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ESTUDIO DE ESFUERZOS RESIDUALES EN RECUBRIMIENTOS
ALUMINIO-ALUMINA DEPOSITADOS POR COLD SPRAY

En la industria de la manufactura, para obtener una superficie con ciertas caracteristicas
mecanicas, o para proteger el material de los elementos del ambiente, se aplica el proceso
de recubrimiento. Esto permite obtener las caracteristicas deseadas en la superficie sin tener
que cambiar la pieza completamente. Existen varias técnicas de recubrimiento, en el cual se
encuentra el Cold Spray, que permite recubrir superficies y ademés generar efectos similares
al proceso de Shot Peening.

El método de recubrimiento por Cold Spray consiste en impactar el material en forma de
polvo en la superficie del sustrato, provocando su adhesion. Este proceso se caracteriza por
generar esfuerzos residuales de compresion principalmente dentro del mismo recubrimiento.
Estos esfuerzos permiten que la pieza aumente su resistencia a la fatiga. La magnitud cambia
segun los parametros definidos y los materiales de los que estan compuestas ambas partes de
la muestra.

En este trabajo se estudian los esfuerzos residuales de cuatro muestras de aluminio A16061
recubiertos con una mezcla de aluminio y alimina. Se investiga el efecto que tiene en estos
resultados el aumentar el porcentaje de alimina. Las cuatro muestras son recubiertas por los
mismos materiales, cambiando solamente el porcentaje de alimina. Los porcentajes asignados
para cada muestra son 0, 20, 40 y 60 %. Para esto, se miden esfuerzos residuales en tres puntos
diferentes dentro del espesor de cada muestra. Se utiliza un equipo de difracciéon de rayos X,
y mediante el método de sen®(1)) se estiman los esfuerzos residuales a partir de las tensiones
medidas en cada muestra. Ademas, para poder medir estos esfuerzos a diferentes espesores
se hace uso de un equipo de electropulido, el cual permite retirar material sin alterar la
superficie.

Los resultados entregan esfuerzos residuales de compresion en el recubrimiento de las
cuatro muestras, concentrandose principalmente en la superficie. Ademés, dentro del sustrato
se manifiesta una relacion lineal entre la magnitud de esfuerzos residuales y el aumento
del porcentaje de alimina presente, sin embargo, la muestra con 60 % de alimina presenta
resultados lejos de esta tendencia. Dentro de la superficie del recubrimiento se encuentran
los valores mayores de esfuerzos residuales de compresion, y corresponden a la muestra con
40 % de altmina. La razon por la cual la muestra con mayor porcentaje de aliimina presenta
menores esfuerzos residuales. A pesar de la inconsistencia que generan esta muestra, si se
encuentra una relacion lineal entre los esfuerzos residuales y el porcentaje de altimina aplicada
en el recubrimiento.

Por ultimo, se define el mejor electrolito para pulir las muestras, el cual corresponde a
una mezcla de etanol y acido perclérico en relacion 8:1. Ademaés, el mejor método encontrado
para determinar los esfuerzos residuales es el método de sen?(v)).
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Capitulo 1

Introduccion

En la industria de manufactura se utilizan con frecuencia técnicas de recubrimiento sobre
diferentes piezas para mejorar ciertas caracteristicas en su rendimiento, como por ejemplo,
aumentar la resistencia a la corrosion, aumentar la conductividad eléctrica, aumentar la dure-
za, etc. Estas técnicas, son una solucién econémica para obtener las caracteristicas mecénicas
que se requieren en la superficie de la pieza, pues, no es necesario trabajar el material del
sustrato. Algunos tipos de recubrimiento tipicos son el niquelado, el cromado y el galvanizado.

Un problema comun de los recubrimientos que funcionan con grandes cambios de tempera-
tura es que, una vez realizada la técnica, la pieza recubierta disminuye su resistencia a fuerzas
de tension, lo que puede producir una fractura. Esto se debe a que durante el enfriamiento
se generan esfuerzos residuales de tension en su superficie. Nuevas técnicas, como el método
de recubrimiento por Cold Spray, entregan una solucién a este problema.

El método de recubrimiento por Cold Spray consiste en impactar un material en forma de
polvo a gran velocidad en la superficie que se desea recubrir, provocando la adhesion de éste
sin aplicar grandes temperaturas. Este método genera esfuerzos residuales de compresion en
la nueva superficie, a diferencia de los métodos tradicionales que generan esfuerzos residuales
de traccion. Los esfuerzos de compresion permiten que la pieza sea més resistentes a fuerzas
externas, por lo tanto es un beneficio considerable para piezas que estan expuestas a este tipo
de esfuerzos. Sin embargo, para que este método experimental se pueda llevar a la industria,
la magnitud y variacion de estos esfuerzos deben ser propiamente estudiados, para evitar una
delaminacién del recubrimiento debido a un exceso de esfuerzos residuales.

En este informe se estudian los esfuerzos residuales de cuatro muestras de aluminio 6061
recubiertos por una mezcla de aluminio con altimina. Cada recubrimiento tiene un porcentaje
diferente de aliimina que va de cero a sesenta porciento. El objetivo principal de este trabajo
es estudiar el efecto que tiene el porcentaje de alimina en la magnitud de los esfuerzos
residuales.

Para lograr este objetivo, se calculan las variaciones de distancias entre planos, para luego
estimar los esfuerzos residuales utilizando el método sen?(v)). Las distancias entre planos se



pueden obtener pasando las muestras por una difracciéon de rayos X y aplicando la ley de
Bragg. Ademas, se estudia la variacion de estos esfuerzos a través del espesor de éste. Por
lo tanto, se retiran capas a medida que se realizan las difracciones utilizando un equipo de
electropulido. Se debe utilizar este proceso, ya que es el Gnico que permite retirar capas de
material sin agregar esfuerzos residuales en la superficie.

Los recubrimientos estudiados consisten en polvo de aluminio y alimina en polvo. Este
polvo tiene forma esférica, por lo tanto, los resultados del trabajo son sélo aplicables para
piezas de aluminios recubiertos con polvo de aluminio y alimina esféricas y con un porcentaje
en peso de alimina que no supere el 60 porciento. Estudios como durezas y microestructuras
resultantes quedan fuera de los alcances de este trabajo.



Capitulo 2

Objetivos

A continuacion, se describe el objetivo general del trabajo y los objetivos especificos. Estos
ultimos son pasos que deben cumplirse para llegar al objetivo general.

Objetivo general

El objetivo general del trabajo es estudiar la relacion entre el porcentaje de alimina en el
recubrimiento y la magnitud de los esfuerzos residuales a través del espesor de éste.

Objetivos especificos

Los objetivos especificos para poder llevar a cabo el objetivo general del trabajo son los
siguientes.

e Identificar el electrolito que se debe utilizar para pulir correctamente las muestras de
aluminio con alimina y los parametros que se deben aplicar.

e Determinar los pardametros indicados para medir las distancias entre planos cristalinos
utilizando el equipo de difraccion de rayos X y el equipo de electropulido.

e Identificar el mejor método para calcular los esfuerzos residuales.

e Encontrar una relacion entre los resultados obtenidos en cada muestra.



Capitulo 3

Alcances

El trabajo consiste en medir tensiones dentro de muestras de aluminio 6061 recubiertas
con una mezcla de aluminio con alimina por método de Cold Spray. Estas tensiones estan
determinadas por la diferencia de distancia entre planos cristalinos. Una vez obtenidas las
tensiones, se estiman los esfuerzos residuales, mediante el método de sen?(v)). Se realizan tres
mediciones, una en la superficie del recubrimiento, una segunda en medio de éste y la tultima
bajo la superficie del sustrato.

Se mediran tnicamente los esfuerzos residuales mediante difraccion de rayos X. Existen
varias técnicas para realizar estas mediciones, en este caso se sigue el método de sen?(1)) y
se utiliza el equipo disponible en la facultad, esto es el equipo de difracciéon perteneciente al
departamento de Fisica de la Universidad de Chile.

El trabajo no incluye la deposiciéon del recubrimiento en el sustrato. Las muestras estu-
diadas han sido previamente recubiertas y entregadas para realizar la experiencia. Ademas,
se mediran tnicamente cuatro muestras, donde tanto los sustratos y los recubrimientos son
del mismo material, cambiando solamente el porcentaje de alimina en este dltimo. Las ca-
racteristicas del polvo de alimina que recubre el sustrato también es la misma, teniendo
forma esférica. De esta forma se asegura que la variacion de resultados entre una muestra y
otra se debe necesariamente al porcentaje del ceramico presente. El porcentaje va desde cero
a sesenta porciento en peso, por lo tanto, los resultados obtenidos son sélo aplicables para
muestras que tengan los mismos materiales en este rango de porcentajes.

Por ultimo, queda fuera de los alcances del trabajo cualquier analisis de dureza, microes-
tructura, u otras caracteristicas del material que puedan tener relaciéon con la variacion de
esfuerzos residuales.



Capitulo 4

Antecedentes

En el presente capitulo se introduce el concepto de esfuerzos residuales y fenémenos rela-
cionados con este, relevantes para el desarrollo de este trabajo. Ademas, se explica el proceso
de recubrimiento por Cold Spray, sus mayores ventajas y desventajas, sus aplicaciones prin-
cipales, los esfuerzos residuales que genera en la superficie, y los métodos de mediciéon de
éstos.

4.1. Esfuerzos Residuales

Para el desarrollo del trabajo se define el concepto de esfuerzo residual. También, se
introduce el concepto de cristalizacion y dos métodos comunmente utilizados para medir
estos esfuerzos, el Hole Drilling Method, y el método de sen?(¢)). Por tltimo, se explica el
proceso de electropulido.

4.1.1. Definicion de Esfuerzos Residuales

Los esfuerzos residuales son aquellos esfuerzos que se encuentran dentro de un material
sin que se esté aplicando un trabajo externo sobre el material, el cual puede ser una fuerza
fisica o gradiente de temperatura [18].

Estos esfuerzos se forman de distintas maneras, siendo el proceso de manufactura la causa
més comin. Procesos como fundido, maquinado o soldadura generan esfuerzos residuales en
la pieza trabajada [I8]. Un proceso que comunmente genera esfuerzos residuales es el trata-
miento de superficie, como el granallado. También, se pueden producir debido a la aplicacion
de un gradiente de temperatura importante.



