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ESTUDIO DEL COMPORTAMIENTO A LA FATIGA AL AIRE Y FATIGA
CORROSION DE UN ACERO AISI 1020 CON RECUBRIMIENTO
AUTOCATALITICO DE Ni-P

Estudiantes: Brs. Luis Fernando Alberto Parada, Carlos Roberto Gavarrete &
Jaime Orellana Guardado
Docente asesor: Dr. y M.Sc. Jonathan Antonio Berrios Ortiz
Escuela de Ingenieria Mecéanica, Facultad de Ingenieria y Arquitectura

Universidad de El Salvador

RESUMEN

Se ha realizado una investigacién sobre el comportamiento a la fatiga al
aire y en un medio corrosivo, en acero AISI 1020 sin y con recubrimiento
autocatalitico Ni-P y con dos post-tratamientos térmicos una 200 °C durante 1 h,
y el otro a 200 °C durante 1 h mas a 400 °C durante 1 h. Los recubrimientos se
obtuvieron en 4 lotes. Para determinar la resistencia a la fatiga para cada una de
las seis condiciones de material se ensayaron 24 probetas, y para las tres
condiciones de fatiga al aire se ensayaron 12 probetas aplicando el método de la
escalera. Asi, se obtuvo un espesor promedio de 28 um. Se obtuvo una
disminucién en el comportamiento a la fatiga al aire como en medio corrosivo
como consecuencia probablemente a una baja resistencia mecanica del
recubrimiento o estados de esfuerzos residuales de traccion por un bajo

contenido de fésforo.
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INTRODUCCION

La funcion principal que cumplen los recubrimientos en general es proveer
una proteccion contra atmosferas y agentes corrosivos incrementando su
resistencia a la corrosion, como también proporcionar un incremento en la
resistencia al desgaste de la superficie del material.

La corrosion es el resultado de una accién provocada en la superficie de
un metal por un liquido o un gas, por lo que es evidente que la naturaleza de esta
superficie ha de tener una influencia importante frente a la corrosion. En la
mayoria de los casos el fendmeno de la fatiga comienza en la superficie del
material; una microgrieta, un poro, una raya, una impureza actlan como
concentradores de esfuerzos que combinados con esfuerzos dinamicos
desencadenan el proceso que termina con la falla del material.

En la actualidad se desarrollan diversas técnicas de recubrimientos de
metales, procurando un mejor comportamiento frente a la corrosiéon, desgaste y
fatiga. No obstante, para algunos recubrimientos no se han logrado estas
mejoras, de tal manera que el tipo de recubrimiento, el post-tratamiento térmico
y la técnica de deposicidn sobre el metal es tomado en cuenta durante el estudio
de fatiga y la fatiga-corrosion de los metales recubiertos.

En el primer capitulo del documento, se exponen definiciones de los
distintos conceptos que estan inmersos en el fenédmeno de fatiga al aire y fatiga
en un medio corrosivo en metales. También, se citan estudios de ensayos
analogos realizados por distintos investigadores sobre la fatiga a flexion rotativa
en materiales con recubrimientos autocataliticos respecto al comportamiento a la
fatiga del metal base, la técnica de deposicion y la composicion del bafio
autocatalitico que se utilizd6. Ademas, se presentan las ecuaciones involucradas
en las reacciones quimicas que tienen lugar durante la deposicion del
recubrimiento autocatalitico de Ni-P.

En el segundo capitulo se presenta el disefio experimental, el cual orienta
la descripcion del proceso de elaboracion de las probetas y la técnica de

deposicion autocatalitica de Ni-P utilizada para seis condiciones diferentes de



materiales, asi: (i) sustrato en condicion de recocido ensayado a fatiga al aire, (ii)
sustrato en condicién de recocido ensayado a fatiga en un ambiente corrosivo,
(iii) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y post-tratamiento térmico a
200 °C durante 1 h (PTT-1) ensayado a fatiga al aire, (iv) sustrato con
recubrimiento autocatalitico de Ni-P y PTT-1 ensayado a fatiga en un ambiente
corrosivo, (v) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y doble post-
tratamiento térmico a 200 °C durante 1 h y luego a 400 °C durante 1 h (PTT-2)
ensayado a fatiga al aire y (vi) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P
y PTT-2 ensayado a fatiga en un ambiente corrosivo. Ademas, se presenta una
descripcion de los recursos tecnolégicos utilizados para determinar los espesores
promedios de los recubrimiento autocatalitico de Ni-P obtenidos en las probetas
en cada proceso de deposicion, y para realizar el estudio fractografico.

En el tercer capitulo se describen los procedimientos y parametros
utilizados para la obtencién del recubrimiento autocatalitico de Ni-P en probetas
de acero AISI 1020, iniciando con el proceso de pasivacion seguido de las
especificacion de los reactivos para preparar la solucion, continuando con el
proceso de preparacion de las probetas, incluyendo desde limpieza hasta la
activacion de la superficie, luego se presenta el proceso y las condiciones para
la deposicion de Ni-P, y se culminando con el proceso utilizado en los post-
tratamientos térmicos.

En el cuarto capitulo se presentan los resultados obtenidos durante el
desarrollo experimental que se realiz6 en el presente trabajo de graduacion,
iniciando con los espesores obtenidos del recubrimiento autocatalitico de Ni-P,
seguido de los resultados de los ensayos de fatiga por flexién rotativa; y un
estudio fractografico de las probetas ensayadas a distintos niveles de esfuerzos
para poder explicar el comportamiento a la fatiga al aire y fatiga-corrosion
obtenido para cada condicion de material recubierto en comparacion con los

resultados obtenidos del sustrato sin recubrimiento.



1. MARCO TEORICO

Diversos componentes en la industria tales como: herramientas, matrices,
engranes, levas, flechas y resortes, estan sujetos a cargas fluctuantes (ciclicas o
periddicas), ademas de las cargas estaticas. Los esfuerzos ciclicos pueden ser
provocados por cargas mecanicas fluctuantes (como en los dientes de los
engranes) o por esfuerzos térmicos (como una matriz fria que entra en contacto
repetidamente con piezas de trabajo calientes) [1].

En estas condiciones, la parte falla en un nivel de esfuerzo menor que
aquel en el que ocurriria la falla en condiciones estéaticas de carga. La falla se
asocia con grietas que crecen en cada ciclo de carga y se propaga a través del
material hasta que alcanzan una longitud critica y el material se fractura.
Conocido como falla por fatiga, este fendmeno es responsable de la mayoria de
las fallas en los componentes mecanicos [1].

Los métodos de prueba de fatiga comprenden el ensayo de probetas a
diferentes estados de esfuerzo, por lo comUn una combinacion de traccion y
flexion. El ensayo se realiza en diferentes amplitudes de esfuerzo (S) y se registra
el nimero de ciclos a la fractura (Nr) que se requiere para provocar la falla total
de la probeta. La amplitud del esfuerzo se define como el esfuerzo maximo (a
traccion y compresion) a que la probeta se somete. En la Fig. 1.1 se presentan
curvas caracteristicas S-N, en la Fig. 1.1a se presentan las curvas S-N de dos
aleaciones distintas y en algunos materiales, la curva S-N se vuelve horizontal a
bajos esfuerzos, indicando que el material no fallar4 a esfuerzos por debajo de
este limite [2]. En la Fig. 1.1b se presentan las curvas S-N para distintos tipos de
polimeros; estas curvas estan basadas en una inversion completa del esfuerzo.
También, el ensayo también se puede realizar sobre una probeta giratoria con
una carga constante aplicada hacia arriba, el cual es la forma de ensayo que se

realizara en esta investigacion [1].
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1.1. FATIGA

El maximo esfuerzo al cual se puede someter el material sin falla por
fatiga (independientemente del nimero de ciclos) se conoce como limite de fatiga

[1].



Aungue muchos materiales (especialmente los aceros) tienen un limite de
fatiga definido, las aleaciones de aluminio no lo tienen y la curva S-N continda su
tendencia hacia abajo. Para los metales que muestran este comportamiento, la
resistencia a la fatiga se especifica hasta cierto nimero de ciclos, como 108. De
esta manera, se puede calcular la vida util del componente. El limite de fatiga de
los metales se puede relacionar aproximadamente con su resistencia maxima a
la tension Fig. 1.2 [3].

En el caso de los aceros al carbono, el limite de fatiga es por lo general
0.4 a 0.5 veces la resistencia a la traccion, aunque los valores particulares

pueden variar [2].
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para diversos metales, como funcién de la resistencia a la
traccion. El aluminio no tiene un limite de fatiga, por lo que las
correlaciones para el aluminio se basan en un numero
especifico de ciclos [1].



1.2. RESISTENCIA A LA FATIGA

El fendmeno de fatiga es de trama eminentemente estocastica o
probabilistica, y como tal debe ser entendido en su faceta de calculo. Si bien el
principio de analisis de la fatiga a partir de la deformacién total, exige controles
experimentales muy estrictos, lo cual implica en un costo muy alto para la
caracterizacion de un material determinado. Los ensayos experimentales mas
conocidos y faciles de implementar son los de flexion rotativa bajo carga
alternante, dado que el fendbmeno es méas propenso de ser observado en
elementos de maquina rotantes. La informacion experimental colectada se
reproduce en diagramas denominados, diagramas S-N o diagramas de Wohler
[2].

En estos diagramas S-N se representan los resultados de la iniciacion de
grietas por fatiga las cuales estdn dadas como el esfuerzo maximo, y minimo, o
amplitud del esfuerzo que suman determinado namero de ciclos, N, hasta que se
produce la falla de la probeta y los resultados se trazan en una escala logaritmica
para el nimero de ciclos y del esfuerzo, el sistema de coordenadas logaritmicas
resultan particularmente convenientes para graficar estas curvas debido a la
relacion lineal que muestran. Numerosas pruebas han establecido que los
materiales ferrosos tienen un limite de resistencia a la fatiga definido como el
nivel mas alto de esfuerzos alternantes que pueden soportarse indefinidamente
sin falla. La dispersién de la informacién respecto a pruebas estaticas la cual es
ilustrada en la Fig. 1.3 son debidas a que las fallas por fatiga se originan en puntos
locales de relativa debilidad La Fig. 1.3 muestra tres curvas tipicas de algunos
materiales de ingenieria como acero inoxidable con y sin muesca asi como de
aleacion de aluminio [3].

En la Fig. 1.4 se pueden ubicar tres zonas distintivas del diagrama S-N
para un acero UNS G41300, que se pueden identificar con los siguientes tres
regimenes de fatiga [2]:

a) Régimen de fatiga de bajo ciclaje,



b) Régimen de fatiga de alto ciclaje de vida finita; y

¢) Régimen de fatiga de alto ciclaje vida infinita.

Segun el diagrama S-N, la zona de falla por fatiga de bajo ciclaje, se halla
por debajo de los 1000 ciclos, la zona de falla por fatiga de alto ciclaje se halla
por encima de los 1000 ciclos, hasta 106 ciclos, luego de esta zona, se halla una
zona intermedia de hasta los 107 ciclos y a partir de alli la zona de vida infinita

[2].
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1.2.1. RESISTENCIA A LA FATIGA EN LA ZONA DE BAJO CICLAJE

Esta zona se halla generalmente por debajo de los 1000 a 1500 ciclos de
evolucion de la carga de solicitacion. Para tener en cuenta los efectos de bajo
ciclaje, se suele emplear la evidencia experimental basada en la relacién entre la
resistencia a la fatiga y la resistencia a la rotura del material. Para las aleaciones
ferrosas (aceros al carbono, aceros aleados, hierros forjados, entre otros) se
puede considerar la siguiente Ec. (1.1) [2]:

S,=0.90S, Flexion
Aceros 1S, =0.75S, Axial - (1.1)
S, =0.72S, Torsion



1.2.2. RESISTENCIA A LA FATIGA EN LA ZONA DE VIDA INFINITA

Esta zona comienza a partir de 10% o 10° ciclos dependiendo del tipo de
material. Observando la Fig. 4 se puede establecer la siguiente Ec. (1.2) para los
limites de fatiga [2].

S,=0.50S, Flexion
Aceros { S,=0.45S, Axial - (1.2)
S.=0.29S, Torsion

Se debe tener en cuenta que tanto la Ec. (1.1) como la Ec. (1.2) son de
caracteristicas estimativas y cuyos valores reflejan una media de los casos
experimentales mas frecuentes. Solo se deben emplear cuando no se tenga

informacion efectiva y validada con ensayos apropiadamente calificados [2].

1.2.3. RESISTENCIA A LA FATIGA EN LA ZONA DE ALTO CICLAJE DE VIDA
FINITA

En una gran proporciéon de las piezas de dispositivos 0 maquinas
mecanicas, la vida util que pueden tener oscila entre 10° y 10° ciclos de carga.
Las expresiones que se desarrollan a continuacion suelen recibir el nombre de
ecuaciones de Basquin. De acuerdo con la Fig. 1.4 se puede ver que el valor de
la resistencia a la fatiga respecto del numero de ciclos de carga, sigue una ley
lineal (en forma de logaritmicos decimales). Para hallar esta recta que se define
para un numero especifico de ciclos de carga a la resistencia a la fatiga
correspondiente, es necesario conocer los limites de fatiga correspondientes a

esta zona. En consecuencia se deben determinar SL y S'e, gue son el limite de
fatiga para N ciclos y el limite de fatiga para Ne ciclos. Asi pues la relacion lineal
logaritmica para la zona de vida finita de alto ciclaje se puede obtener por medio
de la siguiente Ec. (1.3) [2]:



log[S¢]= Bs log[N7]+Cs. (1.3)

donde: Bs y Cs son la pendiente de la recta y un punto de interseccion con el eje

de ordenadas, respectivamente. Mientras que N'T es el niumero de ciclos hasta
una falla en un determinado instante, para una determinada condicién de carga
o esfuerzo de fatiga. Asi, conociendo S; y S'e, de Ec. (1.3) se tiene:

log[S_]=Bs log[N, ]+Cs. (1.4)

log[Sc]= Bs log[Ne]+Cs. (1.5)

Restando la Ec. (1.5) de la Ec. (1.4) se puede obtener la pendiente como:

_log[S1]-log[Se ] '°g[ ] (1.6)
*TogIN.I-T09[Ne]  jog [ %] |

Luego reemplazando la Ec. (1.6) en Ec. (1.3) se obtiene la constante de

interseccion:

Cos -'°Q[SL] logIN,] +log[S,]. (L.7)

N
log[ ]
Ahora bien, reemplazando los valores numéricos de S; y Sgse pueden
obtener valores para la pendiente Ec. (1.6) y la constante de intersecciéon Ec.

(1.7), En consecuencia de la expresion Ec. (1.3) se puede obtener el valor de

esfuerzo de fatiga en la zona de alto ciclaje como [2]:
' v 1Bs '
S=10%[N7] ™ v NT€[NL,N,]. (1.8)
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O bien el numero de ciclos necesarios para llevar a la rotura por fatiga

bajo una tensién establecida como [2]:

(&)

' ' 'CS
Nir= (sf1o ) v SLe [SL,SL]. (1.9)

1.3. TIPOS DE ESFUERZOS EN FATIGA

Las fallas por fatiga se originan en puntos locales de relativa debilidad,
los resultados de los ensayos de fatiga posen mayor dispersion que los ensayos
estaticos por lo cual se prefiere un enfoque estadistico para definir la resistencia
a la fatiga. Las desviaciones estandar de los limites de resistencia a la fatiga
estan por lo comdn en el rango de cuatro a nueve por ciento del valor nominal
[2].

Existen ciertas diferencias entre los esfuerzos a los cuales esta sometido
el material. En la Fig. 1.5 simbolizan estos tipos de ciclos de esfuerzos aplicados
los cuales se representan como [2]:

a) Esfuerzo alternante, S, + S,, donde S,;, es el esfuerzo medio y S, es el valor
de la amplitud esfuerzo, pudiéndose observar que de acuerdo a la forma en la
cual se aplique la carga, si esta ultima produce esfuerzos alternantes pasando
por un valor nulo de esfuerzo medio, entonces se obtiene la gréfica en la cual
se ven reflejados solamente los esfuerzos alternantes de magnitud similar pero
de signo contrario, cuando S, = 0 el esfuerzo de traccion maximo es igual al
de compresién maximo,

b) Esfuerzo fluctuante, se denomina de asi a cualquier combinacion de esfuerzo
fluctuante que puede ser de traccion, compresion; y

c) Esfuerzo de traccién, se da cuando S,, es igual a S,, el esfuerzo minimo del
ciclo es cero y se denomina esfuerzo de traccion (o compresion) repetido o

pulsante.
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(a)

Sr"a?:n .

