers, lo cual es producto
de las diferencias geométricas entre el indentador Vickers y la punta de la broca para vidrio
usada, lo que le confiere valores de energia diferentes al recubrimiento y por lo tanto, la longitud
de la grieta propagada es diferente. No obstante, los resultados obtenidos entre las medidas
realizadas en el taladro son bastante reproducibles como lo refleja la baja desviacion estandar.

4 CONCLUSIONES

El ensayo de indentacion en el taladro de banco instrumentado permite establecer relaciones entre
la carga aplicada y algunas caracteristicas propias de la respuesta mecanica del recubrimiento
evaluado, tales como el desplazamiento de la punta de la broca y la longitud méaxima de las
grietas producidas, las cuales son acordes con las mismas relaciones establecidas para las
indentaciones realizadas por el método de Oliver-Pharr y para el de la huella residual, por lo que
el método de indentacion en el taladro de banco instrumentado es promisorio para la medida
confiable, facil y rapida de propiedades mecanicas tales como la dureza, la respuesta elastica y la
tenacidad a la fractura de recubrimientos cerdmicos elaborados mediante proyeccion térmica.

Entre los tres tipos de broca estudiadas, la utilizada para vidrio y ceramica (B.V.) es la méas
adecuada para realizar las indentaciones en el taladro de banco instrumentado, ya que gracias a su
geometria y dureza, la penetracion del recubrimiento se lleva a cabo con menor deformacion
elastica en €l o en la broca misma.
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