Los esfuerzos residuales suelen manifestarse como una alteraciéon en la microestructura
del material, por ejemplo, cambiando la distancia entre planos. Si la distancia entre planos
paralelos a la fuerza aplicada es menor a la original, se habla de esfuerzo de compresion; por
el contrario, si es mayor, se habla de esfuerzo de traccion. También, se pueden formar debido
a irregularidades dentro de la microestructura que genera que ciertos sectores experimenten
esfuerzos de compresion, mientras que otros sientan esfuerzos de traccion.

Estos esfuerzos pueden tener diferentes efectos dependiendo del material y de la magnitud
de éstos. A baja intensidad, puede volver el material mas resistente a la fatiga. A mayor
presencia puede provocar deformaciones visibles, e incluso fracturas. En la figura [1] se
muestra un ejemplo de esfuerzos residuales que se forman después de que una chapa haya
sido expuesta a un cambio importante de temperatura en una de sus superficies, provocando
un cambio en su geometria final.

—

o |5 [ ) [y [ ==L

a) Antes del b) Después del c) Después de la d) Esfuerzos de traccion y compresion
calentamiento calentamiento contraccion en una unién a tope para una contraccién
restringida

Figura 4.1: Esfuerzos residuales que deforman la muestra después de que la superficie se
encuentre expuesta a cambios grandes de temperatura. [1]

Los esfuerzos residuales pueden ser deseables o indeseables, dependiendo, nuevamente, de
la magnitud de éstos y de la aplicacién que se le quiera asignar a la pieza manufactura-
da. Debido a que varios materiales, como los aceros, tienden a resistir con mayor facilidad
las fuerzas de compresion que las de traccion, suele ser tutil generar esfuerzos residuales de
compresion para contrarrestar fuerzas de tracciéon que puedan ser aplicadas, aumentando la
dureza y la resistencia a la fatiga de la pieza.

4.1.2. Temperatura de recristalizaciéon

El proceso de recristalizaciéon por aumento de temperatura consiste en una reorganizacion
de los 4tomos hacia una estructura con menor cantidad de dislocaciones y defectos puntuales,
que se produce a una temperatura menor a la temperatura de fusion.



Tipicamente, este proceso se produce cuando la temperatura se encuentra entre 0,37 y
0,507, siendo T la temperatura de fusion del metal. Esta condicion depende de otros fac-
tores, como los esfuerzos residuales presentes en la pieza, debido a trabajos en frio. Como
se muestra en la figura [£.2] mientras mayor sea el trabajo en frio, el material tendra menor
temperatura de recristalizacion.
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Figura 4.2: Temperatura de cristalizacion en funciéon del porcentaje de maquinado en frio
aplicado a la muestra. [2]

4.1.3. Medicién de Esfuerzos Residuales

Existen varios métodos para medir los esfuerzos residuales superficiales, dentro de los
cuales se encuentra el hole drilling method y el método de sen?(v), los cuales se describen a
continuacion.

Hole Drilling method

Este método consiste en realizar un agujero en la superficie de la pieza estudiada y deter-
minar los esfuerzos residuales a partir de las deformaciones que se producen alrededor de éste.
Estas mediciones se realizan tipicamente utilizando una roseta extensométrica, que consiste
en un conjunto de rejillas de mediciéon que miden tensiones en diferentes direcciones. Esto
permite medir la variacion de estos esfuerzos residuales en las diferentes direcciones. Existen
diferentes modelos de rosetas, como se puede ver en la Figura [4.3][3].
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Figure 1 - Basic rosette types, classified by grid orientation: (a) tee; (b) 45°-rectangular; (c) 60° delta.

Figura 4.3: Tres ejemplos de tipos de rosetas comtnmente utilizadas. [3]

La roseta se instala sobre la superficie y se realiza el agujero sobre ella. El modelo de dri-
lling hole mas utilizado es el RS-200 (Figura , un equipo facilmente transportable y que
es capaz de medir esfuerzos residuales hasta 2 milimetros de profundidad. Debido a que es
un modelo pequeno, se puede medir el esfuerzo en superficies de grandes piezas, sin tener que
transportarlas. Sin embargo, si los esfuerzos superan el 50 % del valor del limite de fluencia
dle material, los resultados pierden exactitud [18].

Figura 4.4: Equipo drilling hole modelo RS-200 [4].



La ecuacion utilizada para calcular el esfuerzo en la profundidad medida es la siguiente
[18]:

o = <0max + Umin)A + (Umax - O_min)BCOS(QB) (41)

Ay B corresponden a constantes y 3 corresponde al angulo asociado a la direcciéon donde
se encuentra el esfuerzo méaximo [I§].

Método sen?(¢))

El método de mediciéon de esfuerzos residuales consiste en evaluar las variaciones de las
distancias entre planos de la microestructura del material, para luego estimar los esfuerzos
residuales. Los resultados obtenidos corresponden al promedio de esfuerzos residuales en el
area medida. Es necesario especificar que los esfuerzos medidos son s6lo esfuerzos elasticos
[5]; ademaés, este método es aplicable solamente para materiales policristalinos con granos re-
lativamente finos [5] para obtener diferentes resultados de difraccion en cualquier orientacion
de la superficie de la muestra.

Para calcular la distancia se obtiene la curva de difraccion de rayos X, como se puede ver
en la Figura 4.5 donde los peacks indican los dngulos 26 en los cuales ocurre difraccion de
un cierto plano, y luego se aplica la ecuacion de Bragg [5].

n-A=2-d-sen(20) (4.2)
(111)
100
A=0.1542 nm (CuK _-radiation)
£ 8-
& ol
= o0 | (200)
24 | | (311)
£ | 220y
- | fl [ (222) (400) (331)(420)
S e M [ N | R — 1 i 1
0 T h
20 k1] 40 30 il T 80 40 100 110 120
2d (degrees)

Figura 4.5: Curva de difracciéon de rayos X del aluminio.
Se elige un plano a estudiar, o sea se elige un angulo de la difracciéon, por ejemplo, el

angulo 20 = 139 grados, lo que corresponde al plano (331). Es fundamental que se elija un
peak correspondiente a un angulo mayor o igual a 120 grados [5]. Angulos menores entregaran

9



resultados menos precisos. El area difractada debe ser la mayor posible. Los valores deben
estar entre los 0.5 y 1.3 milimetros de lado, en una medicién de area rectangular.

Luego, se vuelve a medir la curva elegida a diferentes angulos del eje 1. Los ejes de la
medicion se especifican en la figura [4.6] Ademas, en la figura [4.7] se puede ver un ejemplo de
curvas a diferentes dngulos 1. Esta imagen se obtiene del instructivo escrito por A. Tircuit
en 2007 [5]. La muestra debe posicionarse en el centro de la rotacion en el eje 1) y el valor de
este angulo debe ser constante durante cada mediciéon. La posicion debe tener una precision
de 0,025 milimetros. Si la superficie tiene una curvatura, el angulo en le eje ¥ puede cambiar
durante las mediciones.

63=0,N

Figura 4.6: Los ejes de medicion son ¢ y ¢ (también conocido como w) [5].

R

%1.0 / AL\
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?0,5 /A / A VN
LT ATV
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152 153 154 155 156 157 158 159 160
26, DEGREES

Figura 4.7: Curvas a diferentes angulos 1. [5]

Por ultimo, se realiza una curva entre las distancias obtenidas mediate la ley de Bragg[4.2]
y el sen?(v)), del angulo 9 respectivo a cada distancia (Figura .
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Figura 4.8: Curva distancia vs. sin®()[5].

Se encuentra la recta a la que se asemeja y se obtiene su pendiente para calcular el esfuerzo
residual.

[ (4.3)

Donde o es el esfuerzo residual, v es la constante de Poisson, E es el médulo de Young
correspondiente al material estudiado, m es la pendiente de la recta obtenida y dy es la
distancia en ¢ = 0.[5]

Al retirar capas se liberan esfuerzos residuales que se encuentran en la muestra remanente.
Es por ésto que se debe ajustar los esfuerzos mediante una ecuacion [4.15] que cambia segtn
las propiedades del material.Este fenémeno se explica con mayor profundidad en la seccion
de electropulido.

La ecuacion [4.3] se deriva de la siguiente ecuacion de deformacion.

14+v v
Sov = T (0107 + 0903) — E(Ul +02) (44)

Esta ecuacion define la deformacion segtun los angulos ¢ y ©. Ademas, los angulos

Q@
se definen asi:
a1 = cospsenihag = sengsen) (4.5)
Reemplazando, la ecuacion queda:
14+v v
v = —f (0103 + 0903)senth — E(O'l + 09) (4.6)
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Al conciderar ¢ = 90, el esfuerzo residual se define como:

04 = (01c08%)(095en> ) (4.7)
Reemplazando la ecuacion [.7 en [£.1.3] se obtiene la siguiente ecuacion.

1+v

v
Epp = ogsen’h — E(O'l + 09) (4.8)

Por otro lado, la deformaciéon también puede definirse como diferencias entre los planos:

Ad  dgy —do

= — 4.
fov = 1 4 (4.9)

Donde dj es la distancia entre planos sin presencia de esfuerzos residuales. Luego, se

igualan las ecuaciones [4.8] y 4.9

dwd; do _1 —gy%sen%/) - %(01 + 09) (4.10)
Se despeja dgy:
dgy = Lt Va¢dgsen21p — %do(al + 02) + do (4.11)
Al imponer sen?y) = 0 se obtiene:
doo = do = ddo(01 +02) = do[L = (5) (01 + )] (4.12)
Al derivar con respecto a 1:
5(;?;; 5= ! ;V%dw (4.13)
E 1  0dgy (4.14)

%=1 + VKW dsin2

odgy
Con dsin2¢ m
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4.1.4. Electropulido

El electropulido es un proceso de pulido que se realiza a materiales conductores de electrici-
dad, como por ejemplo el aluminio. Permite obtener una superficie lisa y con baja rugosidad.
El material actia como dnodo en una celda electrolitica. Al reaccionar el electrén con la
superficie de la pieza, se produce un film polarizado, el cual permite que se produzca un
proceso de oxidaciéon. Por ultimo, las partes oxidadas se desprenden de la superficie.