Sr"'n

[c)
Srﬂé:ﬁ

Sml'n

Fig. 1.5. Algunas relaciones de esfuerzo-tiempo en los materiales: (a) Esfuerzo
alternante senoidal con inversién completa (traccion o compresion), en este caso S, +
S, (b) Esfuerzo fluctuante senoidal o tensién fluctuante, (c) Esfuerzo repetido o tensién
pulsante cuando S, = S, [2].

1.4. FRACTURA POR FATIGA

El fallo de los materiales metalicos debido a la fatiga tiene lugar por las
cargas aplicadas en forma variable y repetida, que producen esfuerzos, llamados
también esfuerzos ciclicos [1].

Existen casos en que los esfuerzos maximos reales son inferiores a la
resistencia maxima a la traccion del material y muchas veces aun menores que
la resistencia de fluencia. La caracteristica mas notable de estas fallas es que los
esfuerzos se han repetido muchas veces. Dichos esfuerzos ciclicos pueden
ocurrir como resultado de rotacion, flexion o vibraciones [4].

Para que exista 0 se produzca una falla por fatiga deben estar presentes
tres condiciones [4]:

Una tension maxima de traccion de valor elevado,

Una variacion o fluctuacion suficientemente intensa de la tension aplicada; y
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Un extenso namero de ciclos.

Existen otro tipo de variables que afectan la vida de la fatiga como las
concentraciones de esfuerzo, temperatura, corrosion, microestructura, tensiones
residuales y tensiones combinadas [4].

En regiones libres de defectos o de buen acabado superficial las grietas
se inician debido a diminutos concentradores de esfuerzos ocasionados por
deformacion plastica localizada en bandas especificas de deslizamiento.
Después de varios ciclos repetidos, se desarrolla una pequefa grieta en las
intersecciones de estas bandas de deformacién localizada con la superficie de la
muestra [4].

La presencia de defectos internos también acorta el tiempo necesario
para la iniciacion de las grietas. Algunos de estos defectos pueden ser inclusiones
no metalicas y en otros casos poros de gases atrapados en la aleacion. Las fallas
por fatiga usualmente ocurren en tres etapas Fig. 1.6 [5]:

a) Primero se inicia una grieta minascula en la mayoria de los casos sobre la
superficie 0 en alguna zona de alta tension, generalmente después de haberse
aplicado la carga. Su rapidez de crecimiento depende de la magnitud de
esfuerzo, del gradiente de esfuerzo, del limite de resistencia del material y de
la presencia o ausencia de imperfecciones estructurales. Una variacion en la
carga ciclica da lugar a que se desarrollen pequefias marcas denominadas
marcas de playa sobre la superficie de fractura, las cuales indican la posicion
de la raiz de la fisura,

b) A continuacion la grieta se propaga gradualmente a medida que la carga sigue
variando alternadamente. A veces puede distinguirse una segunda zona
menos lisa en la cual la propagacion de la grieta se ha efectuado con mayor
velocidad, quizéds en varios lugares a la vez, de modo que la superficie de
fractura es irregular; y

c) Finalmente, cuando la seccion transversal restante del material resulta
demasiado pequefia para soportar la carga aplicada, éste falla subitamente
por fractura. Esto ocurre en una tercera zona en donde se produce la fractura

final cuando se reduce la seccion y el material no puede soportar la aplicaciéon
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maxima de la carga. Esta zona puede tener un aspecto cristalino indicando
gue la fractura final fue fragil o un aspecto fibroso indicando una fractura final
dactil.

Fig. 1.6. Aspecto de las zonas de
la superficie de fractura por fatiga:
A Iniciacion de la grieta por fatiga,
B propagacion de la grieta por
fatiga, y C Zona de ruptura por
sobrecarga

Las fracturas por fatiga se inician en los esfuerzos cortantes mediante un
mecanismo que implica deslizamiento y endurecimiento por trabajado, formando
eventualmente discontinuidades microscépicas que se desarrollan en fisuras
(ver, Fig. 1.7) [5].

La Fig. 1.8 muestra que si, después de que se ha formado la fisura, el
esfuerzo se reduce hasta un valor inferior al necesario para iniciarla, la fisura
puede no propagarse mas. Esto se produce probablemente por un incremento en
resistencia, debido a endurecimiento por deformacion en la punta de la fisura. Si
la carga aplicada es suficientemente grande, la fisura avanzara en forma
perpendicular al esfuerzo maximo de traccién. Una variacion en la carga ciclica
da lugar a que se desarrollen pequefias marcas tipo arrecife o playa sobre la
superficie de fractura, las cuales indican la posicion de la raiz de la fisura
progresiva en un momento dado. Como la seccién se debilita gradualmente, la

fisura crece mas rapido y las marcas tipo concha de almeja son mas separadas,
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mas grandes y se distinguen mas; por tanto, cuando estas marcas se hallan

presentes, proporcionan un medio de localizar el origen de la fractura con

exactitud [5].

(a) Dislocaciones

dislocaciones

l’ Barrera

Fig. 1.7. Mecanismo de formacién de fisura: (a) Dislocaciones de
borde que se apilan en una barrera, (b) Tres dislocaciones apiladas
gue forman una fisura incipiente dentro de la red cristalina [5].

Fuente de

i

(b)
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Fig. 1.8. Relacion de la vida de la probeta con respecto a la

longitud de la fisura [5].
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1.5. FATIGA CORROSION

La corrosion es la degradacion de un metal por reaccion electroquimica
con su medio. Las reacciones electroquimicas exigen un electrolito conductor,
cuyo soporte es el agua [4].

La accion combinada de la carga que produce fatiga y corrosion, hace
que la falla se presente mas pronto de lo que pueda esperarse si los dos efectos
actuan por separado. Una explicacion simplificada que se ha propuesto principia
como picaduras iniciales por corrosion sirven como puntos de concentracion de
esfuerzos. Las peliculas protectoras, formadas como resultados de la corrosion,
son débiles y fragiles. Por lo que se rompen por la deformacion impuesta lo que
expone al metal que no esta protegido, el cual se corroe rapidamente, formando
otra pelicula, que también se rompe por la deformacién ciclica y asi
sucesivamente. Entonces, el agujero inicial de la corrosion se convierte en una
grieta por fatiga que se propaga con mayor rapidez de lo que puede explicarse al
considerar la corrosion y la carga ciclica por separado [4].

Este tipo de fallas muestra decoloracion en las superficies de propagacion
de la grieta [4].

1.5.1. FRACTURA CON CORROSION

En un ambiente corrosivo se producen dafios a la superficie de los
materiales y por lo general el fallo para un nivel de carga ocurre en un numero
mucho menor de ciclos y no se observa un verdadero limite de fatiga. Los
requisitos basicos para que suceda el proceso de corrosidn es la existencia de
[6]:

a) Dos metales o fases cristalinas con diferente energia libre en la formacion de

sus estados catodicos.
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b) Un electrolito, conductor eléctrico liquido, que contiene los elementos
identificadores del medio corrosivo. El agua se constituye como electrolito, en
merced a la disociacion de sus iones.

La fatiga-corrosion puede considerarse como debida al efecto de los
esfuerzos fluctuantes en un medio corrosivo ademas del aire mediante un
proceso electroquimico [4].

Normalmente existen muchas mas grietas que en un fallo por fatiga sin
corrosion; esto se debe a que el ataque electroquimico se reduce a medida que
la grieta crece; en consecuencia, la velocidad de propagacién de la grieta
disminuye, dando tiempo a que se formen mas grietas. [4].

Los ensayos de fatiga llevados a cabo en atmosferas corrosivas en
comparacion a los llevados a cabo en aire; muestran que el efecto principal de la
corrosion aumenta con la duracion del ensayo. Las curvas S-N en los ensayos
de fatiga-corrosién indican una tendencia mucho menor a llegar a ser
horizontales y aun en un liquido corrosivo relativamente suave semejante al agua
pura [4].

La resistencia de la fatiga-corrosién varia segun el método de aplicacion,
porque la velocidad de la corrosion depende del suministro de oxigeno; por lo
gue la pulverizacién del liquido es mucho mas dafiina que la inmersién completa.
Lo que conlleva a distintos valores de la resistencia a la fatiga-corrosion de un
metal [4].

1.5.2. EFECTO DE LA NATURALEZA, CONCENTRACION Y TEMPERATURA
DEL MEDIO CORROSIVO

El efecto perjudicial aumenta con la concentracion de la solucion, pero se
alcanza un limite debido a que la solubilidad del aire disminuye al aumentar la
concentracién de la solucién y el oxigeno es necesario para que tenga lugar el

proceso de fatiga-corrosion [4].

17



El ataque por corrosién aumenta con la temperatura, pero por otra parte
puede limitarse su efecto por la disminucion de la solubilidad del aire al aumentar
la temperatura de la solucion corrosiva. Estudios realizados por Fuller [7] en
vapor, citados en la Tabla 1.1, indican que la presencia de oxigeno es el factor
mas importante; un chorro de vapor en aire, es considerablemente mas dafiino

gue la inmersion en vapor a 371 °C [4].

Tabla 1.1. Efecto del vapor de agua en la resistencia a la fatiga de aceros ensayados a fatiga
por flexién rotativa a 2200 ciclos/min. El limite de fatiga basada en 50x10° ciclos.

Resistencia a la fatiga Ton/pulg?
Resistencia Bajo un En vapor a presion y
Material a I".’l, En | chorrode templadas
traccion . 0 Ib/ 60 Ib/ | 220 Ib/
Ton/pulg? aire | vapor en pulg? | pulg?® | pulg?
alr® | 100°c | 148°C | 371°C
Acero 3.5 Ni 47 20.5 10.5 16 15.5
Acero 3.5 Ni 53 26 10.5 26 24 235
Acero 3.5 Ni, con deposito de Cr 18.5 20.5
Acero inoxidable 12.5%Cr 45 27 14.5 24 24.5 24
Acero para nitruracion con
0.36%C-1.5%Cr-1.2%Al, no 55 33 28.5 225
nitrurado
Acero para nitruracion con
0.36%C-1.5%Cr-1.2%Al, 40.5 325 31 26
nitrurado

1.5.3. MECANISMO DE FATIGA-CORROSION

La primera etapa en el proceso de fatiga-corrosién consiste en la
formacion de cavidades redondas sobre la superficie, similares a aquellas que
tienen lugar por la corrosion en ausencia de esfuerzos. Después de esta etapa
viene la progresion de las picaduras de corrosion o grietas, que se extienden
desde el fondo de las cavidades hacia dentro del metal [4].

La velocidad de propagacion de las picaduras tiende a decrecer cuando
estas crecen, dando asi tiempo para el crecimiento de posteriores picaduras
antes de que tenga lugar la rotura como resultado de una grieta por fatiga normal,

gue se propaga desde el fondo de una de las picaduras [4].
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La fatiga-corrosién es un proceso electroquimico. Algunas regiones de la
superficie del metal son anddicas con respecto a otras como consecuencia de las
irregularidades en la superficie o en las diferencias locales en la accesibilidad del
oxigeno [4].

La superficie consta de un nimero elevado de particulas en las que los
iones metélicos pasan a la solucion en los &nodos. Este tipo de corrosion es muy
dafina debido a que los productos de la corrosion se forman en la solucion
corrosiva, por lo que no existe posibilidad de suprimir la reacciébn como también
por que el ataque se confina a las regiones anddicas lo cual puede ser mas
severo si el area anddica es mucho mas pequefia que la catodica [4].

El efecto acelerador de la corrosion provocada por la fatiga se le puede
atribuir a los siguientes factores en términos electroquimicos [4]:

a) La distorsion o destruccion de la estructura cristalina del metal, lo que lo hace
menos estable y mas reactivo. Esto produce un cambio del potencial anddico
en la direccion del metal base,

b) La rotura de las peliculas protectoras, provocando una polarizacion anddica
reducida,

c) La separacion de los productos de corrosion de otro modo retardarian el
ataque, causando una resistencia reducida del electrélito entre catodos y
anodos; y

d) El aumento de la concentracion del oxigeno, dando una polarizacién catédica

reducida.

1.6. ALIVIO DE HIDROGENO

La presencia de hidrégeno puede reducir la ductilidad y causar una
fragilizacion severa y la falla prematura en muchos metales, aleaciones y
materiales no metalicos. Este fendmeno de fragilizacion por hidrogeno es
mayormente severo en aceros de alta resistencia. Se presentan fuentes posibles

de hidrégeno durante la fusién del metal, el limpiado quimico (eliminacién de los
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oxidos superficiales mediante reaccion quimica o electroquimica), la electrolisis,
la electrodeposicion y el vapor de agua en la atmosfera [1].

Durante la deposicion, los atomos de hidrogeno al combinarse
molecularmente causan agrietamiento en el recubrimiento, con lo cual se
afectarian las propiedades mecanicas del conjunto sustrato-depdsito. Aungue, en
la literatura ha sido reportado que los aceros con una resistencia a la traccion

inferior a 1,000 MPa no sufren agrietamiento por hidrégeno [8].

1.7. EFECTO DE LOS DEPOSITOS AUTOCATALITICOS DE Ni-P SOBRE LA
RESISTENCIA A LA FATIGA EN ACEROS

El comportamiento a la fatiga de un material metalico es afectado
principalmente por la concentracion local de tensiones que presente, pero
también depende del esfuerzo aplicado de forma alternante y sus variables
inmersas en el proceso (magnitud de la carga y numero de inversiones) y es
adversamente afectado por la corrosion, particularmente por la corrosion por
frotamiento [4].

Berrios et al. (1998) estudio el comportamiento a la fatiga de un acero
AISI 1045 recubierto con depdsitos autocataliticos de Ni-P, considerando como
principal objeto de estudio la influencia del espesor del recubrimiento el sustrato
[8].

El acero utilizado para el desarrollo de la investigaciéon fue de la

composicién quimica presentada en la Tabla 1.2 [8].

Tabla 1.2. Composicion quimica del acero AISI 1045 utilizado en el desarrollo
de la investigacion.

Elemento C Mn Si S Fe

% en peso 0.43 0.52 0.11 0.011 Balance
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Las probetas, posterior al maquinado en un Torno de Control Numérico
Computarizado fueron recocidas en un horno eléctrico con camara que maneja
una atmosfera de Ar, a una temperatura de 820 °C durante 20 min [8].

Consideré tres tiempos de deposicion autocatalitica (90, 180 y 360 min)
obteniendo tres espesores de recubrimiento (7, 17 y 37 um respectivamente), a
una parte de las probetas recubiertas se les realizo un Post Tratamiento Térmico
(PTT-1) a 200 °C durante 60 min y las probetas restantes se les realizo un Post
Tratamiento Térmico escalonado a 200 °C durante 60 min seguido de un
tratamiento a 400 °C durante 60 min (PTT-2). El PTT-1 fue utilizado para alivio
de hidrégeno incubado durante la deposicion del recubrimiento, y el PTT-2 realiza
una recristalizacion del recubrimiento depositado [8].

Las curvas de resistencia a la fatiga para las distintas condiciones
descritas son las presentadas en las Figs. 1.9y 1.10 [8].

De los resultados de las Figs. 1.9 y 1.10, se resumen en la Tabla 1.3, en
la cual se muestran los esfuerzos utilizados para el desarrollo del estudio y el
porcentaje de variacion de la vida a la fatiga para cada condicion de sustrato-

recubrimiento y PTT [8].

2.52]
2.50]
2.48]

2461

Log(S, MPa)

244}

2 A

354045 505560657075
Log (N, ciclos a la fractura)

Fig. 1.9. Comportamiento a la fatiga al aire de: (o) sustrato
de acero AISI 1045, y sustratos con recubrimiento EN con
PTT-1 y espesor de: (a) 7um, (0) 17um y (A) 37um.
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Las probetas recubiertas con un depdsito de 7um con PTT-1 no presentan
cambios significativos en la resistencia a la fatiga comparada con los resultados
obtenidos con las probetas sin recubrimiento, debido a que este tiene mas de
10% en peso de P con lo cual posiblemente se desarrollan esfuerzos residuales
de compresion en el recubrimiento tal como lo reportaron también Parker y Shah

9.

2.57]
2.50f
2 .48}
2.46f

2.44f
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2.42f

240
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Fig. 1.10. Comportamiento a la fatiga al aire de: (o)
sustrato de acero AISI 1045, y sustratos con recubrimiento
EN con PTT-2y espesorde: (o) 7um, (0) 17umy (A) 37um.

Tabla 1.3. Variacién porcentual en la resistencia a la fatiga para
cada condicion del material recubierto, con respecto al sustrato.

