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Resumen

El acero inoxidable AISI 316L, muy solicitado por la industria quimica y papelera, entre otras, posee una excelente resistencia a la corrosion pero
baja dureza y alto coeficiente de friccion, por lo que es necesario mejorar sus propiedades tribolégicas a fin de ampliar su rango de aplicacion.

En este trabajo se evalud la adhesidn, resistencia al desgaste y corrosion de un recubrimiento de nitruro de titanio (TiN) obtenido por Plasma Based
lon Implantation and Deposition (PBII&D) combinado con temperatura y depositado sobre AISI 316L nitrurado por plasma. Se analizo la
microestructura de los recubrimientos por difraccion de Rayos X, microscopia éptica y electrénica de barrido. Se probd la adhesion de los
recubrimientos por el método de Indentacion Rockwell C y Scratch Test con carga constante. EI comportamiento al desgaste se evalué con el
ensayo de pin-on-disk, las huellas se observaron con microscopia dptica y se tomaron registro de los perfiles con perfilémetro mecénico. Las
muestras duplex se sometieron a los ensayos de niebla salina por 100 horas y de polarizacién anddica para evaluar la resistencia a la corrosion.
Los recubrimientos TiN por PBII&D con resistencia calefactora presentaron espesores de entre 1,5 umy 2,5 pm y muy buena adhesion, soportando
cargas de 30 N en el test de scratch e indentaciones RC con 150 kg sin desprenderse, mejoraron la resistencia al desgaste respecto a los no
polarizados y las pruebas de corrosion evidenciaron que los recubrimientos son quimicamente inertes, mientras que las muestras nitruradas

presentaron signos de corrosion.
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1. Introduccién

El acero inoxidable austenitico AISI 316L, es muy solicitado
en la industria, alimenticia, farmacéutica, quimica y para
aplicaciones biomédicas. Su baja dureza y elevado
coeficiente de friccion limitan sus aplicaciones, por lo que es
necesario tratarlos a fin de mejorar sus propiedades
tribol6gicas sin resentir sus propiedades anticorrosivas y
aumentar su vida util [1-3].

La nitruracion i6nica es un tratamiento de difusion
termoquimica asistido por plasma que modifica las capas
superficiales del material. Si el nitrdgeno permanece en
solucién sin formar nitruros, se eleva la dureza superficial del
material y mejorando su resistencia al desgaste sin resentir
sus propiedades anticorrosivas [4-5].

Los recubrimientos PVD de nitruro de titanio (TiN),
obtenidos a partir de un arco catédico poseen un bajo
coeficiente de friccién y elevada dureza, aumentando la
resistencia al desgaste del material tratado [6,7].

Los tratamientos “diiplex” consisten en la aplicacion sucesiva
de dos tratamientos superficiales, a fin de obtener
propiedades que no pueden alcanzarse con una sola técnica
[8.9]

La implantacién i6nica es un proceso que ha sido estudiado y
aplicado con muy buenos resultados en numerosas areas. Esta
técnica puede crear una interfase progresiva entre la
superficie y el material base. Cuando la deposicion es

combinada con implantacién, polarizando la pieza a un
potencial altamente negativo, se logra un tratamiento
superficial que cuando la alta tensién no es aplicada los iones
se adhieren a la superficie formando una pelicula y cuando se
aplican los pulsos de alta tensidon negativa, los iones son
implantados y este proceso se conoce como Plasma Based lon
Implantation and Deposition (PBIID) [10-12].

En este trabajo se presentan los resultados de adhesidn,
resistencia al desgaste y a la corrosion de recubrimientos
bicapa de Ti-TiN depositado por la técnica por PBII&D con
fuente calefactora sobre muestras nitruradas, nombradas
como (NDIT) y se compara con los resultados presentados en
un trabajo anterior de muestras solo nitruradas (N),
recubiertas no polarizadas ni calefaccionadas (ND),
recubiertas no polarizadas y calefaccionadas (NDT) y
polarizadas no calefaccionadas (NDI) [13].

2. Metodologia

Las muestras fueron cortadas de una barra cilindrica de acero
inoxidable austenitico AISI 316L. Se rectificaron y se lijaron
hasta granulometria 1000.