A continuacion, se muestra una representacion del proceso. Tanto el catodo como el &nodo
(osea, la pieza), estan conectadas a una fuente de poder. Véase figura

Fuente de poder

Enfriador ,
Catodo

S
S Nivel de
. electrolito
_—
L
o

A- M

/ Citodo Calentador

Figura 4.9: Representacion del equipo de electropulido con la pieza a pulir.citeNunez2013
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Electropulido para el Aluminio

Se pueden utilizar varios tipos de electrolitos, dependiendo del material que se requiere
pulir y del equipo de electropulido. Para pulir acero AISI 316L, se utiliza acido fosférico y
acido sulftrico, con la posibilidad de agregar aditivos como el 4cido cromico [19)]. Para alu-
minio, se usa un electrolito hecho con acido perclorico y etanol [6].

La proporcion de cada uno de los productos quimicos es crucial al momento de generar el
electrolito. En el trabajo realizado por Ma Di, Li Shuying y Liang Chenghao sobre electropuli-
do de aluminio con acido perclérico y etanol [6], se realizan pulidos con diferentes porcentajes
entre el etanol y el acido. La proporciéon volumétrica que genera un mejor pulido es el 8:1.
Ademas, se indica que la pieza debe ser enjagada en etanol después del electropulido, para
retirar el 6xido remanente. En la figura se puede observar que la relacion volumétrica
8:1 entre el etanol y el acido produce un area de pulido méas amplia que el resto.

50
1:4
40 -
= 1.5
1:6
o 30 - .
g 1:8
<
£
— 20
10 -
0L, P R R B B R

08 -04 0.0 0.4 0.8 1.2 1.6 2.0 2.4 2.8 3.2 3.6
E /(V vs. SCE)

Figura 4.10: Corriente vs Voltaje del proceso de electropulido con diferentes proporciones de
etanol y acido perclorico, quienes conforman el electrolito. [6]
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Rango de voltaje y temperatura para generar electropulido

Otro elemento importante a considerar es el voltaje que se aplica. Como se puede ver en
la figura [4.11] existe un rango definido en el cual la corriente provoca un buen electropulido.
Bajo voltaje produce "pitting", poros; y alto voltaje provoca "gas evolution", aumentando
drasticamente la corriente y dejando de pulir.

gas
evolution

Current [a.u.]

polishing
pitting

Va
Vb = Voltage [a.u.]

Figura 4.11: Curva voltaje vs corriente resultante en electropulido. (Imagen extraida de [7]).

Por ultimo, se debe configurar el equipo para mantener el electrolito a una cierta tempe-
ratura. Otro parametro que se estudia en el trabajo realizado por Ma Di [0] es la influenia
que tiene la temperatura del electrolito en la curva de corriente vs. el voltaje. En la figura
se muestran los resultados de este estudio. Se puede ver que a menor temperatura el
rango de pulido es mayor, cambiando ligeramente hasta los 40 grados, donde la curva cambia
dréasticamente.

Liberacion de esfuerzos residuales producto del pulido

Al retirar capas de material para medir esfuerzos residuales a diferentes espesores el re-
cubrimiento mediante difracciéon de rayos X, se va eliminando parte de estos esfuerzos que
anulaban aquellas fuerzas formadas en la capa removida. En el libro escrito por Fitzpatrick
en 2005 [I5], se entrega una ecuacion para calcular el valor de los esfueros residuales si no se
hubiera retirado la capa de recubrimiento.

AZy

0(z1) = om(z1) + (—don(H)( 5

) (4.15)
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Figura 4.12: Estudio de la incidencia que tiene la temperatura del electrolito en la curva de
corriente resultante vs el voltaje aplicado.

Donde z; es la altura donde se realiza la medicién, H es la altura total de la muestra antes
de ser pulida, 0,,(z1) es el esfuerzo medido a esta altura, o,,(H) es el esfuerzo medido en la
superficie original de la muestra, y AZ; es el espesor removido mediante electropulido.

Esta ecuaciéon a demostrado funcionar bien. En la Figura [4.13] extraido del libro escrito
por Fitzpatrick [I5] se comparan los resultados de esfuerzos residuales medidos por difraccion
de rayos X corregido con la ecuaciéon y los resultados obtenidos midiendo estos esfuerzos
con difraccion de neutrones, que no requieren retirar capas de material, como es el caso de
difraccién con electrones.

4.2. Cold Spray

En esta seccion se explica en qué consiste el proceso de recubrimiento por Cold Spray, una
técnica utilizada principalmente de forma experimental. A pesar de tener varias ventajas,
debe ser bien estudiado para poder ser llevado a la industria. Luego, se introducen diferentes
técnicas de analisis de curvas resultantes de la difraccion de rayos X.
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Figura 4.13: Comparacion de resultados de esfueros residuales con la técnica de medicion
usando difraccién de neutrones y difraccion de electrones con correccion utilizando la ecuacion
4. 15l

4.2.1. Proceso del recubrimiento

Cold Spray es un proceso donde particulas de polvo de metal o ceramicas son utilizadas
para formar una capa densa en un determinado sustrato. Estas particulas son proyectadas a
gran velocidad de modo que el choque provoque su adhesion al material [§].

Las particulas que contiene el polvo tienen un tamafio entre 5 y 100 micrones. Estas son
proyectadas mediante un flujo de gas a gran velocidad, generado por la expansion por una
boquilla convergente-divergente del gas, el cual se encuentra presurizado y precalentado [§].

El gas, después de pasar por la boquilla alcanza velocidades supersénicas, mientras que su
presion y temperatura disminuyen. El polvo de metal puede ser introducido al flujo de gas
antes o después de que este pase por la boquilla. Estas son arrastradas e impactan contra la
superficie del material a cubrir. Ahi sufren deformaciéon y crean un enlace con el sustrato. En
la figura se muestra un esquema del proceso [§].

Se entiende por recubrimiento el material que se deposita sobre el la pieza a recubrir.
Sustrato es el nombre que se le da a esta pieza recubierta, como se puede ver en la Figura
415l
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Figura 4.14: Esquema del proceso de Cold Spray [8].

RECUBRIMIENTO

SUSTRATO

Figura 4.15: Nombres asignados al material depositado y a la pieza recubierta.

4.2.2. Ventajas y desventajas

Al igual que otros procesos de recubrimiento, el Cold Spray tiene ventajas y desventajas.
Su ventaja principal es que es un proceso de recubrimento que se realiza en estado solido,
lo cual permite un mayor manejo de la microestructura del recubrimiento y del sustrato.
Otra gran ventaja tiene que ver con la deformacion plastica. Esta deformacion provoca un
aumento de esfuerzos residuales internos, y por ende cambia su dureza y otras carateriscitas
de los materiales. Sin embargo, estos cambios pueden ser muy distintos dependiendo de los
materiales involucrados en el proceso y de los parametros utilizados. A continuacién se listan
las ventajas y desventajas principales del proceso de Cold Spray.[20]

Ventajas:

e El depdsito de material es altamente eficiente, con un porcentaje de adherencia alto.

e Alta densidad del recubrimiento, conductividad y resistencia a la corrosion.
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e Dependiendo del material, no existen cambios de fases en el proceso, tampoco oxidacion.

e El aumento de temperatura del gas, y luego del polvo es pequeno en comparacion a
otros procesos.

e El proceso permite generar un recubrimiento con un espesores variados.

e Se puede hacer recubrimiento de superficies no metalicas, como ceramicas, vidrio, plas-
ticos, lo cual tiene aplicaciones en electronica. [10]

e Los esfuerzo residuales son principalmente de compresion, lo cual aumenta la resistencia
a fuerzas de traccion.

Desventajas:

e La cantidad de materiales que pueden ser utilizados son restringidos comparados con
otras técnicas de recubrimiento.

e El gas utilizado para obtener un recubrimiento de alta calidad es el Helio, el cual tiene
un alto costo.

e Tiene limitaciones en la forma que debe tener el sustrato. Si tiene una forma muy
compleja, no se logrard un recubrimiento uniforme.

4.2.3. Esfuerzos residuales

A continuacién, se explican los efectos que tiene el proceso de Cold Spray en los esfuerzos
residuales tanto en el recubrimiento como en el sustrato.

El esfuerzo residual se compone de dos partes. Por un lado, el impacto del polvo a gran
velocidad impone una gran fuerza de compresion que genera esfuerzos residuales cerca de la
superficie del sustrato y dentro del recubrimiento, mientras que la temperatura puede tener
un efecto de recocido, eliminando estos esfuerzos. Estas dos variables, velocidad y tempera-
tura, determinan la presencia de esfuerzos residuales que se encontraran en la probeta, y los
efectos que tienen éstos se veran aumentados o disminuidos.

En el documento "Simulation of cold spray particle deposition process"[20], realizado por
Jing Xie en 2015, se menciona que los esfuerzos residuales de compresion aumenta la resis-
tencia a la fatiga del material. Ademas, en el texto "Microstructure and fatigue behavior of
cold spray coated Al5052” escrito por Ghelichi en 2012 [9], se estudia el efecto que tienen los
esfuerzos residuales generados por Cold Spray de aluminio. Los resultados indican un aumen-
to en la resistencia a la fatiga del 30 porciento al ser recubierto con Al7075. Los resultados
dependen fuertemente del tipo de material utilizado para recubrir y de los pardmetros del
proceso, como se menciona anteriormente.

En la figura [4.16] se observa un aumento en el limite de fatiga al aplicar Cold Spray a
diferentes aleaciones de alumnio.
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Figura 4.16: Resultados de estudios de los efectos que tienen los esfuerzos residuales en la
resistencia a la fatiga [9].

Por otro lado, en el trabajo realizado por Hassan Mahmoudi-Asl, "The Effect of Residual
Stress Induced by Cold Spray Coating on Fatigue Life of Magnesium Alloy, AZ31B"[21] se
menciona el efecto que tienen los esfuerzos residuales en la resistencia a la corrosion. Nueva-
mente, el efecto de éstos depende de los materiales de sustrato, recubrimiento y los parametros
del proceso, como velocidad y temperatura.

4.2.4. Aplicaciones

La técnica de recubrimiento por Cold Spray se puede utilizar para una gran variedad de
aplicaciones, algunas de las cuales son listadas a continuacion. Las aplicaciones se obtienen
del estudio Cold Spraying: Innovative Layers for New Applications" [10].

e Mejorar la resistencia de superficies en relaciéon al entorno.