Condicion del conjunto S, MPa | Variaciones, %
Subs-7 um con PTT-1 ‘;’gg ;12
Subs-7 pm con PTT-2 ‘;"32 gg
Subs-17 pm con PTT-1 ggg ié
Subs-17 pum con PTT-2 25232 gg
Subs-37 um con PTT-1 232 8575
Subs-37 pm con PTT-2 g;j gg
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Las probetas recubiertas con un depdsito de 7um con PTT-2 presentan
una disminucion en la resistencia a la fatiga en comparacion con los resultados
obtenidos de las probetas recubiertas y con PTT-1. Esto es debido a que durante
la aplicacion de la segunda etapa del PTT-2 (400°C durante 60 min), los
esfuerzos residuales de compresién en el depdsito cambian a esfuerzos
residuales de traccion como consecuencia de los cambios de fase. Estos
cambios de fase involucran la transformacion de una fase amorfa a una cristalina,
constituida por una matriz rica en Ni y precipitados de NisP [8].

Las probetas recubiertas con un depésito de 17 ym con PTT-1 presentan
una disminucion en la resistencia a la fatiga en comparacién con los resultados
obtenidos de las probetas sin recubrir, debido a que las primeras capas del
recubrimiento sobre el sustrato tienen aproximadamente 8 % en peso de P con
lo cual se desarrollan esfuerzos residuales de traccion [8].

Las probetas recubiertas con un depdsito de 17 ym con PTT-2 presentan
una gran disminucion en la resistencia a la fatiga en comparacién con los
resultados obtenidos de las probetas recubiertas con el mismo tipo y espesor
pero con PTT-1. Esto es debido a que durante la segunda etapa del PTT-2 los
esfuerzos residuales de traccién en el depdsito son incrementados por el cambio
de fase y, alavez, el depdsito al cristalizar pierde su caracter amorfo volviéndose
mas fragil [8].

Las probetas recubiertas con depdsitos de 37 ym con PTT-1 presentan
una considerable disminucion en la resistencia a la fatiga en comparacion con los
resultados obtenidos en las probetas sin recubrimiento, debido a que éste tiene
una zona comprendida hasta de aproximadamente 10 ym de espesor con
esfuerzos residuales de traccion. Las capas del recubrimiento desde
aproximadamente10 pym de espesor hasta la superficie tiene mas de 10 % en
peso de P con lo cual estaran en compresién, produciendo un incremento en los
esfuerzos de traccion en la primera region del recubrimiento depositado sobre el
sustrato [8].

Las probetas recubiertas con el depdsito de 37 ym con PTT-2 presentan

una considerable disminucion en la vida a la fatiga, al igual que las probetas
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recubiertas con el mismo tipo y espesor pero con PTT-1. Esto se cree que es
debido a que para ambos casos de PTT, los esfuerzos residuales de traccion en
la region comprendida hasta aproximadamente10 um de espesor son superiores
al esfuerzo necesario para nuclear la grieta por fatiga a un bajo nimero de ciclos,
aunque durante el PTT-2 es posible que se pudiesen incrementar los esfuerzos
residuales de traccion. De otra forma, esto puede ser atribuido a que la grieta por
fatiga ya esté nucleada en el recubrimiento, antes de iniciar los ensayos de fatiga.
Ademas, la mayor disminucion en la resistencia a la fatiga fue obtenida para esta
condicién del material, siendo aproximadamente igual a 88 y 96 % [8].

G. Contreras estudié en 1999 el comportamiento a la fatiga de un acero
AISI 1045 recubrimiento autocataliticamente por Ni-P (EN), depositado a escala
de laboratorio y escala industrial, los experimentos a la fatiga se realizaron al aire,
a una frecuencia de 50 Hz, en rangos de esfuerzos de 292-346 MPa [10].

La composicion quimica del acero AISI 1045 utilizada para el desarrollo
del estudio en % en peso se presenta en la tabla 1.4, el material provisto fue una

barra redonda aproximadamente de 12.7 mm de diametro y 6 m de longitud [10].

Tabla 1.4. Composicién quimica del acero AISI 1045 utilizado en el
desarrollo de la investigacion.

Elemento C Mn S P Fe

% en peso 0.43 0.65 0.11 <0.02 Balance

El maquinado fue realizado de acuerdo a la norma ASTM standard E606.
Todos los ejemplares posterior al maquinado fueron recocidos en un horno a 825
°C por 20 min en una atmosfera de Ar, fueron enfriados dentro de la misma
camara del horno para evitar la oxidacion por aproximadamente 24 h.
Subsecuentemente las probetas fueron lijados con papel lija de malla 600-1200
para un acabado de pulido. Asi, 40 de estas probetas se desengrasaron en una
solucion al 5 % Vol de HCI entre 75-80 °C durante 7 min y luego enjuagados en
agua destilada, enjuagados de nuevo en bicarbonato de sodio (100 g/L) y

nuevamente enjuagadas en agua [10].
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La deposicion a escala industrial fue realizada utilizando un bafio de
sulfato de niquel con composicion de 30 g/L, 30 g/L de hipofosfito de sodio, 35
g/L de &cido malico, 1.5 ppm de sulfito conductor y un estabilizador, la
composicién del pH se mantuvo aproximadamente en 4.6-4.8, esto significa que
la temperatura oscilo entre los 85-90 °C. La deposicion vario entre 12-15 um/h 'y
el proceso fue realizado por aproximadamente 180 min obteniendo un espesor
de aproximadamente 24-30 um [10].

La deposicién en escala a laboratorio fue realizada en un bafio de
composicion quimica de 21 g/L de cloruro de niquel, 24 g/L de sodio de
hipofosfito, 30 g/L cloruro de amonio y 45 g/L de citrato de sodio. La deposicion
fue realizada a un pH de 8 a 70 °C, manteniendo el volumen de la solucién de
area aproximadamente a 60 mL/cm?. El bafio ha sido continuamente agitado y
depositado por 180 min obteniendo un recubrimiento de 17 pm de espesor [10].

Los post tratamientos térmicos utilizados se realizaron solamente a las
probetas recubiertas a escala de laboratorio, el desarrollo experimental se llevo
a cabo de la siguiente manera el PTT-1 se realizé en un horno con atmosfera de
Ar, a 200 °C por 1 h'y el PTT-2 se realiz6 en el mismo horno a 400 °C por 1 h
[10].

Los resultados obtenidos de la vida a la fatiga son los presentados en la
Fig. 11, para condiciones sin recubrimiento, con recubrimiento de 25 pm, 17 pum
con PTT-1y PTT-2 [10].

Los resultados obtenidos fueron que ambos recubrimientos por
deposicion autocatalitica se presentd una reduccién en la vida a la fatiga del
material, pero se presentd un mayor decremento en las probetas recubiertas a
escala de laboratorio con PTT-2. Esta reduccion es debida a la nucleacion de
grietas en el depdsito, mas bien en el sustrato, en la intercara sustrato-

recubrimiento [10].
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Fig.1.11. Resultados obtenidos en esfuerzo alternante en
MPa vs la escala logaritmica del nimero de ciclo hasta la falla
del material en las condiciones: a) sin recubrimiento, b)
recubrimiento a escala industrial, ¢) recubrimiento a escala
de laboratorio con PTT-1 y d) recubrimiento a escala de
laboratorio con PTT-2.

Este hecho es considerado como uno de los mas importantes, indicando
que el comportamiento a la fatiga del sustrato-recubrimiento puede ser
determinado por la sintesis de depdsito autocatalitico de Ni-P. La nucleacion de
fracturas en la superficie recubierta por depdsitos autocataliticos de Ni-P
subsecuentemente mejoraron por tres aspectos: la microestructura caracteristica
de la superficie de los depdsitos, los esfuerzos predominantes que se encuentran
presentes en el recubrimiento y la degradacion de las propiedades a la fatiga del
recubrimiento por la intercara a la superficie. Sucesivamente, el esfuerzo residual
presente en el depdsito puede ser modificado por el contenido de P y el espesor
del recubrimiento [10].

En la nucleacion y propagacion de la grieta por el recubrimiento
autocatalitico de Ni-P al sustrato es més facil que la nucleacién se presente en la
superficie no recubierta del material, los componentes del recubrimiento siempre
muestran una reduccion en el rendimiento a la fatiga, previendo que la calidad de

la metalurgia en la union entre el recubrimiento y el sustrato es relativamente

26



buena. Un incremento aproximado de 2 % en peso de P en el contenido del
deposito, compensa la reduccion en la vida a la fatiga inducida por el incremento
en el recubrimiento de espesor de 8 um. la especifica para disefiar fue propuesta
en orden de calcular la reduccién del esfuerzo en la fatiga en el sustrato, una vez
gue el recubrimiento ha sido depositado [10].

Garcés et al. (1999) reportaron el comportamiento a la fatiga de un
recubrimiento de depdésitos electroliticos de un acero AISI 4340 templado y
revenido, evaluando las condiciones a) sin recubrimiento, b) recubierto con
deposito autocatalitico de Ni-P (EN) con contenido de P aproximadamente de 12-
14% en peso y c¢) depositado con recubrimiento autocatalitico, proseguido de dos
Post Tratamientos Térmicos: de 200 °C por 1 h'y 400 °C por 1 h [11].

El acero AISI 4340 utilizado para la investigacion presento la composicion
quimica que se presenta en la Tabla 1.5 [11].

Tabla 1.5. Composicién quimica del acero AISI 4340 para el desarrollo de la
investigacion.

Elemento C Mn Si Cr Mo Ni

% en peso 0.34 0.50 0.50 0.15 0.20 1.50

La norma utilizada para la fabricacion de las probetas fue la ASTM
estandar E606. Al espécimen se le aplico un proceso térmico de templado y
revenido, posteriormente fue pulida con papel lija de malla 600 a 1200, cincuenta
y seis de estos probetas fueron desgrasados con una solucion al 5% de HCI a
75-80°C por 7 min, enjuagado con agua destilada, enjuagado con bicarbonato de
sodio (100 g/L) y enjuagado en agua: La deposicion se realiz6 de forma industrial
aplicando un bafio compuesto por 30 g/L de sulfato de niquel, 30 g/L de
hipofosfito de sodio, 35 g/L acido malico, 1.5 ppm de solucién conductora, 10 g/L
de estabilizador [11].

Durante la deposicion el pH se mantuvo aproximadamente a 5, a una
temperatura aproximada de 85 °C, la deposicion produjo un rango de espesores
de aproximadamente 12um/h y el proceso fue realizado por 2 h obteniendo un

espesor de 24 um. El espesor fue verificado por la técnica de formacion de
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crateres de bola (Calotest, CSEM) y analisis (LECO 500). Veinticuatro de las
probetas fueron tratados térmicamente en argén inicialmente a 200 °C por 1 hy
subsecuentemente a 400 °C por 1 h. El analisis quimico por la técnica SEM
(Hitachi S-2400). La observacion fue realizada a un potencial de 20 kV [11].

Los resultados obtenidos al desarrollar el ensayo son los mostrados en la
Tabla 1.6 y la Fig. 1.12 muestra los datos tabulados [11].

El recubrimiento de acero AISI 4340 templado y revenido con depdsitos
EN muestra una reduccién significativa en la vida a la fatiga del material. Tal
reduccion, a una amplitud de esfuerzo de 590 MPa, puede alcanzar
aproximadamente un 78% en la condicion de recubierto y un 92% posterior al

Post Tratamiento Térmico [11].

Tabla 1.6. Numero de ciclos de falla Ns contra amplitud de esfuerzo S para probetas
no recubiertos y recubiertos en las distintas condiciones.

S, MPa Sustrato Depositado Deposngdo y (;on_post
tratamiento térmico.

442 39520 + 8698
546 33780 + 8611
590 278538 + 144864 | 62160 + 10999 22980 + 5151
611 169913 + 36699 49900 + 6321

634 95100 + 33011 40860 + 14830

663 65125 + 6752 32960 + 3128 16400 + 3883

Asi, de acuerdo a los resultados presentados en la Tabla 1.6, la reduccion
en la vida a la fatiga del material cuando es recubierto con este tipo de depdsitos
es mucho mas significativa que lo reportado previamente, esto muestra un
decremento en la vida a la fatiga ocurre como respuesta de la transmision de la
grieta del recubrimiento al sustrato, un proceso que se cree es provocado por el
enlace metalico establecido entre ellos. La continuidad de ciertas caracteristicas
de fractura entre el recubrimiento y el sustrato observado por el andlisis de las
superficies fracturadas [11].

En el presente caso, debido a la diferencia significativa que existe entre
las propiedades elasticas y plasticas del recubrimiento y el sustrato, la adherencia

del depdsito y la base del metal es bastante pobre, lo anterior es basado en la
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observacién de la extensa grieta a lo largo del depdsito-sustrato, posterior al
ensayo de fatiga y la separacion del recubrimiento y metal base durante el ensayo
de traccion. Asi el grado de adherencia es encontrado es lo suficiente para
transferir la grieta del recubrimiento al sustrato [11].

290" c) (b) (a) -
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4 42 44 46 48 5 52 54 56 58 6
Log (N, ciclos)

Fig. 1.12. Numero de ciclos para la fractura (Nf) en funcién del esfuerzo
alternante aplicado (S) al material no recubierto, recubierto y recubierto mas
PTT.

1.8. TECNICA DE DEPOSICION AUTOCATALITICA DE Ni-P

Wurtz en 1844 descubrio que el niquel puede ser depositado a partir de
soluciones de sales mediante una reduccion quimica con hipofosfito.
Subsecuentemente, Brenner y Ridell en 1946 formularon la primera solucién, la
cual consiste principalmente de iones de metal, agentes reductores, agentes
acomplejantes y estabilizantes. Posteriormente, Lukes en 1964 propuso un
mecanismo de reduccion empleando la deshidrogenacion autocatalitica del
hipofosfito para producir la transferencia de un hidruro a la superficie catalitica
[12, 13, 14].
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En general, la deposicion esta caracterizado por la reduccion selectiva de
iones metalicos solo en la superficie de un sustrato catalitico inmerso en una
solucion acuosa de iones del metal con una continua deposicién sobre el sustrato
a traves de la accion catalitica propia de los depdsitos [8].

El proceso de deposicion autocatalitica puede ser dividido en cinco etapas
elementales [8]:

« Difusion de las especies reactantes a la superficie

» Adsorcion de los reactantes en la superficie

* Reaccion quimica en la superficie

* Desorcién de los productos de reaccion desde la superficie
* Difusion de los productos al resto de la solucién

Se considera que estas etapas ocurren de manera consecutiva y la etapa
que posea la menor velocidad sera la etapa controlante del proceso de

deposicion [8].

1.8.1. REACCIONES QUIMICAS

La reaccion fundamental que caracteriza el proceso de deposicion de Ni-

P esta representada en la Ec. (1.10) [8]:

H,PO5 + H,0 » HPO3; +2H" + H". (1.10)

. 7 - . . VT .++ .
Luego el hidrogeno (H ) reacciona con los iones metalicos (Ni 0 especies

hidratadas NiOH ), Ec. (1.11) [8]:
2H +Ni*™* - Ni%+H,. (1.11.)

La reaccion total puede ser interpretada como, Ec. (1.12):
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2H,PO,+2H,0+Ni"* - Ni®+H,+4H*+2HPO3. (1.12.)

También, una reaccién secundaria toma lugar, la cual produce una
disminucion de la eficiencia del agente reductor (hipofosfito), como la mostrada
en la Ec. (1.13) [8]:

H+H" - H.. (1.13))
De acuerdo a la Ec. 1.12 dos moles de hipofosfito deben producir 1

atomo/gramo de Ni, pero en la practica debido a la Ec. (1.13) so6lo se deposita
0,7 &tomo/gramo de Ni [8].
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Fig. 1.13. Velocidad de deposicién en funcién de la temperatura de
deposicién [15].

Para la obtencién de un depoésito de Ni-P de cierto espesor y de
composicién quimica deseada, se tiene que estudiar previamente la temperatura
de la solucion durante la deposicion Fig. 1.13 y la composicion de la solucion Fig.
1.14, respectivamente [8].

Por ultimo, el presente trabajo ha sido conducido con la finalidad de
estudiar el comportamiento a la fatiga de un acero AlISI 1020 ensayado al aire y

en un ambiente corrosivo al 3% de NacCl, sin y con recubrimiento autocatalitico
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de Ni-P, bajo dos condiciones de PTT, sobre la resistencia a la fatiga en estado
de recocido. Los dos PTT son [8]:

a) 200 °C durante 60 min;y

b) 400 °C durante 60 min.
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Fig. 1.14. Contenido de fésforo en el depésito en funcién de la
concentracion de hipofosfito de sodio en la solucion [16].