Todas las muestras fueron nitruradas en un equipo
experimental, disefiado y construido en GIS — UTN-FRCU,
en un proceso de 6 horas, en una atmdsfera de 24% N»-Hy,
600 Pa y 400 °C. Se realiz6 un sputtering previo en una
atmdsfera de 60% Ar-H; durante 3 horas a fin de remover el
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oOxido pasivante de la superficie, caracteristico de este tipo de
aceros.

Los recubrimientos bicapa de nitruro de titanio (Ti-TiN)
sobre las muestras nitruradas se realizaron en un equipo
experimental del Instituto de Fisica del Plasma (INFIP — UBA
- CONICET) y se obtuvieron por la técnica PVD en un plasma
generado por una descarga de arco catédico de 100 A de
corriente, entre un catodo de titanio de grado 2 (99,6% Ti) y
el anodo, con la pieza situada a 20 cm del catodo y polarizada
a -6 kV, 200 Hz de frecuencia y 50 ps de ancho de pulso,
adicionando una fuente de calefacciéon de 300°C. Se realizd
una descarga en vacio de 2 min para obtener la intercapa de
Ti y, posteriormente, se introdujo un flujo de N, y se
realizaron cuatro descargas de 3 min cada una para crecer la
pelicula de TiN.

La microstructura se analizé por Difraccién de Rayos X
(XRD) en la geometria Bragg Brentano, microscopia optica
(OM) y electronica de barrido (SEM).

A todas las muestras recubiertas se les probé la adhesion con
Scratch Test con carga constante e indentacion Rockwell C.
Para probar la resistencia al desgaste se sometieron las
muestras al ensayo de Pin-on Disk (POD), con carga de 1N,
recorrido de 500 m y, como contraparte, se usé una bolilla de
alimina de 6 mm de didmetro. Se tomaron perfiles con un
perfilémetro mecénico y se graficaron con software-

Se practico el test de hisopado con una solucién de sulfato de
cobre pentahidratado (CuSO4 +.5H,0) como sugiere la
norma ASTM A967 en su practica “D”, que al depositar
revela la presencia de hierro libre en la superficie, lo que
origina una falla en la capa de 6xido pasivante del material.
La resistencia a la corrosion por picado se evalué mediante el
ensayo de polarizacién anddica, que permite determinar si un
metal es susceptible a la corrosion uniforme o al ataque
localizado, segin norma ASTM G 61 — 86 (98), utilizando
como electrodo de trabajo la probeta a ensayar, electrodo
auxiliar de platino, electrodo de referencia de calomel
saturado (SCE) y velocidad de barrido de 1 mV/s, sobre dos
muestras de cada condicion con tres puntos en cada una. Se
probé la resistencia a la corrosién generalizada de las
muestras con el ensayo de niebla salina por 100 horas, en una
camara disefiada y construida en el GIS, segiin norma ASTM
B117.

3. Resultados

3.1 Microestructura

Las muestras nitruradas presentaron una capa bien
diferenciada del material base de (6.5 + 0.5) um de espesor y
(740 £ 20) HV.05 de dureza superficial.

Los recubrimientos presentaron espesores entre 1.5y 2.5 um,
como puede observarse en la imagen SEM de la Fig. 1.
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En el difractograma presentado en la figura 2, se observan los
picos caracteristicos del TiN, los dos primeros del Ti,
correspondientes a la intercapa y los propios al sustrato
nitrurado y material base.
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Figura 2. XRD muestras NDIT, Ny P

3.2 Adhesion del recubrimiento

Las pruebas de scratch test a las cargas de 10 Ny 20 N
deformaron el recubrimiento sin desprenderlo, mientras que
con la carga de 30 N se produjeron pequefias delaminaciones
alrededor de la huella, como puede observarse en la figura 3.
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Figra 3. mages E NDIe as de scratch test con cargas
de: a) 10 N (inferior), 20 N (central) y 30 N (superior) 100x; b) 30
N 400x; c) 30 N 2000x

Las indentaciones RC de las iméagenes a) y b) de la figura 4
muestran una pequefia delaminacién con la carga de150kg,
correspondiendo a una condicion HF 2 de la norma VDI
3198, pudiéndose considerar aceptable bajo los criterios de la
misma y mejorando la adhesion respecto de las muestras ND,
NDI y NDT, en las que s6lo la NDT resultd aceptable,
correspondiéndose a una condicion H3 [13].