— Como se menciona en la seccién anterior, el proceso de Cold Spray aumenta la
resistencia a la corrosion, oxidacion o desgaste. Tiene la ventaja de poder pin-
tar superficies que no soportan altas temperaturas. El Nickel es muy usado como
anti-corrosion, tiene ventaja de conseguir baja porosidad, como se puede ver en la
Figura y por lo tanto un bajo contenido en éxidos. Ademas, debido a que la
técnica de recubrimiento permite cubrir en forma selectiva y enfocada, este recu-
brimiento es perfecto para procesos como la galvanoplastia. Puede llegar a gran
densidad usando nitréogeno como gas, es menos costoso que el galvanizado y es
mas denso que el spray convencional [10].

— También, aumenta la resistencia a ataques quimicos. Utilizando esta técnica de
deposicion se puede recubrir piezas con Tantalio, un metal usado en industria
quimica por su resistencia quimica. Es un material caro, por lo tanto, se debe
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Figura 4.17: Imagen microscopica de un acero recubierto con niquel. a) A una velocidad dos
veces méas grandes que el 6ptimo, b) utilizando los parametros 6ptimos.|[10]

asegurar que su deposicion sea lo mas eficiente posible. Es una buena alternativa
a la técnica de spray plasma al vacio actualmente usada. El gas que se debe uti-
lizar en este caso es el nitrégeno, sin embargo la calidad lograda es variable, las
causas pudiendo ser la distribucion de tamano de las particulas usadas, presencia
de hidrégeno u otros contaminantes entre otros [10].

— Proteccion del medio ambiente. Permitir eliminaciéon de ciertos agentes contami-
nantes otorgando una superficie mas lisa y menos propensa a acoger contaminantes
organicos, actuando por ejemplo como anti bacterias [10].

— Protecciéon altas temperaturas. Conformar una capa que permita a las turbinas
funcionar de manera mas eficiente, a mas altas temperaturas [10].
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e Modificar las propiedades fisicas de un elemento.

— Consolidar un elemento. Permite al sustrato aumentar su resistencia a la fatiga,
pudiendo ser la capa proyectada la que hace el mayor esfuerzo, el sustrato actuan-
do solo como soporte [10].

— En electronica: mejora soldadura, conduccion térmica y control conduccion eléc-
trica. Debido a la posibilidad de enfocar el trabajo, la alta densidad, pureza y
bajo contenido en oxigeno de la capa obtenida, el cold spray es una alternativa
interesante en electréonica. Sus aplicaciones son varias: generacion de superficies
con mayor disposicion a ser soldadas para los materiales con baja humectabilidad,
pantalla eléctrica sobre plastico, estructuras conductoras sobre soportes no meta-
licos, soldadura aleaciones [10].

— Materiales compuestos. El cold spray de simples mezclas de polvo, permite produ-
cir compuestos de diversos metales y dispersantes. La matriz de metal compuesto
es generalmente densa y la unién entre la matriz metalica y el dispersante es muy
fuerte. La microestructura es diferente a la obtenida por spray térmico (pulve-
rizacion plasma): se observa una interfaz de menor superficie que con el spray
térmico. El cold spray de materiales compuestos se usa, por ejemplo, como capas

de regulacion térmica, de proteccion de desgaste o capas soportantes y capas de
soldadura [10].

Una combinacion utilizada al momento de realizar un recubrimiento por Cold Spray es
un recubrimiento de metal y ceramico. El metal se adhiere a la superficie, formando asi el
recubrimiento, y el ceramico, debido a sus propiedades fisicas, genera un efecto similar al
Shot Peening. La mayoria del polvo cerdmico proyectado no sera parte del recubrimiento

final.

4.2.5. Mediciéon de Esfuerzos Residuales en Cold Spray

La medicion de esfuerzos residuales se realiza de diferentes maneras, dependiendo del tipo
de muestra estudiada. Los dos procedimientos mas utilizados son aquellos explicados anterior-
mente. A continuacion, se presentan los resultados de esfuerzos residuales en recubrimientos
depositados mediante Cold Spray obtenidos en ensayos anteriores.

Difracciéon de rayos X

Los rayos X son una radiacion electromagnética con longitudes de onda que varian entre
los 0.5 y 2.5 armstrong. Estos son creados aplicando energia cinética a una particula cargada
eléctricamente y luego frendndola de forma rapida. Las particulas més utilizadas suelen ser
electrones, aunque también existen difractores que funcionan a base de neutrones|IT].
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Los rayos emitidos por los difractores de rayos X tienen diferentes longitudes de ondas con
diferentes intensidades, dependiendo del voltaje del tubo de rayos X, que es el dispositivo
donde se forman estos rayos [11]. Un ejemplo de diferentes intensidades se muestra en la

Figura [4.1§
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Figura 4.18: Curva de intensidad vs longitud de onda del cobre. [11]

Los peaks que se pueden ver en la figura 4.18 se producen al aplicar un voltaje critico al
tubo de rayos X y sus valores de longitud de onda cambian segiin la materia prima que se
utilice para generar el rayo. Los tres peaks mas intensos corresponden a las lineas K1, Kao
y Kpg. Este altimo se puede filtrar, sin embargo, el K,2 es tan cercano al K,; que se realizan
las difracciones con ambos peaks [11].

El proceso de difraccion consiste en dispersar estos rayos incidentes mediante el choque con
los 4tomos. Si en cierta direccion, los rayos se encuentran en fase, se reforzaran, formando un
rayo difractado. Se entiende que dos rayos estan en fase cuando la diferencia de fase es igual
a un namero entero de longitud de onda. Esta longitud, multiplicada por ntimeros enteros
representa la distancia entre planos, formando asi la ecuacion de Bragg . [11]

Cuando una gran cantidad de rayos se encuentran en fase, quiere decir que se ha encontrado
un plano dentro de la microestructura del material difractado. En caso de no estar en fase, ésto
se anulan. En la Figura 4.19| se ilustran dos rayos que chocan con d&tomos que se encuentran
en a misma direccion de plano y que la diferencia entre sus trayectorias es igual a un ntimero
entero de su longitud de onda [IT].
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Figura 4.19: Ejemplo de dos rayos chocando con dos atomos pertenecientes a planos con la
misma direccion [I1].

4.2.6. Analisis de curvas DRX

A continuacion, se detallan el procedimiento para obtener los peaks de cada curva y las
diferentes técnicas que existen para calcularlos. Ademas, se explican diferentes fuentes de
error que son comunes al realizar mediciones de difraccion de rayos X.

4.2.7. Localizaciéon de peaks

Una vez medidas las curvas mediante difraccion de rayos X, éstas se deben trabajar para
asegurarse de obtener el dngulo correcto que corresponde a la distancia entre planos. Para
esto existen varias técnicas. Dependiendo de la técnica que se elija seguir, se deben realizar
de 3 a 15 mediciones a través de los angulos ).

Antes de determinar el peak, las curvas se deben corregir mediante el "Lorentz polarization" 5]
para corregir el factor Lorentz. [22]. Luego, se debe eliminar el "background". Por tltimo se
debe elegir una técnica para determinar el peak de la curva.
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La primera opcion, es elegir el peak absoluto, el punto maximo dentro de la curva original,
luego de haber sido corregida por el Lorentz polarization y el background. La segunda opcién,
es elegir dos puntos de la curva donde la intensidad sea la misma y asumir que el peak se
encuentra al medio de la linea que cruza ambos puntos. FWHM (Full width at half maxi-
mum) es una técnica usualmente usada, donde se eligen dos puntos a la mitad de la altura
méxima. Una técnica mas antigua consiste en elegir tres puntos dentro del 15 porciento mas
intenso de la curva, calcular la parabola que le corresponde y utilizar el maximo de éste. Se
puede mejorar la parédbola utilizando entre 5 y 15 puntos dentro del 15 porciento de puntos
con mayor intensidad [5]. Por tltimo, se puede obtener el punto méaximo calculando el pun-
to medio a partir del area bajo la curva. En la figura[4.20]se demuestran las diferentes técnicas.

100%
85%

L ]
L ]

 J

Figura 4.20: Diferentes técnicas para obtener el peak de la curva. a) Se obtiene el peak
eligiendo el punto maximo de la curva. b) Se realiza una parabola con tres puntos dentro del
15 % mas intenso de la curva. c¢) Se obtiene el peak tomando el punto medio segtn el area
bajo la curva. d) Se eligen dos puntos a la misma intesidad y se elige el punto medio.
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Patron de difracciéon

Existen varios patrones dentro de los resultados de difraccion de rayos X que pueden en-
tregar informacion sobre la muestra que se esta estudiando [23]. El primero, que es el que
se utiliza para medir esfuerzos residuales en el método sen?(v)), es la posicién del peak de la
curva, la cual se analiza utilizando la ecuacion de Bragg [4.2]

El segundo patrén consiste en analizar la intensidad de la curva. Existen seis factores que
influyen en la intensidad de la difraccion, factor de polarizacion, factor de estructura, factor
de multiplicidad, factor de Lorentz, factor de absorcion, y factor de Temperatura. El primero
explica la diferencia de intensidad con respecto a la direcciéon que tienen los rayos. Existen
rayos que se difractan en diferentes direcciones, sin embargo, la mayor intensidad se difracta
en la direcciéon del haz incidente. Este es un fenémeno de dispersion forzada; a mayor disper-
sion, mayor es la intensidad [23].

El segundo factor considera el porcentaje de dispersion atémico definido por el atomo y
la cantidad de electrones que tiene cada uno. La multiplicidad explica fenémenos donde al
difractar un angulo en 26 se miden varios planos de de granos a diferentes direcciones, lo cual
aumenta la intesidad de la curva [23].

El factor de lorentz estudia la influencia que tiene los factores trigonométricos en la in-
tensidad de la curva. Si bien el punto méximo se encuentra en el dngulo 26 calculado con
la ecuacion de Bragg, también se miden intensidades altas alrededor de este peak. Esto se
debe a la cantidad de granos en la misma direccion, al valor de 8 y el angulo en 26 que se
esté estudiando. Cerca de los dngulos 0 y 180, la fraccion de cono es mayor, disminuyendo la
intensidad resultante. Este factor se suele corregir en conjunto con el factor de polarizacion,
formando el factor de polarizacion-Lorentz. Este factor disminuye la intensidad de las curvas

en los sectores medios en 26, acercandolas a los valores de los peaks en dangulos cercanos a 0
y 180 [23].