1.8.2. COMPOSICION DEL BANO AUTOCATALITICO DE Ni-P

Las propiedades fisicas y quimicas de los depdsitos autocataliticos de
niquel dependen de su composicion, la cual a su vez depende de las condiciones
de operacion durante el proceso de deposicidon. Los constituyentes tipicos de una
solucion autocatalitica de niquel son [17]:

* Fuente de niquel

» Agente reductor

* Agentes acomplejantes

* Estabilizadores - inhibidores
* Reguladores de pH

* Energia

* Agitacion
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Cada uno de estos agentes ejerce una accién especifica en la solucién y
mantienen de esta manera las condiciones 6ptimas para la continuidad del

proceso de deposicion [17].

1.8.3. FUENTE DE NiQUEL

La principal fuente de niquel, empleada para la deposicion autocatalitica
la constituye el sulfato de Ni. Otras sales de niquel, tales como el cloruro de niquel

y el acetato de niquel, son empleadas en aplicaciones muy limitadas [17].

1.8.4. AGENTE REDUCTOR

Para la reduccién quimica de los iones de niquel presentes en la solucion
autocatalitica pueden emplearse agentes a base de fésforo, boro o nitrégeno. Los
mas comunes son hipofosfito, boro hidruros, amino boranos o hidracina. Para la
reduccion con fosforo es ampliamente empleado el hipofosfito de sodio,
N,H,PO, — H,0, el cual consiste en cristales higroscopicos incoloros los cuales

son facilmente solubles en agua [17].

1.8.5. ACOMPLEJANTES

Los agentes acomplejantes son afadidos a las soluciones de
autocatalitico niquel con el fin de regular o controlar la cantidad de niquel libre
durante el proceso de deposicibn. De esta manera, se previene la
descomposicion del bafio, la cual podria presentarse por efecto de la
precipitacion de sales o compuestos de niquel. Estos agentes también son
capaces de controlar la reaccion de deposicion de niquel, de manera que ésta
ocurra Unicamente sobre la superficie catalitica. Ejemplos de agentes

acomplejantes lo constituyen los acidos organicos y sus sales [17].
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1.8.6. ESTABILIZADORES - INHIBIDORES

Las soluciones de deposicidon por autocatalitico niquel son capaces de
operar bajo condiciones normales durante periodos prolongados de tiempo, sin
la necesidad de ser empleados ningun tipo de agente estabilizador. Sin embargo,
la descomposicion del bafio puede ocurrir espontaneamente de manera
inesperada [17].

La descomposicion espontanea del bafio puede ser controlada al afiadir
pequefias cantidades (trazas) de inhibidores cataliticos a la solucion. Estos
inhibidores son absorbidos por cualquier particula coloidal presente en la
solucién, impidiendo de esta manera la reduccion del niquel sobre su superficie
[17].

1.8.7. REGULADORES DE pH Y BUFFERS

La formacion de iones H+ como producto de la reduccion del Niquel,
produce una disminucion de los valores de pH en la solucion. La variacién o
cambios en los valores de pH ocasionan variaciones tanto en las condiciones de
deposicion como en la concentracién de los elementos depositados, y éstas, a
su vez, en las propiedades del producto final. La Fig. 1.15 ilustra los cambios en
la velocidad de deposicion y contenido de fésforo en el depdsito por efecto de
variaciones en los valores de pH [17].

Para controlar las variaciones producidas en los valores de pH, se
emplean generalmente los “buffers”; las cuales son sustancias o mezcla de
sustancias que afiadidas a una solucidén son capaces de neutralizar tanto acidos
como bases, sin generar cambios apreciables en el pH original. La eficiencia o
capacidad de un “buffer”, por tanto, puede ser medida por medio de la cantidad
de &cido requerido para producir un cambio en un valor determinado de pH.

Mientras mayor sea la cantidad de &cido para producir el cambio en el pH en
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presencia del “buffer”, mayor sera la eficiencia de este agente. Esta relacion
puede ser observada en la Fig. 1.16 [17].

Aun cuando los “buffers” ayudan a mantener los valores de pH, sin
producir variaciones apreciables, para prolongados tiempos de deposicién, se
pueden generar disminuciones repentinas en el pH, por lo que es necesario
monitorear y neutralizar el exceso de H+ en la solucion por medio de la adicion
de agentes reguladores de pH [17].

Entre los reguladores de pH més comunmente utilizados se encuentran
los compuestos alcalinos hidréxidos y soluciones de amonio. El efecto que
producen estos agentes en las soluciones de autocatalitico es mostrado en la
Fig. 1.17 [17].
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Fig. 1.15. Efecto del pH de la solucion en la
velocidad de deposicion y el contenido de fésforo en
el deposito.
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Fig. 1.17. Efecto de los reguladores de pH en
la solucion autocatalitica.

1.8.8. ACELERADORES

Para contrarrestar el efecto de los acomplejantes, los cuales generan
disminuciones considerables en la velocidad de deposicion, se introducen en la
solucion de deposicién pequerias cantidades de aditivos organicos denominados
aceleradores [17].

Segun las investigaciones, se cree que los aceleradores actian en el
enlace de los atomos de hidrogeno y fésforo en la molécula de hipofosfito
(reductor con fosforo), permitiendo que el hidrogeno sea removido mas

facilmente y adsorbido sobre la superficie catalitica [17].
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El acelerador utilizado con mayor frecuencia en los bafios que contienen
al hipofosfito como agente reductor, es el acido succinico. El efecto de este tipo

de acelerador en la velocidad de deposicion es ilustrado en la Fig. 1.18 [17].
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Fig. 1.18. Efecto del acido succinico en la
velocidad de deposicion.

1.8.9. ENERGIA

La cantidad de energia requerida por el sistema es uno de los factores
mas importantes capaces de afectar la cinética y velocidad de las reacciones. La
velocidad de deposicion es usualmente muy lenta a temperaturas por debajo de
65 °C, pero incrementa rapidamente con el incremento de la temperatura. Para
el caso de las soluciones reducidas con hipofosfito de sodio varia la composicién
de los depdsitos de niquel fosforo de acuerdo con la variaciéon de la temperatura,
cuando ésta aumenta, disminuye el fosforo, y el caso contrario cuando la

temperatura disminuye, el fésforo se incrementa [17].
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1.8.10. AGITACION

Se ha observado que la agitacion generada por las corrientes
convectivas, por el efecto del incremento de la temperatura, resulta beneficioso
tanto para el transporte de reactantes a la superficie a recubrir, como para la
remocion de los productos de reaccion de la zona de deposicion. De esta manera
la eficiencia en el transporte de las especies del bafio esta vinculado con la
agitacion de la solucion [17].

Los niveles de temperatura del bafio, sin embargo, no pueden sobrepasar
por lo general, los 100°C, con el objeto de brindar la agitaciébn y remocion
deseada de los productos de reaccién, por esta razén, es necesario adicionar al
bafio, componentes o corrientes de aire externas que permitan una agitacion

adecuada de la solucién [17].

1.8.11. APLICACIONES DEL PROCESO DE RECUBRIMIENTO
AUTOCATALITICO DE Ni-P

La aplicacion del proceso de recubrimiento autocatalitico de Ni-P ha sido

extensamente desarrollada por el hecho de que se puede aplicar a materiales
tanto conductores y no conductores, como a piezas de formas simples o
complejas. Sus aplicaciones se clasifican en dos tipos [18]:
a) En términos del sector industrial con el que se relaciona la pieza a recubrir; y
b) En funcién del material a recubrir (sustrato) en el cual se deposita el
recubrimiento autocatalitico de Ni-P; asi, los plasticos, aceros, aluminios y
diversas aleaciones que frecuentemente son usadas como sustrato podrian
formar la base para dicha clasificacion.

En esta seccion se especifican varias aplicaciones de este procedimiento,
tomando como base la clasificacion en funcion de los sectores industriales,
nombrando algunos ejemplos y espesores de recubrimiento tipicos usados en

cada uno de ellos [18].
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Aspectos importantes para su aplicacién. Los aspectos que motivan
realizar aplicaciones de esta técnica son muchos, entre los cuales se pueden
citar [18]:

a) Se puede recubrir materiales no conductores, lo cual brinda una gran ventaja
respecto a los procesos electroliticos convencionales. Esto se logra con una
adecuada y particular activacion de la superficie para cada caso. La aplicaciéon
de estos recubrimientos puede ser para uso industrial o para decoracion,

b) Sustratos como el aluminio y acero pueden ser recubiertos con esta técnica
permitiendo mejorar sus propiedades superficiales como resistencia a la
corrosioén, lo cual permite disponer de sustitutos de los aceros inoxidables, los
cuales son costosos y muy dificiles de maquinar,

c) Materiales utilizados como sustratos relativamente blandos con pobre
resistencia a la abrasion, pueden ser recubiertos con el fin de incrementar su
dureza y tener una mayor resistencia superficial,

d) Permite recubrir piezas de forma complejas; y

e) Algunos sustratos pueden incrementar su soldabilidad, usando el proceso
autocatalitico de Ni-P.

Finalmente, en este capitulo se recopilé informacién sobre conceptos
generales de fatiga, tipos de esfuerzos en fatiga, el comportamiento a la fatiga-
corrosion, alivio de hidrogeno y técnica de deposicion autocatalitica de Ni-P, a
partir de esta informacion se continda con el capitulo siguiente, en el cual se
presentara el disefio experimental del estudio del comportamiento a la fatiga al
aire y fatiga-corrosion de un acero AlSI 1020 recubierto mediante la técnica de
deposicion autocatalitico de Ni-P con post-tratamientos térmicos de alivio de

hidrogeno y de endurecimiento del recubrimiento.
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2. DISENO EXPERIMENTAL

El presente capitulo estd orientado a determinar el proceso de
elaboracion de las probetas para seis condiciones diferentes de ensayo de fatiga
flexion rotativa: (i) sustrato en condicion de recocido ensayado a fatiga al aire, (ii)
sustrato en condicién de recocido ensayado a fatiga en un ambiente corrosivo,
(iii) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y post-tratamiento térmico a
200 °C durante 1 h (PTT-1) ensayado a fatiga al aire, (iv) sustrato con
recubrimiento autocatalitico de Ni-P y PTT-1 ensayado a fatiga en un ambiente
corrosivo, (v) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y doble post-
tratamiento térmico a 200 °C durante 1 hy a 400 °C durante 1 h (PTT-2) ensayado
a fatiga al aire y (vi) sustrato con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y PTT-2
ensayado a fatiga en un ambiente corrosivo.

Ademas, se realiza una instruccion referente a la descripcion de los
recursos necesarios para realizar los recubrimientos autocataliticos de Ni-P y
para el pos-tratamiento térmico de alivio de hidrégeno.

También, se presenta informacion acerca del uso de la maquina de fatiga
por flexion rotativa en donde se realizaran los ensayos.

Asi, en este capitulo se describira todo el proceso para la obtencion de
probetas hasta estar listas para ser ensayadas.

2.1. FLUJOGRAMA DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Es necesario representar de forma sistematica y ordenada los pasos que
se seqguiran para desarrollar el experimento. Es por ello, que se hara uso de un
flujograma (ver, Fig. 2.1) iniciando con el dimensionamiento necesario de las
probetas, continuando con la descripcién de todas las etapas del proceso para la
obtencion de las probetas listas para ser ensayadas, la realizacion de los ensayos

y un estudio fractografico.
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Fig. 2.1. Flujograma de actividades para el desarrollo del experimento.
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2.2. DIMENSIONAMIENTO DE PROBETAS

El dimensionamiento de las probetas se realiz6 con base a el manual de
la maquina para ensayos de fatiga por flexion rotativa marca GUNT modelo WP
140, con el fin de que cada probeta fabricada sea compatible con el equipo de
pruebas [19].

El diametro mayor de la probeta de fatiga es de 12 mm, con una medida
real que oscila entre 12.00 y 11.96 mm debido al ajuste, la longitud de esa seccidn
es de 40 mm para una buena sujecion en la mordaza de la maquina ya que para
evitar fallos en el agarre de estas probetas este extremos es de mayor seccion,
el diametro menor es de 8.00 mm, permitiendo una tolerancia que oscila entre
7.99 y 7.97 mm, en ese extremo se prefirid utilizar 7.97 mm debido a que se
facilita el montaje de la probeta en el rodamiento del equipo, la longitud del
cilindrado de menor diametro es de 104.00 mm, y en la unidn entre las dos
secciones de diferente diametro la probeta posee un radio de 2.00 mm, para este
caso cumpliendo con las recomendaciones del manual y con la norma que rige
el ensayo, la longitud total de las probetas es de 146 mm, en cada extremo se
maquiné un chaflan de 1 mm a 45°, con el fin de eliminar las aristas vivas, el
resumen de las dimensiones de las probetas maquinadas se presentan en la Fig.
2.2.

Las probeta se pulieron utilizando diferentes tipos de papel lija, desde una
mas burda (papel lija nUmero 100) hasta una mas fina (papel lija nimero 1500)
con el fin de quitar las rayas del maquinado y se consigue totalmente lijadas

diagonalmente o en direccién longitudinal.

R2 d=2 4y 4
! v -
d=12n16 === R —— fa=sm
| ' NI
40
146

Fig. 2.2. Dimensiones de las probetas para fatiga por flexion rotativa a utilizar.
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2.3. MAQUINADO DE LAS PROBETAS

El acero AISI 1020 (metal base) en barra cilindrica de didmetro 12.7 mm
(*2 pulg) en estado de recocido, presenta una composicién quimica tal como se
presenta en la Tabla 2.1, la cual fue proporcionada por la empresa ABASTEINSA
de C.V.

Tabla 2.1. Composicién Quimica del acero AISI 1020, datos extraidos de la carta del
material, proporcionada por ABASTEINSA de C.V.

Elemento C Mn Si P S Fe
% en peso | 0.18-0.22 0.60 0.20 0.22 0.11 Balance

El maquinado de las probetas se llevé a cabo en un torno convencional
marca COMEC, modelo TGA 180 N, que se encuentra ubicado en la Unidad

Productiva Metal Mecanica, de la Escuela de Ingenieria Mecanica, Fig. 2.3.

N ; : 3
Fig. 2.3. Torno convencional marca COMEC, modelo
TGA 180 N.

El proceso de obtencibn de probetas se inici6 con un corte
sobredimensionando de los especimenes a 164 mm de longitud, con sierra
manual y sujetando la barra de acero en una prensa mecanica; posteriormente,
en el torno se refrentaron ambas caras y luego se perforaron con una broca de
centrar con el fin de poder ser alojados en el centro punto para la realizacion de

las otras operaciones, se continud con el cilindrado de una longitud de 111 mm
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efectuado por medio de varias pasadas hasta llegar a un didmetro de 8 mm,
subsiguientemente de esto se efectué un cambio de buril para poder realizar el
radio de empalme, el cual es 2 mm, luego se realiz6 el cilindrado en la parte que
servira para sujetar la probeta quedando un diametro final de 12 mm con una
longitud de 47 mm. Después se realizé el pulido utilizando papel lija desde el tipo
basta 100 hasta una fina 1200. Finalizando con un corte con sierra manual y
refrentado en ambas caras para dar dimensiones finales y eliminar los agujeros
de centrar, para terminar con la elaboracion de las probetas se realizaron los
viseles a 45° en los dos extremos.

Con la finalidad de disponer de una forma para poder colgar las probetas
durante la deposicion se realiz6 un agujero en el extremo de la probeta, con un
taladro industrial marca Muller Machines SA, modelo Super Condor 40 que se
encuentra ubicado en la Unidad Productiva Metal Mecanica, de la Escuela de
Ingenieria Mecanica, Fig. 2.4. El proceso inicia con la realizacion de una pequefia
marca con un punzon y martillo que sirve para evitar que haya deslizamiento de
la broca durante el inicio del maquinado, luego se realiza la perforacion del
agujero y a continuacion de esto se ejecuté una operacion de desbarbado de la
viruta de la parte inferior del agujero en la salida de la broca, y se realiz6 un lijado
con papel lija fina. Luego de esto cada probeta se coloca en una bandeja con

aceite para protegerla de la oxidacion Fig. 2.5.

Fig. 2.4. Taladro industrial marca Muller
Machines SA, modelo Super Condor 40.
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Fig. 2.5 Bandeja con probetas
en aceite.

A continuacion se presenta la descripcion del proceso de maquinado de
las probetas de forma esquematica por medio de una hoja de proceso Tabla 2.2
en donde se detalla la operacion efectuada y las herramientas y equipos

utilizados.

Tabla 2.2. Secuencia de fabricacidén de las probetas para los ensayos de fatiga.