E

Fiura 4: Iméagenes SEM NDIT RC 150 kg, a) 200x; b) 400x

3.3 Corrosion

Ninguna de las muestras recubiertas se afecté luego de
someterlas al test de hisopado, lo que indicaria que el film es
homogéneo.

En la figura 5, que muestra las curvas de polarizacién anodica
y en la tabla 1, que se presentan los datos cuantitativos de las
mismas; puede observarse que el mejor comportamiento a la

corrosion por picado corresponde a la muestra con
implantacion NDIT ya que presenta el potencial de corrosion
Ecorr mas electropositivo y el mayor potencial de ruptura (o
breakdown) Ebk, superior a los 1000 mV.

Luego le sigue la muestra NDI y con potenciales de corrosion
(Ecorr) positivos y potenciales de ruptura o breakdown
superiores a 1000 mV

Si bien la curva de la NDI se desarrolla intensidades de
corriente algo mayores presenta potencial de corrosién
(Ecorr) positivo y potencial de ruptura o breakdown superior
a 1000 mV, con la misma pendiente que la NDIT. En cambio,
la NDT soport6 una minima diferencia de potencial.
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Figura 5. Curvas polarizacion anddica de muestras P, N, ND,
NDT, NDI y NDIT

Tabla 1. Datos cuantitativos ensayo polarizacién anddica

Ecorr VS Jpas Epk Vs Ebk-Ecorr
Muestra SCE 100mVv SCE vs SCE
[mV] | [wA/em?] | [mV] [mV]
P -100 144 377 477
N -517 121 484 1001
ND -478 80 300 778
NDT -190 - -180 10
NDI 41 146 1234 1193
NDIT | 202 - 1469 1267

En las fotos de la superficie de las muestras que se sometieron
al ensayo de niebla salina de la figura 6; se observa que la
muestra N (b) experimento deterioro corrosivo, mientras que
las muestras P (c) y NDIT (a), no mostraron signos de
corrosion.

a)

Figura 6. Fotos superficie expuesta al ensayo de niebla salina de
muestras, a) NDIT, b) N; c) P

3.4 Desgaste — Pin on disk

Los perfiles de las huellas de desgaste por pin-on-disk que se
muestran en la figura 7 evidencian que la menor profundidad
corresponde a la huella de la muestra NDIT.
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Figura 7. Perfiles huellas POD muestras ND, NDI, NDT y NDIT

Tabla 2. Datos cuantitativos ensayo pin-on-disk

Tasa de
Prof. Vol.
Muestra (;oe_f .| huella Perdido desg?ite
Friccion @m) | (10° mm?) (20
mm3/Nm)
NDIT | 0,614 0,9 2,1 5,0

ND 0,955 2,6 16 30,4
NDI 0,794 1,7 9,4 18,3
NDT | 0,806 2,1 10,4 20,4

De los datos presentados en la tabla 2 se observa que el
coeficiente de friccion y el volumen perdido de la muestra
NDIT son significativamente menores que los de las demas
condiciones, evaluadas en un trabajo previo [13]. La mejora
en el comportamiento al desgaste de las muestras NDIT
podria deberse a una mejora de la adhesion respecto de las
otras condiciones de recubrimiento.

4. Conclusiones

De la combinacion de implantacion y temperatura en el
proceso PBII&D aplicado sobre muestras previamente
nitruradas se obtuvieron recubrimientos muy bien adheridos
y quimicamente inertes.

Los recubrimientos NDIT mejoraron la resistencia al desgaste
respecto a los obtenidos sin la combinacion de implantacion
y temperatura.

Para el futuro se piensa realizar ajustes de los parametros del
proceso, con el objeto de lograr recubrimientos de mayor
espesor que resistan ensayos de desgaste mas severos.
Ademas, esta previsto realizar estudios que permitan observar
los defectos que puedan presentar las distintas condiciones de
recubrimiento.
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