El factor de absorcion corresponde a la disminuciéon de la intensidad debido a la radiacion
que atraviesa la muestra. Por tltimo, el factor de temperatura estudia el efecto que tienen
las vibraciones de los atomos debido a la temperatura de la muestra, y el efecto que tienen
sobre la intensidad de la curva. A mayor temperatura disminuye la intensidad. El efecto de
la temperatura es mayor en angulos cercanos a 90 grados [23].

El tercer patron a estudiar es el perfil de la curva. La forma y anchura de la curva pueden
indicar caracteristicas del material medido. En especifico, la anchura de la curva aumenta
por dos razones; el tamano de grano y la tension (strain). Si el tamano de grano es muy
pequeno, o si existen esfuerzos de tension que cambien la distancia entre planos, la curva seré
més ancha [23].
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Fuentes de error

Existen varias fuentes de error al realizar mediciones de difracciéon de rayos X. En esta
seccion se hablard de aquellos que son mas frecuentes.

El primer error consiste en el posicionamiento de la muestra en el portamuestras del
difractor. Cuando se instala la muestra a diferentes angulos, los resutlados de la difraccion
sera distinta, ya que que se le esta agregando valor al angulo v, y el rayo de vuelta no tendra
el angulo esperado. Esto se puede observar en la Figura[4.21] La forma mas sencilla de evitar
esto, es asegurarse que la muestra se encuentre completamente horizontal.

iteéq;co ' Rayo
L~ saliente
N tedrico
Rayo 5'~IJ rea
entrante

muestra

Figura 4.21: Alteracion del dngulo v y del rayo saliente al mal posicionar la muestra.

Otro error comin consiste en elegir un angulo fuera de los recomendados. En el instructivo
"X-Ray difraction residual stress techniques", escrito por el autor A. Tircuit [5], se entregan
diferentes dngulos recomendados para medir esfuerzos residuales en diferentes materiales.
También, se indica que lo ideal es elegir un plano con un peak que se encuentre a 20 =
125 grados o mayor. Aquellos peaks que se encuentran més bajos entregan resultados poco
precisos [15].

Un error que tiene consecuencias similares al mal posicionamiento de las muestras, es la
presencia de "pitting", agujeros de aproximadamente 50 um, presencia de curva dentro de la
muestra, mala terminacion de la superficie, etc. En la Figura [£.22] se muestran dos ejemplos
de este error.
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Figura 4.22: Ejemplos de error debido a problemas en la superficie. a) Corresponde al casi de
una superficie con mala terminacion o pitting. b) Corresponde a una muestra con superficie

curva.

En el caso que una muestra contenga granos de gran tamano, como es el caso en aceros
recocidos, por ejemplo, se medird una menor cantidad de granos, ya que en la superficie
medida habra menos ntimero de granos presente. Esto provoca que se midan menor cantidad
de planos en diferentes direcciones. Esto puede provocar que la curva sea asimétrica. Para
corregir esto, se configura el difractor para que la superficie medida sea la més grande posible.
No se recomienda realizar mediciones de esfuerzos residuales para muestras con tamanos de

granos mayores a ASTM No. I [5].

Por dltimo, es recomendado determinar experimentalmente el moédulo de young de la
muestra, debido a que facilmente se puede considerar un valor que coincide con la teoria,
pero no con la realidad. Estas incoherencias se pueden deber a diferentes procesos de ma-
nufactura de los materiales que provocan que el modulo elastico sea diferente al esperado.
Para calcularlo, se aplican diferentes esfuerzos en un sector de la muestra a un éngulo v
determinado, de preferencia 45 grados. Usando la misma ecuacion de sen?(1)), , se obtiene
la magnitud de la constante eléstica. En la Figura se muestra un ejemplo de variacion
de las distancias entre planos segun el esfuerzo que se esté apliando en la muestra.
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Figura 4.23: Curva de esfuerzo aplicado vs cambio en la distancia entre planos utilizada para
calcular el médulo de young de la muestra.

Ensayos anteriores y sus resultados

Un ensayo anterior realizado utilizando el mismo método de calculo de esfuerzos residua-
les, sin?(v)), es "Experimental and numerical study of residual stress evolution in cold spray
coating "[12], realizado en 2014. El ensayo se hizo en sustratos de Al5057 y Al6061 recubiertos
por Al7075 y aluminio puro.

En las Figuras N se muestran los resultados experimentales, al igual que simu-
laciones numéricas, que para el caso del informe no tienen incidencia. Se puede observar que
todos los esfuerzos son de compresion y la magnitud es mayor en el recubrimiento.
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Figura 4.24: Esfuerzos residuales del sustrato de Al5057 y los recubrimientos de AI7075 y
aluminio puro.[12]
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Figura 4.25: Esfuerzos residuales del sustrato de Al6061 y los recubrimientos de Al7075 y
aluminio puro. [12]

Utilizando el mismo método, en el estudio titulado 7Effect of shot peening on residual
stresses and surface work-hardening in cold sprayed coatings” [13| se obtienen resultados
de esfuerzos residuales de un sustrato de aluminio recubierto por el mismo material. En la
figura [4.26] se muestra la evolucion de estos esfuerzos a través del espesor del recubrimiento.
Esta forma es caracteristica de los esfuerzos residuales debido a Shot Peening, y tienen una
similitud a los resultado de Cold Spray.
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Figura 4.26: Esfuerzo residual del recubrimiento de aluminio. [I3]

Otros estudios sobre esfuerzos residuales en sustratos recubiertos por Cold-Spray con otros
métodos para calcular los esfuerzos residuales se presentan a continuacion.

En la investigacion “Integrated characterization of cold sprayed aluminum coatings" [14]
se encuentran resultados de esfuerzos residuales en un sustrato Al6061 con recubrimiento de
aluminio puro. (ver figura . En este grafico se observa que existen esfuerzos residuales de
compresion en el recubrimiento, y en el sustrato existen esfuerzos de tension, que compensan
los esfuerzos de compresion.

60 -
—®— Substrate Only
| —@— Coated Substrate

P
o

Substrate

Coating

rno
o
|

Residual Stress (MPa)
e

O —prrrasanaserrrsssananey

5 4 3 2 -

Distance From Interface (mm)

Figura 4.27: Esfuerzos Residuales del sustrato Al6061 recubierto por aluminio puro. [14]
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Un estudio sobre los efectos que tienen las variaciones de temperatura de gas, presion
y velocidad de desplazamiento de la boquilla sobre los esfuerzos residuales resultantes en
sustratos de magnesio AZ31BH24 recubiertos con aluminio 7075 entrega resultados que se
pueden observar en la Figura Las mediciones se realizaron mediante Hole Drilling. [24]
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Figura 4.28: Esfuerzos residuales medidos mediante Hole Drilling. a) Aplicacion de Cold
Spray sin polvo de aluminio, expuesto a gas a 400 grados celcius. b) Cold Spray a tempera-
tura ambiente (efecto peening). ¢) Cold Spray aplicado con desplazamiento de la boquilla a
una velocidad de 2 mm/s. d) Cold Spray aplicado con desplazamiento de la boquilla a una
velocidad de 10 mm/s.

En estos resultados se nota que el impacto del gas disminuye los esfuerzos de compresion.
Ademas, el efecto peening aumenta la magnitud de estos esfuerzos considerablemente. Por
ultimo, se puede observar que el cambio de velocidad de la boquilla tiene un gran impacto
en los esfuerzos residuales dentro del recubrimiento. Al aumentar la velocidad, los esfuerzos
residuales se concentran en la superficie.
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Capitulo 5

Ensayo Experimental

En este capitulo se entregan los datos y procesos que son necesarios definir para obtener
resultados veridicos. Estos parametros se eligen a partir de la informacién entregada en la
seccion de antecedentes.

Se parte dando una explicaciéon general del proceso experimental del trabajo realizado.
Luego, se explica la metodologia aplicada para la medicion de distancias entre planos crista-
linos, el electropulido y el célculo de los esfuerzos residuales en cada capa estudiada de cada
muestra. Por tltimo, se caracterizan las muestras estudiadas, sus materiales y proceso de ma-
nufactura; y se entregan los datos de los equipos usados, estos son el equipo de difracciéon de
rayos X y el equipo de electropulido. Por tltimo, se describe detalladamente la metodologia
aplicada para la medicion de distancias entre planos cristalinos, el electropulido y el calculo
de los esfuerzos residuales en cada capa estudiada de cada muestra.

5.1. Descripcion general del proceso experimental

Se realizan mediciones de difraccion de rayos X para medir la variacion de distancias entre
planos. Esta variacion de distancias permiten estimar los esfuerzos residuales que se encuen-
tran en la superficie de la muestra estudiada. Estas mediciones se realizan a tres diferentes
puntos dentro del recubrimiento, para estudiar la variacién de los esfuerzos a través del es-
pesor de éste.

Debido a que no se pueden medir esfuerzos residuales a profundidad con difraccion de
electrones, se utiliza un equipo de electropulido para retirar capas de recubrimiento y medir
los esfuerzos en la nueva superficie.
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Por ltimo, se analizan las curvas de difracciéon obtenidas, se aplican diferentes filtros para
corregir errores, y se calculan los esfuerzos residuales mediante el método de sen?(1)). Con
estos resultados se analiza la variacion de los esfuerzos a través del espesor de cada muestra
y se determina la influencia que tiene el porcentaje de alimina en los resultados. En la figura
se detalla el diagrama de flujo del proceso experimental.

B
/|
Bo= =k

Figura 5.1: Diagrama de flujo del proceso experimental.

5.2. Metodologia

Para obtener los resultados de los esfuerzos residuales a través del espesor del equipo, se
utiliza un equipo de difracciéon de rayos X para la medicion de los esfuerzos, y un equipo
de electropulido para remover las capas del recubrimiento sin agregar esfuerzos residuales
adicionales en la superficie de las muestras estudiadas.