Hoja de proceso
Nombre: Probeta para ensayos de fatiga por flexion rotativa.
Cantidad: 180

N° | Operacion Esquema Equipos y herramientas

1 Corte de la barra - Prensa mecanica
de acero AISI - Cinta métrica
1020ded=12.7 - Marcador

mm a una - Sierra manual

longitud de 164

mm
2 Refrentado de - Torno convencional

ambas caras - Buril de refrentar

del espécimen - Equipo de proteccion para el

hasta una uso del torno.

longitud de 160

mm

Continda.
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Continuacion.- Tabla 2.2. Secuencia de fabricacién de las probeta para los ensayos de

fatiga.
N° | Operacion Esquema Equipos y herramientas
3 Perforacion de - Torno convencional
los centro - Broca para hacer centros
puntos - Equipo de proteccion para el
uso del torno.
4 Primer - Torno convencional

cilindradoaund
=8 mm

amm

111 mm

- Buril para cilindrar
- Vernier digital
- Equipo de proteccion para el
uso del torno.

5 Elaboracion del - Torno convencional
radio de - Buril especial para hacer un
empalme de 2 radio de 2 mm
mm y pulido - Papel lija desde un numero

100 hasta 1200

6 Segundo - Torno convencional
cilindrado y - Vernier digital
pulido. - Papel lija desde un numero

El cilindrado a
un diametro final
de 12 mm

100 hasta 1200
- Buril para cilindrar.

Contintia
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Continuacion.- Tabla 2.2. Secuencia de fabricacion de las probeta para los ensayos de

fatiga.
N° | Operacion Esquema Equipos y herramientas
7 Corte para dar - Probeta

las dimensiones
exactas de la

probeta y
eliminaciéon de
los centros
puntos

- Torno convencional
- Vernier digital
- Sierra manual

8 Refrentado en - Espécimen
ambos extremos - Torno convencional
de la probeta - Buril de refrentar
para dar - Papel lija
acabado final.

9 Elaboracion de - Torno convencional
viseles a 45° - Buril
ambos extremos - Papel lija

10 | Taladrado de - Taladro industrial

agujerode d =2
mm a 2 mm del
extremo de la

probeta que
tiene 8 mm de
diametro.

- Broca de 2 mm
- Refrigerante
- Martillo
- Punzén
- Rasqueta para quitar
rebaba
- Papel lija
- Equipo de proteccion para el
uso de taladro
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2.4. TRATAMIENTO TERMICO DE RECOCIDO DE LAS PROBETAS

El tratamiento térmico realizado al sustrato fue de recocido de alivio de
esfuerzos residuales. El propésito de este recocido fue eliminar los posibles
esfuerzos residuales generados durante el maquinado de las probetas.

En la Fig. 2.6 se esquematiza el tratamiento térmico de recocido, el cual
se realizaron en una atmésfera de argdn, este procedimiento se realizé de la
manera siguiente: se colocan las probetas en el interior de la cdmara de
atmosfera inerte, se sujetaron con alambre de acero inoxidable de 0.75 mm de
diametro (ver, Fig. 2.7a) se cierra herméticamente esta camara instalandole
adecuadamente el empaque y la abrazadera de sujecion, la cdmara se introduce
en el horno de mufla que esta en el laboratorio de Tratamientos Térmico de la
Escuela de Ingenieria Mecéanica (ver, Fig. 2.7b). Luego, al horno se le ubica una
tapa removible de fibra de ceramica que sustituye la puerta original, estando lista
la instalacion de la cAmara se acopla la manguera de alimentacion del cilindro de
argon y se le suministra un flujo de argdon durante 3 min, hasta purgar el aire que
esta en el interior (ver, Fig.2.7c), posteriormente se cierran la valvula de drenaje
de gas para llenar la camara con argén y a continuacion se inicia la etapa de
calentamiento.

El tratamiento térmico se realiz6 a una velocidad de calentamiento de 200
°C/h, a una temperatura de mantenimiento de 530 °C, durante un tiempo de
permanencia de 20 min y enfriamiento en el horno [20].

Se realizaron 8 tratamiento térmicos, 7 con 24 probetas y 1 solamente

con 12 probetas.

48



Temperatura, °C

630

430

230

530
330

130

30

530

“
"
.
.
"-
-
\-\.
\-\.
\-\.

Enfriamiento en el horno

A

] 10 12 14 16
Tiempo, h

Fig. 2.6. Esquema del tratamiento térmico de recocido para un acero AlSI 1020.

Fig. 2.7. Imagenes del procedimiento de los tratamientos térmicos: (a) Colocacién de
probetas en el interior de la camara de atmosfera inerte, (b) Camara acoplada al horno
de muflay (c) Sistema para hacer tratamientos térmicos en atmdsfera de argén.

2.5. DEPOSICION DEL RECUBRIMIENTO AUTOCATALITICO DE Ni-P

El propésito de esta etapa del trabajo, es disponer de un grupo de 120

probetas recubiertas con depdsitos autocataliticos de Ni-P, conduciendo el

proceso de deposicion durante 200 min, a una temperatura de 70 °C y con un pH

de 8. Los equipos utilizados para la obtencion de los depdsitos de Ni-P estan
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ubicados en el Laboratorio de Tratamientos Térmicos de la Escuela de Ingenieria
Mecanica a continuacién se citan los mas importantes.

El sistema para la deposicién autocatalitica de recubrimientos de Ni-P, es
un conjunto de varias partes esenciales Fig. 2.8. Asi, en conjunto con el sistema
se tienen otros equipos para censar las variables que se deben de controlar y
para la realizacion de las pruebas iniciales como el caso de un pHmetro con
precision de *1, buffers de calibracion 7 y 10 pH con termémetro bimetalico, de
inmersion parcial con compensacion por temperaturas de trabajo de 0 a 100 °C
(ver, Fig. 2.9).

ero inoxidal

BESS

Fig. 2.8. Sistema para la deposicién autocatalitica de recubrimientos de Ni-P.
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Fig. 2.9. Medidor de pH vy
temperatura.
Se realizaron algunos experimentos en el reactor de vidrio de cuatro

cuellos sumergido en un bafio de maria para simular las condiciones de

deposicion en el sistema Fig. 2.10.

Fig. 2.10. Deposicién en el reactor de
vidrio.

Debido a la capacidad de alojamiento de solucion con la que es eficiente

la camara para deposicion autocatalitica de Ni-P, se depositaron lotes de 30
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probetas por lo que se necesitd hacer 4 deposiciones, el proceso inicid por la
preparacion de la solucion, en cantidades de 1 L, para este fin se utilizd un beaker
de 1 L de capacidad, una balanza digital portatil (ver, Fig. 2.11) que sirvi6 para
medir la masa de cada uno de los reactivos, un Hot Plate marca Fisher Scientific
(ver, Fig. 2.12).

Fig. 2.11. Balanza digital
portatil.

Fig. 2.12. Hot Plate con agitador
magnético Fisher Scientific.

Continuando con el proceso es necesario el pasivado de todas las
superficies del sistema de deposicién en contacto con la solucién con acido nitrico
al 15% en las cuales no se desea que se deposite Ni-P.

Para tener una buena adherencia del recubrimiento es necesario una
buena limpieza y preparacién de las probetas, por lo que se necesit6 el uso de
equipos especiales en este caso de una camara de bafio ultrasénico marca
BRANSON modelo M3800H (ver, Fig. 2.13) en la cual se introdujo dos beaker

con las probetas y acetona industrial durante 10 min.
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Fig. 2.13. Camara de bafio ultrasénico
de la marca BRANSON modelo
M3800H.

Luego de la limpieza en ultrasonido las probetas se trasladan en conjunto
hasta una bandeja que contiene soda caustica a 60 °C Fig. 2.14 para un
decapado y limpieza intensa, para mantener la soda caustica a esta temperatura

se necesitd el uso de una cocina a gas de dos quemadores.

Fig. 2.14. Bandeja que contiene soda
caustica a 60 °C sobre cocina a gas
de dos quemadores.

Para finalizar el proceso de preparacion de las probetas, éstas se
sumergen en otra bandeja que contiene acido clorhidrico al 20% durante 1 min,
luego de esto las probetas se enjuagan en agua destilada y se sumergen en la
solucion autocatalitica, la cual debe estar a 70 °C y a un pH de 8 a partir de ese
momento se contabiliza el tiempo de deposicion y solamente se queda censando

y compensando el pH cada 10 min si es necesario.

53



2.6. POST-TRATAMIENTOS TERMICOS

A todas las probetas recubiertas se les realizO un post-tratadas
térmicamente a 200 °C durante 60 min en una atmésfera inerte de argén, con la
finalidad de aliviar el hidrogeno incubado en el recubrimiento durante la
deposicion.

Posteriormente, a la mitad de las probetas recubiertas se les realizé un
segundo post-tratadas térmicamente a 400 °C durante 60 min con la finalidad de
producir cambios de fase en el depdsito de Ni-P y obtener una mayor dureza,

equipo usado (ver, Fig. 2.7) [8].

2.7. MEDICION DE ESPESORES

La medicion de espesores del recubrimiento se llevd a cabo
seleccionando 5 probetas por cada deposicion (lote), las cuales se cortaron y
embutieron en un molde cilindrico, para este propdsito se utilizd resina poliéster
transparente.

Posterior a esto se hizo un pulido tipo espejo de las superficies utilizando
papel lija desde un numero 100 hasta 1500, luego se necesitd un ataque quimico
con acido nitrico al 5% con complemento de alcohol (Nital-5) y se mide el espesor
del anillo periférico de recubrimiento de Ni-P con un microscopio de reticula
graduada, (ver, Fig. 2.15) empleando 500x, la superficie de Ni-P tendra
apariencia de buena calidad que se diferencia del sustrato. Ademas, se

capturaran las imagenes con un equipo Mimio View y una computadora.
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Fig. 2.15. Medicion de espesores con microscopio de reticula
graduada.

2.8. ENSAYOS DE FATIGA POR FLEXION ROTATIVA

El comportamiento a la fatiga al aire se describe completamente mediante
la resistencia a la fatiga (ecuacion de Basquin) y el valor de limite de fatiga. El
comportamiento a la fatiga-corrosion queda completamente definido sélo
mediante la ecuacion de Basquin [8].

Los ensayos de fatiga al aire y bajo ambiente corrosivo se realizaron en
una maquina para ensayos de fatiga por flexion rotativa marca GUNT modelo WP
140, motor de frecuencia de 60 Hz (3250 rpm), la cual se encuentra ubicada en
el laboratorio de Ensayos Mecénicos de la Escuela de Ingenieria Mecénica (ver,
Fig. 2.16).
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Fig. 2.16. Maquina para ensayos de fatiga por
flexién rotativa marca GUNT modelo WP 140.

La maquina de fatiga por flexion rotativa somete a un una probeta a un
movimiento giratorio, la cual es soportada por uno de sus extremos y en el otro
extremo se aplica una carga constante. Asi, de esta manera, en la superficie del
material de la probeta cilindrico, se origina un esfuerzo de flexion alternante de
forma sinusoidal que es mas alto en el cambio de seccion de la probeta. Por lo
cual, después de una determinada cantidad de ciclos de carga, la probeta se
rompe a consecuencia del proceso de fatiga del material.

Con una maquina de fatiga por flexion rotativa sélo se puede determinar
el comportamiento a la fatiga por cargas alternantes S,, tal como se presenta en
la Ec. 2.1.

S, =2 2.1)

EL esfuerzo producido en el material de la probeta corresponde al de una
barra de flexion y que soporta una fuerza F. De esta manera, sobre el material
actia un momento de flexion M, de forma triangular.

El momento de flexion (Mp) se calcula a partir de la fuerza de carga (F) y del brazo
de palanca (a), Ec. 2.2.
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Mb =F-a. (22)

Si se introduce el momento de Inercia del material de la probeta cilindrica
Ec. 2.3.

= (2.3)

donde:
I: inercia, y
d: diametro
Sustituyendo Ec. 2.2 y Ec. 2.3 con sus respectivos valores a = 100.5 mm

yd=8 mmen la Ec. 2.1 se puede calcular la amplitud de esfuerzo (Sa).

20

S - .
 mm?2

F. (2.4)

Para realizar los ensayos de fatiga al aire se debe seguir el siguiente

procedimiento (ver, Fig. 2.17):

a) Abatir hacia arriba la cofia protectora (1),

b) Descargar el dispositivo de carga por medio del volante de mano (2) de forma
tal que el rodamiento de apoyo libre (3) debe encontrarse a la altura del husillo
(4),

c) Desenroscar levemente la tuerca de la pinza porta probeta (5),

d) La probeta (6) debe insertarse en el rodamiento de apoyo libre del dispositivo
de carga,

e) A continuacion se inserta la probeta en la pinza porta probeta y se introduce
hasta el tope,

f) Apretar cuidadosamente la tuerca de la pinza porta probeta con una llave de
boca SW30 (7), y una SW21 (8) opuesta al el husillo,

g) Comprobar el giro circular de la probeta,
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h) Abatir hacia abajo la cofia protectora,

i) Soltar el interruptor de paro de emergencia (9),

j) Poner a funcionar la maquina por medio del interruptor de inicio y paro (10),

K) Ajustar rapidamente la carga deseada girando el volante de mano vy leer la
carga en la escala de la balanza de muelle (11); y

[) Reiniciar el contador (12) en la caja de distribucion (13) con el pulsador RST

para comenzar con la cuenta de los ciclos.

Fig. 2.17. Montaje para el ensayo.

Para los ensayos en ambiente corrosivo se hara uso de una camara de
acrilico que aislara una zona de la probeta principalmente en donde esta el
cambio de secciébn y en la cual se producen los esfuerzos mas altos
correspondiente al estudio (ver, Fig. 2.18)

En esta camara se suministrara por accion de la gravedad una solucion
acuosa salina al 3% en volumen a un flujo de 3 mL/min el flujo se controla con
una valvula de estrangulamiento. Ademas, la camara est4 compuesta por dos

partes base y tapa.
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alvula
Boquilla

Fig. 2.18. Céamara de acrilico para ambiente
Corrosivo.

El procedimiento de la realizacion de los ensayos de fatiga-corrosion, se
diferencia de los efectuados a fatiga al aire, en que para poder instalar la probeta
primero se coloca la base de la camara y luego a la probeta se le colocan unos
sellos de hule en los dos extremos para evitar que se produzcan salpicaduras
fuera de la cAmara, y posteriormente se coloca la tapa que aloja una boquilla

donde se suministra mediante gotas la solucién salina (ver, Fig. 2.19).

(@)

-4—-'—\~
T
-

I l J Sellos

Fig. 2.19. Demostracion del uso de la camara para ambiente corrosivo: (a) Ajuste de
la base, (b) Montaje de la probeta y de los sellos de hule, (c) Colocacién de la tapa.

Tanto en los ensayos en ambiente corrosivo como al aire para terminar el
ensayo si la probeta se rompe la maquina se detiene autométicamente, pero si
se alcanza el numero de ciclos de carga correspondiente al limite de la fatiga
previsto se debe parar la maguina manualmente con el interruptor. En los dos

tipos de ensayo al finalizar se debe de anotar tanto el esfuerzo producido en la
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probeta como también el niumero de ciclos que registra el contador, para el

posterior uso de los datos.

2.9. ESTUDIO FRACTOGRAFICO

Luego de realizar los ensayos de fatiga se realizara un estudio
fractogréfico de las probetas que fallaron con el propésito de poder describir las
caracteristicas de la fractura, este procedimiento se realizara haciendo uso de
una Camara Mimio View, instalada en una computadora en donde se llevara el
registro de las imagenes (ver, Fig. 2.20) cada imagen se guardara con el valor de

esfuerzo y el nimero de ciclos al cual ha fallado para su posterior analisis.

Fig. 2.20. Sistema de captura de imagenes
de las fracturas.

En este capitulo se present6 el disefio del experimento en donde se
consider6 todas las etapas del proyecto, maquinado de las probetas, tratamientos
térmicos de recocido, las deposiciones autocataliticos de Ni-P, medicién de
espesores, tratamientos térmicos de alivio de hidrogeno, ensayos de fatiga y
estudio micrografico, en este contexto y por ser uno de los objetivos mas
importantes del proyecto en el siguiente capitulo se hace énfasis en la deposicion
del recubrimiento autocatalitico de Ni-P.
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3. DEPOSICION DEL RECUBRIMIENTO AUTOCATALITICO DE Ni-P

En el presente capitulo se describira los procedimientos y parametros
utilizados para la obtencién de recubrimiento autocatalitico de Ni-P sobre
probetas de acero AISI 1020, iniciando por el proceso de pasivacion de los
componentes del sistema de la camara de deposicion; siguiendo con las
especificacion de los reactivos para preparar la solucion; continuando con el
proceso de preparacion de las probetas, incluyendo desde la limpieza hasta
activacion de la superficie; luego, se presentara el proceso y las condiciones para
la deposicion de Ni-P; y se culminara con la descripcidn de los post tratamientos

térmicos.

3.1. PASIVACION DE LAS SUPERFICIES EN CONTACTO CON LA
SOLUCION DE Ni-P

Para cada deposicion se debe realizar un pasivado de los elementos del
sistema de deposicion que estardn en contacto con la solucién ya que no se
desea que se deposite el recubrimiento de Ni-P sobre las mismas. Asi, esta
tactica se realiza con una solucién de acido nitrico al 15% y luego los elementos
deben ser enjuagados con agua destilada hasta que el pH del agua sea igual a
la del agua sin utilizar, esto debe hacerse para la bandeja de acero inoxidable
como también en la unidad de calentamiento y agitacion que acondiciona

térmicamente la solucion [21].

3.2. PREPARACION DE LA SOLUCION AUTOCATALITICA DE Ni-P

La solucion autocatalitica de Ni-P en esencia estd compuesta por cuatro
elementos basicos, los cuales en concentraciones y férmula son presentados en
la Tabla 3.1, estos valores son propuestos en varias investigaciones en el area

de recubrimientos autocataliticos de Ni-P que utilizan bafios basicos [21].
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Tabla 3.1. Reactivos necesarios para preparacion de solucion
autocatalitica de Ni-P.

Nombre Férmula Concentracion, g/L
Cloruro de Niquel NiCl,-6H,0 21
Hipofosfito de Sodio NaH,PO,-H,O 24
Cloruro de Amonio NH,CI 30
Citrato de Sodio Na3;CgH50- 45

El volumen de solucién a utilizar esta relacionado proporcionalmente con
el area a recubrir (60 mL/cm?), el resumen de areas a recubrir y area total se

presentan en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2. Resumen de calculos de areas de 30 probetas de fatiga y 5 cilindros
recubiertos con Ni-P.

Célculos del 4rea de las probetas de fatiga Area Volumen de
- — - ) total, solucién a

Seccién Areza unitaria, | Area  por , cm?2 utilizar, L
cm probetas, cm

Radio de empalme. 0.933 27.99

25 mm sobre el radio 6.28 188.50

de empalme.

Calcg[os de area para c’lllndros — i 920.34 13.22

Seccion Area unitaria, | Area por 5
cm? cilindros, cm?

Base 0.008 0.08

Superficie lateral. 0.75 3.77

El mecanismo de preparacion de la solucion autocatalitica de Ni-P es el
siguiente, se vertié ~300 mL de agua destilada en un Beaker graduado de 1 L de
capacidad, luego se agrega dentro del Beaker uno a uno los reactivos en el orden
presentado en la Fig. 3.1. Para lograr que se disolvieran los reactivos con mayor
rapidez y lograr homogeneidad se necesitdé agitar la solucion, luego que ya
estaban disueltos por completo se observa un color caracteristico (verde oscuro)
atribuido al Ni, ya que el resto de reactivos son de color blanco (ver, Fig. 3.1)

posteriormente se completd 1 L de la solucién con agua destilada (ver, Fig. 3.2)
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Fig. 3.1. Presentacion de los reactivos usados
para la preparacion de la solucién: (a) Cloruro de
niquel, (b) Hipofosfito de sodio, (c) Citrato de
sodio y (d) Cloruro de amonio.

Fig. 3.2. Litro de solucion autocatalitica
preparada.

Cada litro de solucion fue filtrado utilizando papel filtro con una retencion
de 8 um, para ser almacenado en un recipiente previo a su utilizacion, debido a
la nucleacion de grumos dentro de la solucion a temperatura ambiente
(aproximadamente 28 °C), ya que se necesitd preparar la solucién un (1) dia
previo a la deposicion, y para asegurar que la solucién autocatalitica no contenga
impurezas ni grumos se hizo un segundo filtrado justo cuando se pone dentro de
la bandeja del sistema de deposicion (ver, Fig. 3.3).
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Fig. 3.3. Representacion del
segundo filtrado de Ila
solucién.

3.3. PREPARACION DE LAS PROBETAS PARA DEPOSICION

El proceso de preparacién de las probetas para realizar el recubrimiento
consiste basicamente en desengrasado, secado, enmascarado, limpieza en
ultrasonido y activacion de la superficie a recubrir, este proceso se describe en
la Fig. 3.4, este proceso estd basado en la norma ASTM B 656 — 91 [22].
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Preparacion de probetas

v

Desengrasado inicial con jabén liquido

v

Secado con aire caliente

v

Enmascarado con Teflon

!

Limpieza con acetona en cAmara de
ultrasonido durante 10 minutos

v

Suspender en tapa de acrilico del sistema de
deposicion

v

Desengrasado final con soda caustica al 10%
a 60°C durante 10 min con agitacion leve

v
Enjuague rapido en agua
destilada

v

Activacién de superficie con acido
clorhidrico al 20 % durante 1 min

v
Enjuagar rapido en agua
destilada durante 1 min con
agitacion leve
v
Sin previo secado, sumergir en
solucion autocatalitica de Ni-P

Fig. 3.4. Flujograma de proceso de preparacion de probetas
para deposicion de recubrimiento autocatalitico de Ni-P.

A continuacion se describirAan de forma detallada las actividades de

preparacion de las probetas para deposicion.
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3.3.1. DESENGRASADO INICIAL CON JABON LIiQUIDO

Debido a que las probetas se sumergen en aceite para protegerlas contra
la corrosion, se necesitd colocarlas en papel toalla para absorber el exceso de

aceite en la superficie, tal como se presenta en la Fig. 3.5.

Fig. 3.5. Probetas puestas en papel toalla para
absorber el exceso de aceite para iniciar el
desengrasado.

Posterior a esto las probetas se lavaron de una en una utilizando agua y
jabon liquido, haciendo uso de un algodon hasta garantizara un buen
desengrasado de la superficie. Luego, se procedio al secado de cada una de las
probetas con aire caliente, este proceso se realizé en el menor tiempo posible

para evitar oxidacion en la superficie a recubrir (ver. Fig. 3.6).

Fig. 3.6. Primer procedimiento de limpieza de las probetas: (a) Lavado con
jabén liquido y agua; y (b) Secado con aire caliente.
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3.3.2. ENMASCARADO CON TEFLON

El proceso de enmascarado se realizo para reducir la cantidad de area a
recubrir, en consecuencia se reduce también el volumen de solucion a utilizar,
para ello se utilizé teflén de ¥z pulg de ancho, para este propésito se cubrié por
completo el hombro (seccion de mayor diametro) de la probeta y desde 27 mm
arriba de la seccion del radio de empalme de la probeta (seccion de interés de
estudio) hasta aproximadamente 5 mm previo al agujero para colgar la probeta,
las dimensiones de la probeta enmascarada se presentan en la Fig. 3.7a, donde
las secciones blancas son las secciones cubiertas por teflon, la seccién de 27
mm de longitud es la zona de interés a recubrir, el area total a recubrir para cada
probeta fue 7.21 cm? (ver, Fig. 3.7b)

@
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Fig. 3.7. Enmascarado de las probetas: (a)
Dimensiones de enmascarado y superficie a
recubrir; y (b) Probetas enmascaradas con
teflon.
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3.3.3. LIMPIEZA CON ACETONA EN CAMARA DE ULTRASONIDO

Posterior a enmascarar, todas las probetas correspondientes a cada lote,
se sumergen en dos Beaker de 1 L con 600 mL de acetona industrial, en grupos
de 15 (ver, Fig. 3.8), los Beaker se introducen en la cAmara de bafio ultrasénico
durante 10 min. Este proceso se realiza con el fin de desengrasar y retirar
cualquier agente contaminante que aun pudieran encontrarse en la superficie de
las probetas, posterior al desengrasado inicial. Asi, es importante destacar que
al retirar las probetas de la acetona, la superficie a recubrir por ningin motivo

debe entrar en contacto con la piel o algan elemento que pudiera engrasarla.

[\ASS0-0201\ - 155-0001

Fig. 3.8. Lote de 30 probetas durante
el desengrasado en acetona en
camara de ultrasonido.

Alfinalizar la limpieza en la camara de bafio ultrasénico todas las probetas
se suspendieron mediante alambre de acero inoxidable de 0.75 mm de diametro
de la tapa de acrilico del sistema de deposicion autocatalitico, tal como se
presenta en la Fig. 3.9, este proceso se realizo lo mas rapido posible para evitar

oxidacion de la superficie.
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Fig. 3.9. Probetas limpias suspendidas en la tapa de acrilico
del sistema de deposicion autocatalitica.

3.3.4. DESENGRASADO CON SODA CAUSTICA

Debido a la susceptibilidad de la activacion de la superficie para lograr un
Optimo recubrimiento autocatalitico es necesario desengrasar por completo la
superficie. Asi, para lograr esto se sumergen las probetas (ver, Fig. 3.10) en un
desengrasante mas agresivo que los anteriores, soda caustica al 10% a una
temperatura de 60 °C y aplicado durante 10 min. Para este proceso se utilizé un
volumen aproximado de 15 L realizando una agitacion leve de las probetas para
producir mayor efectividad del desengrasante.

Es importante examinar la superficie de las probetas durante esta
limpieza, pues si se observasen manchas verdes o marron indicarian un mal
proceso de desengrasado previo u oxidacion de la superficie, por lo cual no es
recomendable continuar con el proceso de activacion, pues este Ultimo no seria
efectivo.

Al finalizar el desengrasado se necesitd realizar un enjuague de las

probetas en agua destilada durante 1 min.
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Fig. 3.10. Desengrasado de probetas en soda caustica.

3.3.5 ACTIVACION DE SUPERFICIE

La activacion de la superficie consiste en un decapado o retirar cualquier
impureza de la superficie a recubrir, este se lleva a cabo con acido clorhidrico
(HCL) al 20% durante 1 min, se requieren ~6.5 L de solucion para la correcta
activacion de la superficie, este volumen es menor que el anterior debido a que
solamente es necesario sumergir la superficie a recubrir (ver, Fig. 3.11).

Es importante observar que la superficie en activacion efervesce, lo cual
indica una correcta activacion, si se observan manchas durante la activacion son
indicadores de grasa o superficie sucia aun, en este caso es recomendable
suspender la activacion de la superficie. Posterior a la activacion las probetas,
estas se enjuagan con agua destilada (ver, Fig. 3.12), para la cual es necesaria
una leve agitacion para ayudar a remover el acido, finalmente se sumergen las
probetas en la solucién autocatalitica sin dejar que se seque la superficie a
recubrir.
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Fig. 3.11. Activaién de superficie en acido clorhidrico
(HCL) al 20% durante 1 min.

7
Fig. 3.12. Enjuague de probetas en agua destilada a
temperatura ambiente.

3.4. PROCESO DE DEPOSICION DEL RECUBRIMIENTO AUTOCATALITICO
DE Ni-P

El proceso de deposicion autocatalitico de Ni-P se realizé a una
concentracion de 60 mL/cm?2. El calentamiento de la solucién autocatalitica se
realiz6 a una tasa lenta de 10 °C/h.
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Este proceso de calentamiento de la solucién se desarroll6 de forma
paralela a la preparacion de las probetas a recubrir del apartado 3.3 de esta
manera cuando se alcance la temperatura de deposicion del recubrimiento de 70
°C y pH de 8 las probetas se encuentre lista para ser sumergida en la solucion
(ver, Fig. 3.13) [20].

Probetas a depositar con
recubrimiento autocatalitico de

Ni-P
Calentamiento de solucion
Preparacion de probetas autocatalitica de Ni-P a una
velocidad de 10 °C/h
v

Sumergir las probetas en solucion
autocatalitica de Ni-P

Fig. 3.13. Diagrama de proceso indicando la continuidad que se debe de llevar para que
los dos procesos converjan en un mismo punto.

3.4.1 PRUEBAS EN EL REACTOR

Para garantizar una buena practica de los recubrimientos de Ni-P en las
probetas se realizaron varias pruebas de deposicion en el reactor de vidrio de
cuatro cuellos de 500 mL de capacidad (ver, Fig. 2.10) con las cuales se
identificaron problemas, se familiarizé con el procedimiento de preparacion de las
probetas y procedimientos de recubrimiento de Ni-P, el cual es el mismo que el
descrito en la seccion 3.3, solamente que no se necesitd enmascarar con teflon
debido a la geométrica del espécimen a recubrir. Las dimensiones de este son
12 mm de diametro, 10 mm de altura y posee un agujero pasado de 2 mm de
diametro (ver, Fig.3.14), este espécimen se suspendié con alambre de acero

inoxidable de 0.75 mm de diametro, la agitacion de la solucion se realizé con una
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pequefia bomba de aire y el pH se mantuvo constante regulandolo con KOH cada
10 min. Las pruebas de deposicion se realizaron durante 120 min, debido a que
el objetivo principal de la prueba era la practica de la preparacion de las probetas,

y habituacién con los equipos.

Fig. 3.14. Espécimen
para pruebas en el
reactor.

Las pruebas en el reactor dieron como resultado la necesidad de mejora
del proceso de limpieza, debido a que en una ocasion en la instancia de
desengrasado con soda caustica al 10% el espécimen presentd primeramente
una capa verde y luego marrén con formas irregulares (ver Fig. 3.15a) por las
cuales se necesitd incrementar el tiempo de desengrasado con soda caustica,
estas manchas se presume que se generaron por un mal desengrasado inicial
con jabon liquido, de igual forma el resultado final de la deposicion fue fallido,
debido a que la probeta presenté manchas posterior al recubrimiento obtenidos
(ver Fig. 5b).
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Fig. 3.15. Observaciones en pruebas con reactor: (a) Espécimen
con manchas color marrén; y (b) Deposicion del recubrimiento
fallido en el reactor, en el cual el espécimen presenté manchas en
la capa recubierta y mala adherencia.

Finalmente se obtuvieron buenos recubrimientos en los especimenes
utilizando el reactor y se decidio realizar las deposiciones en el sistema (ver, Fig.

3.16)

Fig. 3.16. Recubrimiento de buena calidad
realizada en el reactor.

3.4.2 DEPOSICION AUTOCATALITICA DE Ni-P EN EL SISTEMA

La deposicion autocatalitica del recubrimiento de Ni-P fue realizada en

cuatro sesiones, por cada sesién se recubrieron 30 probetas de fatiga y 5
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especimenes cilindricos de igual geometria que el utilizado para las pruebas en
el reactor, estos especimenes fueron colocados en cada esquina y el centro del
sistema de deposicion, estos especimenes seran utilizados para determinar los
espesores promedio de los recubrimientos obtenidos en cada lote.

El volumen necesario para depositar el recubrimiento de Ni-P en las 30
probetas y los 5 especimenes fue 13.80 L, cabe destacar que esta solucion es
virgen y no ha sido reutilizada en ningun proceso de deposicion posterior, debido
a que el mismo no depositaria la misma cantidad de Ni-P que una solucion virgen.

El proceso de preparacion de las probetas se realiz6 de la forma descrita
en el apartado 3.3, el calentamiento se llevo a cabo de forma lenta y homogénea
de 10 °C/h. Cuando la solucion autocatalitica se encontraba a 50 °C tenia un pH
aproximado de 5.8, por lo cual se necesit6é incrementarlo a un valor de pH = 8.0
necesario para la deposicion haciendo uso de hidroxido de potasio (KOH) en una
concentracién de 30%. Cuando la solucién alcanz6 los 70 °C y las probetas se
encontraban con la superficie activada y himeda, se sumergen en el sistema de
deposicion (ver, Fig. 3.7a), durante la deposicion el pH se midié cada 10 min para
garantizar que el valor del mismo se encuentre con un margen de +0.1, al
encontrarse debajo de este rango, el pH fue compensado con soluciéon de KOH
al 10%, esta solucion es de menor concentracion para conservar no solo el pH
sino también el volumen de solucion, debido a la evaporacion. El tiempo de
deposicion utilizado fue 200 min, finalizado el tiempo de deposicion fueron
removidas las probetas del sistema de deposicion (ver, Fig. 3.17b), y fueron
enjuagadas con agua para limpiar restos de solucion y enfriarlas y poder

manipularlas.
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Fig. 3.17. Proceso de inicio y finalizacién de la deposicién: a) Inmersién de las
probetas; y b) Remocién de las probetas posterior al tiempo de deposicion.