A continuacion se explica la metodologia utilizada en ambos procesos; electropulido y
medicion de esfuerzos residuales. Cabe mencionar que se realizaron 3 mediciones a través de
las muestras medidas. Esto implica que se utiliza tres veces el equipo de DRX y se realizan
dos electropulidos. En la figura|5.2|se representan los tres puntos de medicion en las muestras.
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RECUBRIMIENTO

SUSTRATO

Figura 5.2: Tres puntos e medicién de esfuerzos residuales. El primero se realiza en la super-
ficie, luego en medio del recubrimiento, y por dltimo en el limite entre éste y el sustrato.

5.3. Electropulido

Para llevar a cabo el electropulido se utiliza el equipo perteneciente al departamento de
Ingenieria Civil Mecanica. Este equipo, que se encuentra en el laboratorio de manufactura, se
encuentra conectado a una fuente de poder, que entrega un maximo de 30 volts, y funciona
generando un flujo del electrolito con la ayuda de imanes que giran.El sistema genera el flujo
del electrolito mediante una bomba con agitador magnético que se encuentra ne la base. Esto
provoca que el electrolito suba por un cilindro, pasando por el catodo, para terminar tocando
la muestra, que funciona como énodo.

En la Figura se encuentra un esquema del proceso. Las areas en azul corresponden al
electrolito, las flechas indican el movimiento del flujo, los rectdngulos en la parte baja de la
imagen corresponden a los imanes que se mueven en el sentido que indican las flechas sobre
ellos, y los rectangulos en la parte superior representan la muestra siendo pulida (en gris
claro) y el conector superior del circuito (en gris oscuro), que cierra el circuito eléctrico.
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Figura 5.3: Esquema del proceso de pulido, el movimiento de los imanes y el flujo del elec-
trolito.

5.3.1. Preparacion del equipo y eletrolito

El electrolito se prepara para el primer pulido, y luego se guarda para reutilizarse en los
siguientes. El electrolito uilizado corresponde a una mezcla 8:1 de etanol y acido perclérico.

Una vez preparado el fluido, se vierte en la fuente, se agrega el iman superior, se instala el
catodo unido al cilindro y se acomoda la muestra sobre el equipo. La muestra se encuentra
sobre un anillo de teflon que le impide entrar en contacto con el catodo, evitando un corto-
circuito.

Cuando la muestra se encuentra instalada, se conecta la fuente de poder al equipo de
electropulido y se prende. Luego, se ajusta el voltaje que se desea aplicar. El rango de voltaje
fluctia entre 2 y 11 volts (Figura [5.15)).

5.3.2. Proceso del electropulido

Estando lista la preparacion, se empieza el proceso de pulido. Se aumenta lentamente la
velocidad de giro de los imanes hasta generar un flujo constante y sin burbujas. luego, se
anota la corriente resultante que mide la fuente de poder y se vigila el proceso durante el
tiempo determinado.

36



Figura 5.4: Fuente de poder conectada al equipo de electropulido.

Al transcurrir los minutos definidos, se apaga la fuente de poder, se retira la muestra y se
sumerge en una fuente de etanol, para disolver los restos de acido perclorico. Se saca de la
fuente, se seca y con la ayuda de un micrémetro se mide el cambio de espesor. Este espesor
se mide tres veces en diferentes partes de la muestra, para luego hacer un promedio de estas
y determinar si se ha removido el espesor deseado.

Este experimento se realiza primero en piezas de aluminio para probar la calidad del pulido
con los parametros utilizados. Luego, se observa la superficie por microscopio para ver si se
han formado poros por pitting. El voltaje aplicado que entrega mejores resultados es de 8
volts.

Parametros utilizados para el electropulido
Voltaje 8-10 Volts
eletrolito | etanol y acido perclérico | relacion 8:1

Tabla 5.1: Parametros utilizados en el proceso de electropulido
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5.4.

Medicion de esfuerzos residuales

Se utiliza el equipo de difraccion de rayos X para calcular los esfuerzos residuales en cada
capa de las muestras. Para esto, primero se elige el peak a estudiar, se define el rango de
angulos 26 necesarios para medir correctamente el peak y, por ultimo, se realiza la medicion.

5.4.1.

Identificacién del peak a estudiar

Para determinar el peak a medir para calcular los esfuerzos residuales se obtienen los de-
talles del equipo de difraccion de rayos X que se utilizara, y en base a estos parametros se
encuentra el dngulo recomendado en la literatura para realizar estas mediciones. Para esto
se consulta el libro "Determination of Residual Stresses by X-ray Diffraction - Issue 2", de
Fitzpatrick [I5], donde se indica que, para medir esfuerzos residuales en aluminio utilizando

difraccion de cobre y filtro de niquel, se debe medir el angulo 137,5 (Figura [5.5).

Bravais X-ray K Wavelength | 2-Theta
Material vais Tube B 1R (AN K- Angle {hk1} Multiplicity’
Lattice Filter
anode al) (Approx.)

lz:‘;::: BCC® Cr K-a \Y 2.2897 156.1 Q21 24
Austenite, FOCS MnK-a | Cr 2.1031 152.3 (311} 24
y-iron Cr K-o. v 22897 128.8 {220} 12
Cr K-o. v 22897 139.3 311 24
- . Cr K-o. v 22897 156.7 (222} 8
aluminium nee CuK-a | Ni 1.5406 162.6 (333}/{511} 32
CuK-a | Ni 1.5406 1375 {422 24
. , ) MnK-o | Cr 2.1031 152 - 162 311} 24
Nickel Alloy |~ FCC FeK-w | Mn | 19360 | 127 - 131 311} 24
T'f;:';;fm Hexagonal’ | CuK-a | Ni 1.5406 139.4 1213} 24
5 CuK-a* | Ni 1.5406 144.8 420} 24
Copper FCC CuK-o | Ni 1.5406 136.6 (331} 24
Tl::]%l::!e“ BCC® CoK-o | Fe 1.7889 156.5 (222} 8
Mo Alloy BCC* FeK-o. | Mn 1.9360 153.2 (310} 24
;| Cuk-a | Ni 1.5406 152.8 {330} 6
aALO; | Hexagonal | o Se 2.7484 156.5 (214} 24
vy ALO; FCC’ CuK-o | Ni 1.5406 146.1 {844} 24
(Osl;rc:fnite) FCC’ CuK-o | Ni 1.5406 125.7 {422 24

Figura 5.5: Angulos recomendados por Fitzpatrick para medir esfuerzos residuales con dife-
rentes parametros.|[I15].

Una vez elegido el peak se calcula el rango de dngulos necesarios medir para abarcar com-
pletamente la curva. Para este cdlculo se utilizan la ecuacién de Bragg y de sen?(v)), definidas
en antecedentes. Ecuaciones [4.2]y [4.3]
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Se define el esfuerzo residual maximo que se puede medir, que corresponde al esfuerzo de
fluencia. Luego, utilizando la ecuacion de sen?(1)) , se obtiene la pendiente maxima. Se
evaliia esta pendiente en el punto )= 45 grados y se obtiene la distancia minima que puede
haber entre planos. Por ultimo, se reemplaza esta distancia en la ecuacion de Bragg ,
obteniendo asi el angulo minimo donde se pueden encontrar los peak.

Ademés, a partir de una primera medicion general de DRX se calcula el ancho del peak
y se suma este valor a la variacion de angulo que se calcula anteriormente para obtener el
rango total de la medicion.

5.4.2. Proceso de mediciéon del peak a diferentes angulos

Una vez definido el peak y el rango de angulos 6 a estudiar, se procede a medir las curvas
de difracciéon de rayos X de cada muestra. Se realizan cuatro mediciones por muestra en cada
capa, a 0, 5, 10 y 15 grados de inclinacién en el eje .

El peak utilizado es el de 26 = 137,5 grados, como se menciona anteriormente. En la figura
se puede ver el angulo ¢, que se mantiene fijo en cada mediciéon, y la variacion del angulo
0, que se desplaza durante cada medicion.

Eje
perpendicular

Rayo \
entrante \

6

\

muestra

Figura 5.6: Esquema de los dngulos utilizados para las mediciones.
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Parametros utilizados para la difraccion de rayos X
Angulo 26 137,5
Plano estudiado {422}
Angulos 0-15
Numero de mediciones por muestra 4

Tabla 5.2: Parametros utilizados para las mediciones realizadas con difracciéon de rayos X

5.5. Calculo de esfuerzos residuales

Las curvas obtenidas se encuentran en formato ".raw". Con la ayuda del programa PowDLL
se cambia el formato a ".rd"para que el programa JADE 5.0 pueda leerlas. En este programa
se realiza la correcciéon de Lorentz Polatization y se sustrae el background. Luego, se elige
obtener el peak calculando el punto medio del area bajo la curva. Este proceso es explicado
en antecedentes, Analisis de curvas, Localizacion de peaks. Cada peak esta asociado a un
angulo 26. Este angulo se utiliza para obtener la distancia entre planos.

Se obtienen las distancias entre planos en cada medicién utilizando la ecuaciéon de Bragg
4.2l Luego, se grafica cada resultado en funcion al 4ngulo ¢ con el que fue medido cada uno,
como se puede ver en la figura [5.7 Esta curva se obtiene del trabajo escrito por A. Tircuit,
en 2007 [5].

d(311) wvs. SIN‘q;
SHOT PEENED 5056 ALUMINUM

1.2300 : : ‘ ‘
[ v 1
1.2295 d, =d, I{J (c,+0,)]
‘I: L E nkl J
. 1.2290 7\\'%\
=
—
™ 1.2285 C
Z
T 1.2280 S
o)
L 2095 U Odey =(l+vJ o d
. 2 ¢ 0
asin” E ) o, =-21.5ksi
1.2270 ' ' :
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
SIN®y

Figura 5.7: Ejemplo de un grafico de distancia entre planos vs. sen®(1)) de un aluminio 5056
granallado. [5]
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Se calcula el valor de la pendiente promedio de la curva obtenida de las distancias vs
sen?(¢)). Esta pendiente es el valor que se necesita para obtener el esfuerzo residual en la
superficie al que corresponde la curva. Para esto se utiliza la ecuaciéon definida en el método
del sen?(1)), la ecuacion De esta manera se obtiene la magnitud de los esfuerzos residuales
en cada superficie medida.