3.5. POST TRATAMIENTOS TERMICOS

Posterior al enjuague de las probetas y cuando estas ya se enfriaron se
desmontaron de la tapa de acrilico y se retir6 el teflon con el que se
enmascararon, luego de esto se realiz6 otro enjuague y se secaron con aire
caliente, en seguida se inicié con el tratamiento térmico de alivio de hidrégeno
siguiendo los mismos pasos de montaje en la cAmara que cuando se hicieron los
tratamientos térmicos de recocido del apartado 2.4.

A todas las probetas con recubrimiento se les realizé un post-tratamiento
térmico a 200 °C en una cadmara de atmosfera inerte, usando gas argén, iniciando
a latemperatura ambiente, y al llegar a 200 °C se mantuvo la temperatura durante
60 min, luego se dej6 enfriar en el horno. También, a la mitad de las probetas
recubiertas, se les realiz6 un segundo Post-tratamiento térmico, para lo cual se
incrementd nuevamente la temperatura hasta 400 °C se mantuvo durante 60 min
y luego se dejo enfriar en el horno (ver, Fig. 3.18)

La temperatura dentro de la cAmara se midié cada 5 min haciendo uso de
una termocupla de 30 pulg de longitud que estad instalada en la camara de

atmosfera inerte.
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Fig. 3.18. Esquema de los post-tratamientos térmicos realizados a los
conjuntos depdsito-sustrato.

En la Fig. 3.19 se presenta un lote de 30 probetas recubiertas, listas para

ser ensayadas (ver, Fig. 3.19).

Fig. 3.19. Probetas de fatiga recubiertas y con PTT-1.

En este capitulo se ha desarrollado todas las etapas del procedimiento
para la deposicion de Ni-P y en el capitulo siguiente se presentaran los resultados
de los espesores obtenidos, los resultados de los ensayos de fatica al aire y
fatiga-corrosion, un resumen del estudio fractografico de las probetas que fallaron

por fatiga al aire y fatiga-corrosion con sus respectivos analisis de resultados.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos aplicando cada
una de las técnicas experimentales descritas en el capitulo 2, sus
correspondientes figuras, un analisis de resultados que en varios casos se
resume en tablas y se elaboran conclusiones de cada técnica.

Finalmente, se presentan imagenes de algunas probetas ensayadas a
fatiga a distintos niveles de esfuerzos para explicar el comportamiento a la fatiga
al aire y fatiga-corrosion obtenido para cada condicion de material recubierto en

comparacion con los resultados obtenidos del sustrato sin recubrimiento.

4.1. MEDICION DEL ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO

En la Tabla 4.1 se presentan los valores de espesor de recubrimiento
medido a partir de un examen en un microscopio 6ptico; el valor del espesor
corresponde al promedio, correspondiente a los especimenes colocados en las
esquinas y el centro del sistema de deposicion para cada uno de los lotes de
probetas recubiertas (ver, Fig. 4.1). Algunas muestras de micrografias utilizadas

para determinar el espesor promedio se presentan en las Figs. 4.2 - 4.5.

4 1
O O
3
O
5 2
O O
— ] L

Fig. 4.1. Posicion de los
especimenes utilizados para
medir los espesores de cada lote
de probetas recubiertas con
depdsito autocatalitico de Ni-P.
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Fig. 4.2. Micrografia a 500X proveniente del lote 1 en: (a) posicién 1, (b) Posicion 2,
(c) Posicion 3, (d) Posicién 4, (e) Posicion 5. y (f) Probeta con reticula en posicion 1.
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Fig. 4.3. Micrografia a 500X proveniente
del lote 2 en: (a) posicion 1, (b) Posicion
2, (c) Posicién 3, (d) Posicién 4, y (e)
Posicion 5.
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Fig. 4.4. Micrografia a 500X proveniente
del lote 3 en: (a) posicion 1, (b) Posicion
2, (c) Posicién 3, (d) Posicion 4, y (e)
Posicion 5.
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Fig. 4.5. Micrografia a 500X proveniente
del lote 4 en: (a) posicién 1, (b) Posiciéon
2, (c) Posicion 3, (d) Posicion 4, y (e)
Posicion 5.
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Tabla 4.1. Resultados de las mediciones y valores promedios de los espesores
de los recubrimientos para todos los lotes de las probetas recubiertas.

Espesor Desviacion
Espesor, mm promedio por Estandar,
lote, um pm

Lotes del Medida
recubrimiento #

Espesor
promedio, pm

24
28
24 25.2 1.6
24
26

Lote 1

22
24
22 22.8 1.0
22
24

Lote 2

12 18.3

14
12 12.8 1.0
12
14

Lote 3

12
12
12 12.4 0.8
12
14

Lote 4

QA WINIPIO|IRWINIRPORWINIRFRPIORWIN(EF

El espesor promedio de los recubrimientos de los cuatro (4) lotes es de

18.3 pum, con una desviacion estandar de 5.90 um.

4.2. ENSAYOS DE FATIGA

La resistencia a la fatiga para cada condicion del material ensayado se
obtuvo a partir de cuatro niveles de esfuerzo y para cada uno de ellos se
ensayaron seis probetas; es decir, 24 probetas en total. El limite de fatiga para
cada condicion se obtuvo aplicando el método de la escalera, para lo cual se
ensayaron 12 probetas; se consideré como vida infinita 5x10° ciclos y se utilizé
un escalon de 5 MPa.

En las Tablas 4.2 - 4.13 y Figs. 4.6 — 4.14 se presentan los resultados de

los ensayos de fatiga al aire y fatiga corrosién para las condiciones de material
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ensayado; es decir: en las Tablas 4.2, 4.5y 4.8 se presentan los resultados de
los ensayos de fatiga al aire en la region de vida temporal; y en las Tablas 4.13 —
4.15 se presentan los resultados de los ensayos de fatiga-corrosion para el
sustrato sin y con recubrimiento de Ni-P.

En las Tablas 4.3, 4.6 y 4.9 se presentan los resultados de los ensayos

de fatiga realizados con el fin de determinar el limite de fatiga de cada condicion
del material ensayado; en las Tablas 4.4, 4.7 y 4.10 se esquematiza el método
de la escalera para obtener los limites de fatiga con su correspondiente
desviacién estandar; en las Figs. 4.6 — 4.14 se presentan los graficos de los
resultados de los ensayos de fatiga y las curvas que describen el comportamiento
a la fatiga de las condiciones de material ensayado a fatiga al aire y fatiga-
corrosion, respectivamente.

El limite de fatiga determinado mediante el método de la escalera se
calculé para el evento menos frecuente, fi, de falla o no falla antes de 5x106 ciclos
y los niveles de esfuerzo se numeran desde el mas bajo i = 0. Asi, dicho valor de

limite de fatiga se calcula por la Ec. (4.1):

Sy =So+(81_80)*(§i: i;j (4.1)

La desviacion estandar se calcula por la Ec. (4.2):

DE =1.620+(S, _SO)*(Z f; *Z(lg ffi ):(ZI fi)2 +0_029J (4.2)

Ademas, se considera que el pardmetro de desviacion, PD, debe ser

mayor que 0.3, y se define de acuerdo a la Ec. (4.3):
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PD = Zf.*z(izz::.)—z(zif.)z (4.3)

En la Tabla 4.14 se presentan las ecuaciones de Basquin, los coeficientes
de correlacion lineal de las mismas ecuaciones, los coeficientes de resistencia a
la fatiga y los parametros de las ecuaciones de Basquin de cada condicién del
material ensayado a fatiga al aire y fatiga-corrosion. En la Tabla 4.15 se
presentan los limites de fatiga de las condiciones del material y sus respectivas
desviaciones estandar. En la Fig. 4.9 se presentan las curvas de resistencia a la
fatiga y los limites de fatiga del sustrato sin y con recubrimiento de Ni-P,
respectivamente. En las Figs. 4.10 se presentan las curvas de resistencia a la

fatiga-corrosion del sustrato sin y con recubrimiento de Ni-P, respectivamente.

Tabla 4.2. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar la resistencia a la
fatiga de un acero AISI 1020.

N, N,
Probeta# | S, MPa | NUmero de ciclos | Probeta# | S, MPa | NUmero de ciclos
a la fractura a la fractura
1 21299 13 131411
2 45948 14 173581
3 20688 15 142843
4 450 15930 16 350 119645
5 22945 17 115818
6 36885 18 100468
7 69095 19 265090
8 29176 20 315317
9 83275 21 820103
10 400 123275 22 300 153944
11 52454 23 161916
12 44274 24 177165
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Tabla 4.3. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar el limite de fatiga de un
acero AlSI 1020.

Probeta# | S, MPa N, Ciclos Probeta # | S, MPa N, Ciclos
1 255 5000000 7 255 5000,000
2 260 5000,000 8 260 5000,000
3 265 343,306 9 265 5000,000
4 260 500,000 10 270 2813,038
5 265 701,207 11 265 5000,000
6 260 2264,649 12 270 266,895

Tabla 4.4. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero
AlSI 1020.

Nivel | S, Resultados de los ensayos Resumen de [Frecuencia de
|lde S, i| MPa | O: No falla hasta 5x10° ciclos los resultados |os
X: Falla hasta 5x10° ciclos especimenes it | i2f
que fallaron
1]2]3]4a|s|6|7|8|90]11]12 |Fallaron| . N° f
fallaron

2 270 X X 2 0 2 4| 8
1 265 X X 0] 0] 2 2 2 2| 2
0 260 0] (0] X 0] 1 3 1 0| O
- 255 | O 0] 0 2 0 0| O
Totales 5 7 5 6|10

Limite de fatiga = 263.5 MPa

Desviacion estandar = 4.77 MPa

PD = 0.56
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2,70
Log (S) = -0.1407 * Log (N,) + 3.2622

265 | o@ oo R2=0.799

2,60
2,55 +

2,50 |

Log (S, MPa)

245 +

2,40 +

2,35

230 —m—m—p
4,0 4,5 5,0 55 6,0 6,5 7,0

Log (N, ciclos)

Fig. 4.6. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero AISI 1020.

Tabla 4.5. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar la resistencia a la
fatiga de un acero AlSI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-1.

Nr, Nt,
Prozeta S, MPa | Numero de ciclos Pro#lzeta S, MPa | NUimero de ciclos
a la fractura a la fractura
1 64428 13 181646
2 25206 14 122738
3 28480 15 153718
4 400 35693 16 300 146404
5 62141 17 218089
6 27964 18 126077
7 138874 19 545406
8 68224 20 298970
9 86986 21 390204
10 350 80068 22 250 212419
11 84001 23 275336
12 92982 24 343920




Tabla 4.6. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar el limite de fatiga de

un acero AlISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-1.

Probeta# | S, MPa N, Ciclos Probeta# | S, MPa N, Ciclos
1 200 5000000 7 200 961900
2 205 909750 8 195 5000000
3 200 5000000 9 200 461548
4 205 1412411 10 195 1611704
5 200 5000000 11 190 5053121
6 205 380617 12 195 5000000

Tabla 4.7. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero
AISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-1.

Nivel | S, Resultados de los ensayos Resumen de [Frecuencia de
|lde s, i| MPa | O: No falla hasta 5x10° ciclos los resultados os
X: Falla hasta 5x10° ciclos especimenes | |,
que fallaron ifi) i
112|3l4|5|6|7]|8]|9nol1|12 |Fallaro] No f
n fallaron
2 205 X X X 3 0 3 6|12
1 200 | O @) (0] X X 2 3 2 2| 2
0 195 0] X @) 1 2 1 0|0
- 190 0] 0 1 0 0|0
Totales 6 6 6 8|14

Limite de fatiga = 199.17 MPa

Desviacion estandar = 4.73 MPa

PD = 0.56
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Fig. 4.7. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero AISI 1020 con recubrimiento
autocatalitico de Ni-P y con PTT-1.

Tabla 4.8. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar la resistencia a la
fatiga de un acero AlSI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-2.

Probeta , Nf, . Probeta , Nf, .

" S, MPa Numero de ciclos " S, MPa Numero de ciclos
a la fractura a la fractura

1 64428 13 181646
2 25206 14 122738
3 28480 15 153718
4 400 35693 16 300 146404
5 62141 17 218089
6 27964 18 126077
7 138874 19 545406
8 68224 20 298970
9 86986 21 390204
10 350 80068 22 250 212419
11 84001 23 275336
12 92982 24 343920
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Tabla 4.9. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar el limite de fatiga de
un acero AlSI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-2.

Prozeta S, MPa N, Ciclos Pro;)eta S, MPa N, Ciclos
1 200 5000000 7 210 5000000
2 205 1172360 8 215 1933937
3 200 5010761 9 210 5000000
4 205 5000000 10 215 1611704
5 210 885534 11 210 5000000
6 205 5000000 12 215 5000000

Tabla 4.10. Método de la escalera para determinar el limite de fatiga de un acero AISI
1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con PTT-2.

Nivel | S, Resultados de los ensayos Resumen de [Frecuencia.
de S, i| MPa | O: No falla hasta 5x10° ciclos los resultados  de los
X: Falla hasta 5x106 ciclos especimenes £l s
que fallaron i
1/2]3|4|5|6|7|8|9tol1|12 [FAllar0) No f
n |fallaron
2 215 X X X 2 0 2 4| 8
1 210 X 0 0 0 1 3 1 111
0 205 X 0 0 1 2 1 0] 0
- 200 | O @) 0 2 0 0] 0
Totales 4 8 4 5/ 9

Limite de fatiga = 199.4 MPa

Desviacion estandar = 15.3 MPa

PD =1.86
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Fig. 4.8. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero AISI 1020 con recubrimiento

autocatalitico de Ni-P y con PTT-2.
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Fig. 4.9. Log del esfuerzo vs Log de ciclos de un acero AISI 1020 sin y con
recubrimiento autocatalitico de Ni-P.

Tabla 4.11. Limite de fatiga y desviacion estandar para
cada condicion del material ensayada.

Limite de DE,

Condicion del material fatiga, MPa MPa
Sustrato 263.5 4.77
Sustrato + Ni-P y PTT-1 199.2 4.73
Sustrato + Ni-P y PTT-2 199.4 15.3

La curva de resistencia a la fatiga para un AISI 1020 obtenida a través de

los datos experimentales es muy cercana a la curva de resistencia a la fatiga

obtenida por Escamilla y Mojica (2010) (linea discontinua en Fig. 4.6), con base

a ello los datos obtenidos se consideran validos [23].
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De acuerdo a los resultados obtenidos en la Fig. 4.9, es posible observar
que para un acero AISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y PTT-1
PTT-2 decrementa la vida a la fatiga y el limite de fatiga en cantidades similares,
este decremento se debe al comportamiento fragil del recubrimiento en donde
iniciaron las grietas transmitiéndose al sustrato, tal como ha reportado Berrios
(1998) [8]: En el mismo sentido, para fundamentar dicha afirmacion es necesario
un estudio fractografico de las superficies obtenidas de la fractura de las probetas

el cual ser& objeto de analisis posterior.

Tabla 4.12. Resultados de los ensayos para determinar la resistencia a la
fatiga-corrosién de un acero AlSI 1020.

Nt, Nt,
Probeta# | S, MPa | NUmero de ciclos | Probeta# | S, MPa | NUmero de ciclos
a la fractura a la fractura
1 32653 13 101149
2 24389 14 91233
3 25599 15 113273
4 450 36964 16 350 133967
5 29266 17 117586
6 25719 18 126204
7 54213 19 193182
8 50603 20 398675
9 62099 21 161495
10 400 41449 22 300 224696
11 50624 23 523308
12 51264 24 370250
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Fig. 4.10. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo al 3%

en peso de NaCl, de un acero AlSI 1020.

Tabla 4.13. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar la resistencia a la
fatiga-corrosion de un acero AISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con

PTT-1.
Nf, Nf,
Probeta# | S, MPa | Numero de ciclos | Probeta# | S, MPa | Numero de ciclos
a la fractura a la fractura
1 45466 13 248217
2 46330 14 368334
3 59924 15 401184
4 400 38345 16 300 133518
5 56663 17 140149
6 46644 18 248217
7 195578 19 452639
8 159549 20 340351
9 115112 21 466415
10 350 143820 22 250 463985
11 110777 23 335180
12 124967 24 413521
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Fig. 4.11. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo al 3%
en peso de NaCl, de un acero AISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con

PTT-1.