Sin embargo, se debe considerar que al realizar un electropulido se liberan ciertos esfuerzos
residuales. Estos deben volver a sumarse, para compensar el esfuerzo residual que habria
dentro del material antes de que se quitaran capas de recubrimiento. 4.15|

Por ultimo, se grafican los esfuerzos residuales en cada nivel de superficie, esto es, en la
superficie del recubrimiento, a 250 micrones dentro dentro del recubrimiento y en la superficie
del sustrato. Ademas, se comparan los esfuerzos a cada nivel entre las diferentes muestras,
para comparar el efecto que tiene el porcentaje de alimina en la magnitud de esfuerzos resi-
duales.

Parametros utilizados para el calculo de esfuerzos residuales
Moédulo de Young 69 GPa
Lamda 1,5406 [A]
Poisson’s ratio for aluminum 0.334
Método de identificacion de peak Area bajo la curva

Tabla 5.3: Parametros utilizados para el calculo de esfuerzos residuales

5.6. Descripcion de las muestras

Para realizar el experimento se estudian cuatro muestras de sustratos de aluminio 6061-
T6 recubiertos con una mezcla de aluminio y alamina [I6]. El aluminio en forma de polvo
utilizado es considerado aluminio puro en la industria (SST-A5001, Centerline Ltd., Wind-
sor, Ontario, Canada), y la alimina corresponde al material A1203-2N-45 (Tekna Advance
Materials Inc, Sherbrooke, Quebec, Canada)[16]. El polvo utilizado tiene forma esférica. Una
imagen de la alimina en polvo se muestra en la figura 5.8 El tamano promedio de las esferas
es de 38 pm.[16]

El aluminio para el recubrimiento es un polvo de forma irregular que se obtuvo mediante
atomizacion por gas. Su diametro promedio es de 26 pm. Una fotografia microscopica del
polvo se puede ver en la figura [5.9
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Figura 5.9: fotografia del aluminio utilizado para recubrir los sustratos.[16]

La composicion de cada muestra se explica en la tabla donde se especifican los por-
centajes de cada material en el polvo a ser proyectado. En esta tabla no se incluye el material
del sustrato, ya que este es el mismo para las cuatro muestras. Los porcentajes de ambos
materiales en el recubrimiento final se encuentran en la siguiente seccion.
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‘ Composicion del recubrimiento

|

Nombre de la muestra | % de aluminio | % de alimina
Al-00 100 0
Al-02 80 20
Al-04 60 40
Al-06 40 60

Tabla 5.4: Composicion del recubrimiento de cada muestra estudiada.

Se utilizo el equipo EP Series SST Cold Spray System para depositar el recubrimiento en
los sustratos. La boquilla De Laval utilizada tiene un diametro minimo de 2 milimetros y
méaximo de 6.6 milimetros en la salida. La deposicion se realiza a 250 grados celcius a una
presion de 1,65 MPa. EL gas utilizado para transportar el polvo es Nitrogeno y la velocidad
de éste es de 20 milimetros por segundo.

Las dimensiones de las muestras una vez completado el recubrimiento, se especifican en
la tabla Estas dimensiones se utilizan para determinar los puntos de medicion de los
esfuerzos residuales.

’ Dimensiones de cada muestra ‘

Nombre de la muestra | espesor del sustrato [um| | Espesor del recubrimiento [pm]
Al-00 3202 275
Al-02 3185 471
Al-04 3185 430
Al-06 3200 426

Tabla 5.5: Espesores de los sustratos y recubrimientos estudiados.

5.6.1. Deposiciéon de aliimina

El porcentaje de alimina presente en el polvo inicial es diferente al porcentaje de altimina
en el recubrimiento luego de haber sido depositado. Esto se debe a que la adherencia de
la alimina es menor a la del aluminio, y el efecto que tiene corresponde principalmente en
generar esfuerzos residuales de compresion en la superficie, generando un efecto similar al
proceso de Shot Peening.

A continuacion, se presentan graficos indicando la eficiencia de deposicion de la alimina
(ver figura [5.10) y un grafico de comparacion entre la altmina proyectada y la altmina
remanente en el recubrimiento (ver figura |5.11]).
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Figura 5.10: Eficiencia de deposicién de alimina en funcién del porcentaje aplicado y de la
forma del polvo.[16]
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Figura 5.11: Comparacion entre la cantidad de aliimina aplicada y la remanente en la super-
ficie en funcion del porcentaje aplicado y de la forma del polvo.[16]

5.7. Descripcién de los equipos utilizados

A continuacioén, se detallan las caracteristicas del equipo de difraccion de rayos X y del
equipo de electro pulido usados, ambos pertenecientes a la Universidad de Chile.
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5.7.1. Equipo de difraccién de rayos X

El equipo de difraccion de rayos X es de marca Bruker, su geometria es Bragg-Brentano,
que se define en la figura [5.12] El angulo 260 se define como la diferencia entre la horizontal
y el angulo que forman el rayo entrante y saliente. El modelo especifico es D8 Advance [5.13]
el tubo R-X es de cobre (Cu), con filtro de niquel, y tiene un detector lineal LynxEye. Por
ultimo, la potencia méaxima que puede entregar es de 40 KV y 30 mA.

Figura 5.13: Difractor de rayos X, Bruker, D8 Advance.
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5.7.2. Equipo de electropulido

El equipo de electropulido utilizado para realiar el trabajo corresponde al modelo ”AB
Electro-Polishing Cell no. 1721-2” de la marca Buehler, el cual se ilustra en la Figura[5.14)y en
la figura[5.15] La primera figura corresponde a la fuente donde se encuentra el electrolito y la
muestra pulida, y la segunda corresponde al equipo que controla el movimiento de los imanes.

Ademés, estos equipos estan conectados a una fuente de poder DC que se utiliza para
entregar electricidad al sistema con un voltaje determinado. Esta fuente de poder entrega
una volatje méximo de 30 volts, valor que excede con holgura el valor de voltaje neceario
para realizar el experimento.

Figura 5.14: Equipo de electropulido Buehler AB Electro-Polishing Cell 1721-2.
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Figura 5.15: Equipo Buehler que controla el movimiento de los imanes dentro de la fuente
con el electrolito.
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Capitulo 6

Resultados

En esta secciéon se presentan los resultados de cada etapa del trabajo realizado. Se parte
con electro pulido, siguiendo con difraccion de rayos X y por tultimo se presentan los esfuerzos
residuales calculados a partir de los datos anteriores.

6.1. Electropulido

A continuacién, se muestran los resultados relacionados con el proceso de pulido. Se parte
midiendo las muestras a pulir, para definir la distancia entre el centro del espesor del re-
cubrimiento y la superficie. Osea, se define la distancia entre los puntos 1,2 y 3 que estan
representados en la figura [6.1]

(2)

RECUBRIMIENTO /

SUSTRATO

Figura 6.1: CPuntos de medicion de los esfuerzos residuales.
Luego, se especifica el voltaje utilizado para cada pulido, la corriente resultante, el tiem-

po aplicado a cada muestra y por ultimo los espesores resultantes. Se termina por mostrar
imagenes de las superficies luego de que las muestras fueran pulidas.
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6.1.1. Proceso de pulido

En esta seccion se explicitan los parametros utilizados en el proceso de electropulido,
ademés de las medidas de espesores correspondiente a cada etapa.

Mediciones iniciales

En las tablas 6.2 6.3 vy se detallan las medidas de espesores iniciales de cada
muestra, el espesor del sustrato, que se puede medir debido a que una pequena parte de la
muestra no esta recubierta; y el espesor objetivo, que corresponde al espesor que se debe
lograr después del primer pulido.

realizan tres medicion vez ra ner un resulta romedio que se rqu
Se realizan tres mediciones cada vez, para obte sultado promedio que se acerque
al promedio real de espesor de cada muestra, y asi obtener resultados mas precisos.

Al-00
Espesores medicion 1 | medicion2 | mediciéon 3 | Promedio
Espesor inicial [pm] 3775 3780 3775 3776.67
Espesor del sustrato [pm)] 3205 3200 3203 3202.67
Espesor Final [um] 3489.67

Tabla 6.1: Mediciones iniciales de la muestra Al-00 y calculo del espesor objetivo.

Al-02
Espesores medicion 1 | mediciéon2 | medicion 3 | Promedio
Espesor inicial [pm] 3667 3645 3655 3655.67
Espesor del sustrato [um] 3185 3196 3176 3185.67
Espesor Final [pum]| 3420.67

Tabla 6.2: Mediciones iniciales de la muestra Al-02 y calculo del espesor objetivo.

Al-04
Espesores medicion 1 | medicion 2 | mediciéon 3 | Promedio
Espesor inicial [pm] 3610 3620 3614 3614.67
Espesor del sustrato [pm] 3190 3180 3187 3185.67
Espesor Final [pm] 3400.17

Tabla 6.3: Mediciones iniciales de la muestra Al-04 y célculo del espesor objetivo.

A partir de estas tablas se puede observar que los espesores iniciales (punto 1 en la figu-
ra tienen ligeras diferencias entre cada muestra, teniendo Al-00 el espesor méas grande,
aproximadamente 60 pm mayor al minimo, que corresponde al Al-04. Los espesores de cada
sustrato (punto 3 en la figura no difieren tanto, variando entre un rango de 15 pum. Por
ultimo, los espesores finales, que corresponden al punto 2 en la Figura[6.1], la diferencia entre
Al-00 y Al-04 es de 89 pm.
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Al-06
Espesores medicion 1 | mediciéon 2 | medicién 3 | Promedio
Espesor inicial 3627 3625 3627 3626.33
Espesor del sustrato 3200 3200 3200 3200.00
Espesor Final 3413.17

Tabla 6.4: Mediciones iniciales de la muestra Al-06 y calculo del espesor objetivo.

Teniendo en cuenta que las distancias entre cada punto estan entre los rangos 200-250
pm, 89 um de distancia entre dos espesores es considerable, por lo tanto, se deben considerar
estas diferencias en el momento de comparar resultados entre las muestras medidas.

Primer proceso de pulido

Con el objetivo de llegar a los espesores finales que se indican en las tablas [6.1], [6.1],
y se pulen las cuatro muestras aplicando 10 volts al sistema. En la tabla [6.5] se indica
la corriente resultante,en base al voltaje aplicado y a la resistencia que tiene el sistema, el
tiempo de pulido y los espesores finales de cada etapa.