Tabla 4.14. Resultados de los ensayos de fatiga para determinar la resistencia a la
fatiga-corrosion de un acero AlSI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con

PTT-2.
N, Nr,

Probeta# | S, MPa Numero de Probeta# | S, MPa Numero de
ciclos a la ciclos a la

fractura fractura

1 64428 13 181646

2 25206 14 122738

3 28480 15 153718

2 400 35693 16 300 146404

S 62141 17 218089

6 27964 18 126077

7 138874 19 545406

8 68224 20 298970

9 86986 21 390204

10 350 80068 22 250 212419

11 84001 23 275336

12 92982 24 343920
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Fig. 4.12. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en un medio corrosivo al 3%
en peso de NaCl, de un acero AISI 1020 con recubrimiento autocatalitico de Ni-P y con
PTT-2.
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Fig. 4.13. Log del esfuerzo vs Log de ciclos a la fractura en una solucion corrosiva al
3 % en peso de NaCl, de un acero AISI 1020 sin y con recubrimientos autocatalitico
de Ni-P.

Tal como se presenta en la Fig. 4.13 la resistencia a la fatiga-corrosion
con una solucion corrosiva al 3% en peso de NaCl, muestra un decremento de la
resistencia a la fatiga del material con PTT-1 o PTT-2 respecto al sustrato, al igual
gue el caso de resistencia al fatiga al aire esto se debe al comportamiento fragil
del recubrimiento, en el caso de un acero AISI 1020 con recubrimiento
autocatalitico de Ni-P y con PTT-2 se observa un mayor decremento respecto a
las probetas recubiertas y con PTT-1, debido a que el mismo PTT-2 se realiz
para obtener una mayor dureza del recubrimiento por lo cual se comporta de
manera mas fragil. Es importante destacar que el decremento en la resistencia a
la fatiga al aire respecto a la fatiga corrosion es menor en el ultimo caso, esto
comparado con el sustrato en el ambiente corrosivo, esto debido a las

propiedades del recubrimiento de resistencia a la corrosion.
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Tabla 4.15. Ecuacion de Basquin correspondiente a cada condicion del material
ensayado.

Condicion del material Eg;?g;?ﬁﬁ;?ﬁgﬂ'g R? M‘;;a B, ua
Sustrato Are [ Log (S)=-0.1407 *Log (Ny) +3.2622 | 0.799 [ 1829 | -0.1407
Corrosién | Log (S) =-0.1624 * Log (Ny) + 3.3683 |0.9256| 2335 | -0.1624

Sustrato + Ni-P |Aire Log (S) = -0.1651 * Log (Nr) + 3.3343 | 0.869 | 2159 | -0.1651
con PTT-1 Corrosion | Log (S) = -0.1948 * Log (Nf) + 3.33519 |0.8562| 2249 | -0.1948
Sustrato + Ni-P |Aire Log (S) = -0.1648 * Log (Ni) + 3.3415 |0.9305| 2195 | -0.1648
con PTT-2 Corrosién | Log (S) = -0.195 * Log (Ny) + 3.4917 | 0.873 | 3102 | -0.1950

Es préactica habitual que antes de comparar los resultados obtenidos,
primero se tiene que realizar un analisis estadistico de la reproducibilidad de las
ecuaciones de Basquin, tal como lo recomienda la norma de la ASTM

Designacion E-739. Dicha reproducibilidad se calcula mediante la Ec. (4.4):

Reproducibilidad, % = (1_ #de nivelesde S j *100% . (4.4)
# de probetas ensayadas

En tal sentido, dado que todas las ecuaciones de resistencia a la fatiga
fueron obtenidas a partir de 24 probetas y distribuidas en 4 niveles de esfuerzo,
se determind que estas ecuaciones son confiables, ya que la reproducibilidad es
de aproximadamente 83 %.

Por otro lado, en la determinacion de los limites de fatiga se obtuvo para
todas las condiciones de material ensayado, un parametro de desviacion mayor
que 0.3, tal como lo recomienda Dieter (1986) [21]. Cabe destacar que esto
obedece a que se utilizé un escaldbn sumamente pequefio y una cantidad
significativa de probetas.

En las Figs. 4.6 - 4.14 se present6 el comportamiento a la fatiga al aire y
fatiga-corrosion de los conjuntos sustratos + recubrimiento autocatalitico de Ni-
P. A partir de las ecuaciones de resistencia a la fatiga se puede calcular los
decrementos en la vida a la fatiga a un esfuerzo dado, los cuales se pueden

obtener mediante la Ec. (4.5).
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Decrementos, % = —(

f

Substrato+recubrimeinto N recubrimiento

f

N recubrimiento
f

]*100%

(4.5)

En la Tabla 4.16 se presentan los decrementos en la vida a la fatiga al

aire y fatiga-corrosion, a valores de esfuerzos de 400 y 300 MPa para cada

condicion de sustrato + recubrimiento. En la Tabla 4.17 se presentan el

decremento tanto absoluto (MPa) como también porcentual en el limite de fatiga

para los mismos materiales.

Tabla 4.16. Decremento porcentual en la vida a la fatiga para cada condicién del

material recubierto.

Condicién del material Ensayos S, MPa Decremento, %
Sustrato + Ni-P con PTT-1 Fatiga al aire 400 45
300 59
Fatiga corrosion 400 89
300 92
Sustrato + Ni-P con PTT-2 Fatiga al aire 400 38
300 54
Fatiga corrosion 400 30
300 48

Tabla 4.17. Decremento absoluto y porcentual en el limite de fatiga para
cada condicion del material recubierto.

Condicion del material Decremento en el limite de fatiga
MPa %

Sustrato + Ni-P con PTT-1 66.1 33.2

Sustrato + Ni-P con PTT-2 65.9 33.0

Finalmente, es importante destacar que para poder explicar este

decremento en el comportamiento a la fatiga se tiene que presentar un estudio

fractografico de los mismos, ya que como ha sido expuesto anteriormente el
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comportamiento a la fatiga de los materiales tratados superficialmente es
influenciado por tres efectos: (i) comportamiento a la fatiga del material proximo
a la superficie, (ii) condicion de esfuerzo en las capas superficiales, (iii) presencia

0 ausencia de irregularidades en la superficie del material.

4.3. ESTUDIO FRACTOGRAFICO

La probetas ensayadas a fatiga flexion rotativa utilizadas para determinar
la resistencia a la fatiga al aire como en medio corrosivo al 3 % en peso de NaCl
de las condiciones de metal base sin y con recubrimiento de Ni-P con PTT-1y
PTT-2 se realiz6 un estudio fractografico a bajos aumentos. Asi, en las Figs. 4.11
y 4.12 se presentan para cada uno de los esfuerzos una macrografia
correspondientes al estudio fractografico de las probetas sin recubrimiento tanto
al aire como también en medio corrosivo, respectivamente. Ademas, en las Figs.
4.13 y 4.14 se presentan para cada uno de los esfuerzos una macrografia
correspondientes al estudio fractografico de las probetas recubiertas con Ni-P y
con PTT-1 tanto al aire como en medio corrosivo, respectivamente. También, en
las Figs. 4.15 y 4.16 se presentan para cada uno de los esfuerzos una
macrografia correspondientes al estudio fractografico de las probetas recubiertas
con Ni-P y con PTT-2 tanto al aire como en medio corrosivo, respectivamente.

En el mismo sentido es de destacar que las superficies de fractura
reportadas para cada uno de los 4 niveles de esfuerzo, corresponden a la
superficie de mayor contraste de las seis probetas correspondientes a cada nivel
de esfuerzo.

Con respecto al analisis primeramente se realizaran comentarios
generales de las superficies de fractura, en la cual se destacaran el nUmero de
grietas observadas en funcion del esfuerzo al cual se ensayaron las probetas.
Luego se realizardn comentarios destaca algunos detalles particulares para las
superficies de fractura para cada condicion de material.
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Figs. 4.14. Macrografia de probetas de acero AlISI 1020 ensayadas a fatiga al
aire: (a) Esfuerzo 450 MPa y Nf = 21299; (b) Esfuerzo 400 MPa y Nf = 123275;
(c) Esfuerzo 350 MPa y Nt = 173581, y (d) Esfuerzo 300 MPa y Nt = 153944,
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p ' — -
Figs. 4.15. Macrografia de probetas de acero AISI 1020 recubiertas con Ni-P y
con PTT-1 ensayadas a fatiga al aire: (a) Esfuerzo 400 MPa y Nr = 29838; (b)
Esfuerzo 350 MPa y Nr = 542559; (c) Esfuerzo 300 MPa y N = 110848; y (d)
Esfuerzo 250 MPa y Nt = 651140.
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Figs. 4.16. Macrografia de probetas de acero AISI 1020 recubiertas con Ni-P y
con PTT-2 ensayadas a fatiga al aire: (a) Esfuerzo 400 MPa y Nr = 64498; (b)
Esfuerzo 350 MPa y Nt = 86986; (c) Esfuerzo 300 MPa y Nt = 122738; y (d)
Esfuerzo 250 y Nt = 212419.
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Figs. 4.17. Macrografia de probetas de acero AISI 1020 ensayadas a fatiga
en un medio al 3% en peso de NaCl: (a) Esfuerzo 450 MPa y Nf = 29474; (b)
Esfuerzo 400 MPa y Nr = 42518; (c) Esfuerzo 350 MPa y Nf = 126419; (d)
Esfuerzo 300 MPay Nf = 367042.
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Figs. 4.18. Macrografia de probetas de acero AISI 1020 recubiertas con Ni-P y
con PTT-1 ensayadas a fatiga en un medio al 3% en peso de NaCl: (a) Esfuerzo
400 MPa y Nf = 46330; (b) Esfuerzo 350 y Nf = 115112; (c) Esfuerzo 300 MPa
y Nt = 133518; y (d) Esfuerzo 250 MPa y Nt = 466415.
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Figs. 4.19. Macrografia de probetas de acero AISI 1020 recubiertas con Ni-P y con
PTT-2 ensayadas a fatiga en un medio al 3% en peso de NaCl: (a) Esfuerzo 400 MPa
y Nf = 38345; (b) Esfuerzo 350 MPa y Nf = 195578; (c) Esfuerzo 300 MPa y Nt =
140149; y (d) Esfuerzo 250 MPa y Nf = 452639.
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En general para todas las condiciones de material ensayados hasta la
fractura tanto a fatiga al aire como en medio corrosivo, se puede observar que
las superficies de fractura para altos esfuerzos presentan multiples zonas de
inicios de grietas de fatiga en la periferia de las probetas. Contrario a esto, se
puede observar que las superficies de fractura para bajos esfuerzos presentan
un menor numero de zonas de inicios de grietas de fatiga en la periferia de las
probetas. Asi, estas grietas de fatiga se inician por la presencia de
microconcentradores de esfuerzos en la superficie libre del metal base sin
recubrimiento o en la superficie libre de los recubrimientos para las condiciones
de probetas recubiertas y con PTT-1y PTT-2.

La Fig. 4.14a corresponde a una probeta de metal base ensayada a fatiga
al aire en la cual se presenta una amplia zona plana en la parte inferior de la
imagen, indicando que es una zona de inicio de grieta con multiples origenes en
el mismo plano como con secuencia, probablemente, a una entalla. Ademas, la
zona de fractura por sobrecarga es relativamente grande, caracteristica de las
probetas ensayadas a altos esfuerzos. La Fig. 4.14d corresponde a una probeta
de la misma condicion de material ensayada a fatiga al aire la cual presenta al
lado derecho dos inicios de grieta y una zona de fractura por sobre carga
relativamente pequefia caracteristica propia de probetas ensayadas a bajos
esfuerzos.

La Fig. 4.15a-c corresponden a probetas ensayadas a fatiga al aire para
el sustrato recubierto y con PTT-1, en las cuales se puede observar que la zona
de despegue por sobre carga estan confinadas en el centro de cada probeta
como consecuencia de que el recubrimiento se comporta como un material fragil,
en el cual la grieta se propaga a partir del recubrimiento avanzando rapidamente
en la periferia y transfiriéndose al sustrato en toda su periferia. Similarmente ha
ocurrido con la probeta del mismo tipo ensayada a bajo esfuerzo (ver, Fig. 4.15d),
en la cual se observa una sola grieta de fatiga con multiples zonas de inicio en el
mismo plano.

La Fig. 4.16a-c corresponden a probetas ensayadas a fatiga al aire para

el sustrato recubierto y con PTT-2, en las cuales se puede observar multiples
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zonas de inicio de grieta por fatiga y que la zona de despegue por sobre carga
estan confinadas en el centro de cada probeta. Contrario a lo anterior, para la
probeta del mismo tipo de material y ensayadas a bajo esfuerzo (ver, Fig. 4.16d)
se observa una sola grieta de fatiga con mdltiples zonas de inicio en el mismo
plano.

Las Figs. 4.18a-d corresponde a una probeta recubierta y con PTT-1
ensayada a fatiga en un ambiente corrosivo al 3% de NaCl, en las cuales se
observa que a mayores niveles de esfuerzo mayores son las zonas de fractura
por sobrecarga.

La Fig. 4.18a-b corresponden a probetas ensayadas a fatiga en un medio
corrosivo para el sustrato recubierto y con PTT-1, en las cuales se puede
observar que la zona de despegue por sobre carga estan confinadas en el centro
de cada probeta. También, para el mismo tipo de probetas y ensayadas a bajos
esfuerzos se observa (ver, Fig. 4.15c-d) una sola grieta de fatiga con multiples
zonas de inicio en el mismo plano. Esto es similar, tal como ha ocurrido con las
probetas del mismo tipo de material ensayadas a fatiga al aire.

La Fig. 4.19a-d corresponden a probetas ensayadas a fatiga en un medio
corrosivo para el sustrato recubierto y con PTT-2, en las cuales se puede
observar multiples zonas de inicio de grieta por fatiga en planos ligeramente
paralelos y que las zonas de despegue por sobre carga estan confinadas en el
centro de cada probeta.

Con base a los resultados obtenidos de espesores, ensayos de fatiga y
estudio fractografico es posible concluir cual es el fendbmeno que sucede en la
fatiga al aire y fatiga-corrosion para un acero AISI 1020 con recubrimiento
autocatalitico de Ni-P y con PTT-1 o PTT-2.
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CONCLUSIONES

Por medio de los ensayos realizados en este trabajo de graduacién se han
obtenido los datos necesarios para concluir:

Que el proceso de deposicion autocatalitica de Ni-P utilizado para la
obtencion de 120 probetas recubiertas se considera exitoso debido a que se
superaron las etapas de limpieza y activacion de superficie para su correcta
deposicion con recubrimiento de Ni-P, esto gracias a las recomendaciones
elaboradas por investigadores que realizaron dicho proceso [8], esto es notable
en el recubrimiento en la zona de fractura de las probetas, debido a que le mismo
no se desprendi6 de la superficie.

Que los espesores del recubrimiento obtenidos son homogéneos en cada
lote de probetas recubiertas, pero al comparar entre lotes se observa una clara
desviacion entre los valores promedio de los mismos, esto debido a la deposicion
en las paredes de la bandeja del sistema y calentador utilizados para recubrir.

Para ambos casos (fatiga al aire y fatiga-corrosion) la condicion del metal
recubierto se obtiene una disminucién en el comportamiento a la fatiga en
comparacion con los resultados obtenidos del metal base. En el caso de fatiga al
aire los resultados de los resultados obtenidos para probetas con recubrimiento
autocatalitico de Ni-P con PTT-1 y PTT-2 son similares y se observa una ligera
disminucion (ver, Fig. 4.9) en el mismo sentido, en el caso de fatiga-corrosion se
obtienen una mayor disminucién en el PTT-2 que en el PTT-1 debido a que el
recubrimiento se ha endurecido, disminuyendo su resistencia a la fatiga-

corrosion.
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RECOMENDACIONES

Para continuar mas eficazmente con esta investigacion se recomienda la

adquisicion de los siguientes equipos:

Un espectrémetro para la determinacién de la composicién quimica del
recubrimiento autocatalitico de Ni-P, esto con el fin de determinar si el
mismo supera el 10% en peso de P la pelicula recubierta.

Un rugosimetro, para determinar la rugosidad en la direccién axial del
radio de empalme, debido a que el mismo tiene un gran efecto en el
comportamiento a la fatiga.

Un equipo de torno de Control Numérico Computarizado (CNC), para
obtencion de probetas de forma rapida.

Una camara de extraccion de gases, para extraccion de los mismos
durante el proceso de activacion de la superficie y deposicion del
recubrimiento.

Un equipo para la obtencion de agua destilada, debido a que la misma se
requiere en altos voliumenes para el proceso de limpieza, activacion y
deposicion del recubrimiento.

Una lupa estereoscopica, para obtener una mejor resolucion de las
superficies fracturadas, esto con el fin de hacer un mejor andlisis

fractografico.
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