’ Primer pulido ‘Unidades\ Al-00 ‘ Al-02 ‘ Al-04 ‘ Al-06 ‘

espesor inicial pam 3776.67 | 3655.67 | 3614.67 | 3626.33
Voltaje aplicado Volts 10 10 10 10
Corriente resultante A 1.05 1.01 1.32 1.53
Tiempo minutos 14 20 20 20
Espesor Final pm 3595 3520 3505 3485
pm 3620 3528 3480 3477
pam 3621 3525 3490 3477
Promedio pm 3612 3524 3492 3480
Tiempo minutos 10 15 16 13
Espesor Final pm 3550 3470 3415 3375
pm 3520 3470 3420 3380
pm 3551 3455 3417 3380
Promedio pm 3540 3465 3417 3378
Tiempo minutos 10 10 - -
Espesor Final pam 3487 3360 - -
pam 3495 3340 - -
pm 3478 3351 - -
Promedio pm 3487 3350 - -

Tabla 6.5: Parametros que se aplicaron para el primer pulido de las cuatro muestras, tiempos
aplicados y mediciones resultantes.
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Debido a que Al-00 y Al-02 tienen espesores mayoes a Al-04 y Al-06, éstas necesitan de
mayor tiempo de pulido para lograr el objetivo, por lo tanto se realizan tres pulidos a las
dos primeras muestras, mientras que a las otras se les pasa por el equipo solamente dos veces.

Por ultimo, las muestras Al-04 y Al-06 deben medir 3400 pym y 3413 pm respectivamente
y en la préctica se llegaron a las medidas 3417 pm y 3378 pm.

Segundo pulido

A continuacion, se muestran los parametros aplicados y los resultados obtenidos de pulidos
para cuatro muestras de aluminio recubiertas con el mismo material, pero con diferentes por-
centajes de alimina. Se parte con un espesor inicial correspondiente al espesor final del primer
proceso, y se termina con un espesor correspondiente a 100 pm bajo la superficie del sustrato.

Estas muestras son diferentes a las muestras anteriormente pulidas, pero son parte de una
muestra més grande que fue previamente cortada, por lo tanto, tienen los mismos esfuer-
zos residuales, y se pueden utilizar para complementar el trabajo realizado con las primeras
muestras.

En la table se observan las medidas finales de las muestras, luego del pulido de estas
cuatro muestras.

6.1.2. Superficie resultante

A continuacién, se muestran iméagenes tomadas de las superficies antes y después de cada
pulido, osea, en los puntos 1, 2 y 3 de la Figura [6.1] Estas imégenes fueron tomadas con el
microscopio del laboratorio de manufactura, con el lente IC-05.

Imagenes tomadas por microscopio de la superficie original

Las imagenes de la superficie se tomaron antes de realizar el primer pulido. En la Figura
se ven los detalles de las muestras con 0, 20, 40 y 60 porciento de altimina presente en
el polvo proyectado (también referidas como Al-00, Al-02, Al-04 y Al-06) después de haber
sidas recubiertas por Cold-Spray.

En gran parte de las figuras la imagen se ve borrosa, y esto se debe a las irregularidades
de estas superficies provocadas por el proceso de recubrimiento al cual fueron expuestas.
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c)

Figura 6.2: Iméagenes de las superificies antes de ser pulidas. a) Al-00, b) Al-02, ¢) Al-04 d)
Al-06.
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Imagenes tomadas por microscopio de la superficie después del primer pulido

Después de realizar el primer pulido, se vuelve a estudiar la superficie por microscopio.
Los resultados se muestran en la figura [6.3] que corresponde a las muestras Al-00, Al-02,
Al-04 y Al-06.

De estas imagenes se puede observar que existe presencia de pitting, probablemente debido
a que la cantidad de voltaje no sea la correcta. el diametro de estos agujeros es aproximada-
mente 50 pm, lo cual puede alterar los resultados de difraccion de rayos X. También, se nota
que la superficie es mas brillante que antes, esto corresponde a uno de los efectos clasicos que
tiene el electropulido en los metales.

La razoén por la cual se formé pitting se puede deber, ademéas de un uso inadecuado de
voltaje, a la precision del equipo utilizado. Ademas, es importante notar que el equipo entrega
pulidos con superficies ligeramente curvas, que sigue el movimiento del electrolito, esto es,
desde el centro de la muestra hacia afuera. Esto provoca que haya un pulido més profundo en
el perimetro correspondiente al del tubo por donde sale el fluido para chocar con la muestra.

Imagenes tomadas por microscopio de la superficie después del segundo pulido

En la Figura se observa la superficie de las muestras pulidas hasta llegar al sustrato.
Las imagenes corresponden a muestras de Al-00, Al-02, Al-04 y Al-06. El pulido se realiza has-
ta llegar 100 um bajo la superficie original del sustrato, medido al principio de la experiencia.

En estas imégenes se puede ver que el pitting es menor al obtenido después del pulido
anterior. Por lo tanto, los resultados de las superficies dependen de la composicion de cada
material pulido.
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02, ¢) Al-04 d)

) Al
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Figura 6.3: Imagenes de las superficies después del pulido. a) Al-00

Al-06.
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Figura 6.4: Imagenes de las superficies de las muestras pulidas hasta el sustrato. a) Al-00, b)
A1-02, ¢) Al-04 d) AL-06.




6.2. Difraccion de rayos X

La primera parte del trabajo consiste en medir con difracciéon de rayos X las muestras,
para asi poder calcular los esfuerzos residuales. Los resultados obtenidos se encuentran en
Anexos, y un ejemplo de éstos es el grafico que aparece en la figura 6.5l En las curvas se
ven las cuatro mediciones que se realizan en la misma muestra, a diferentes grados ¢ y con
el peak correspondiente. Estos peaks representan el centro calculado por el area bajo la curva.

Este resultado se obtiene luego de ajustar las curvas mediante la aplicacion de "Lorentz
polarization", el cual el mismo programa JADE 5.0 lo calcula.

Por tltimo, es importante notar que la diferencia entre los peaks es extremadamente pe-
quena, por lo que se especifica el valor de cada uno en el eje de 2 Theta para que se pueda
ver la diferencia entre ellos.

DRX Muestra AlOO

Superficie
8000 -
136,716000

136,719000

7000 4 136,719000

136,724000

6000

5000 1

AlD0-psi00

AIO0-psi05

AlD0-psi10
4000

AIOO-psil5

Intensidad

------ Peak psi 00
004 & . N e Peak psi 05
Peak psi 10

w004 A ™ === Peak psi 15

1000 A

0 T T T T T 1
133 134 135 136 137 138 139 140

2 Theta

Figura 6.5: Resultados de la difraccion de rayos X de la muestra Al-00 en la superficie original.
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6.3. CAlculo de esfuerzos residuales

A partir de los resultados anteriores se calculan los esfuerzos residuales utilizando el mé-
todo de sen?(1)), descrito en los antecedentes, y luego aplicando la ecuacion de liberacién de
esfuerzos residuales debido a la remocién de material. Por dltimo, se comparan los resultados
obtenidos.

6.3.1. Método sen?(1))

Para calcular los esfuerzos se utilizan los parametros presentados en la tabla[6.6] El modulo
de young corresponde al del aluminio, la longitud de onda es del cobre, ya que el equipo de
difraccion utiliza difraccion de cobre, y la constante de poisson utilizada es la del aluminio.

’ Parametros utilizados ‘

Modulo de Young 69 GPa
Lamda 0.15406 | A
Constante de Poisson para aluminio | 0.334

Tabla 6.6: Parametros utilizados para los calculos de esfuerzos residuales.

Se presentan los resultados por etapa de medicion. Primero se miden las cuatro muestras
en la superficie de cada recubrimiento, luego se miden a aproximadamente 200 [um| de
profundidad y por tltimo se mide dentro del sustrato de cada muestra.

Resultados en la superficie del recubrimiento

Una vez que se miden las muestras y se filtran las curvas, se obtienen las distancias entre
planos para cada medicién, lo cual es requierdo para realizar el método del sen®(1)). Los
resultados de las cuatro muestras antes de ser pulidas, osea, en la superficie, se encuentra en

la tabla [6.7].

Angulos Finales

Superficie | Al-00 \ Al-02 \ Al-04 \ Al-06

Y | sin?(v)) 20 d [pm] 20 d [pm] 20 d [pum] 20 d [pm]

0 | 0.00000 | 136.716 | 0.82839 | 136.718 | 0.82839 | 136.703 | 0.82843 | 136.701 | 0.82844

5 | 0.00760 | 136.719 | 0.82838 | 136.699 | 0.82845 | 136.707 | 0.82842 | 136.716 | 0.82840

10 | 0.03015 | 136.719 | 0.82838 | 136.687 | 0.82848 | 136.747 | 0.82831 | 136.711 | 0.82841

15 | 0.06699 | 136.724 | 0.82837 | 136.731 | 0.82835 | 136.732 | 0.82835 | 136.715 | 0.82840

Tabla 6.7: Angulos obtenidos a distintos ¢ para las cuatro muestras en la superficie.
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La primera columna corresponde al dngulo 1 en que se realiz6 cada medida, la segunda
es el célculo de sin?(¢)), valor que se utiliza como eje X para obtener la pendiente requerida
en la ecuacion [£.3} la tercera columna entrega los resultados de 26 obtenidos en la etapa

anterior; y la tltima de cada muestra corresponde a la distancia entre planos calculada con
la ecuacion de bragg

A partir de los resultados de la tabla [6.7] se obtienen las curvas de las Figuras [6.6]
6.8, v 6.9, donde la curva azul corresponde a los datos obtenidos, y la curva punteada es la
tendencia linear de la curva. También, se incluye la ecuacion correspondiente a la tendencia.

Esta tendencia entrega una pendiente, la cual es utilizada para calcular los esfuerzos resi-
duales de cada muestra en el punto 1, osea en la superficie del recubrimiento. Los resultados
de los esfuerzos se encuentran en las tablas[6.8] [6.9] v [6.11] que corresponden a las mues-
tras Al-00, Al-02, Al-04 y Al-06 ,respectivamente; y donde m corresponde a la pendiente, y
o corresponde al esfuerzo residual en GPa y MPa.

Curva de la muestra Al-00
Superficie del recubrimiento

0,8284

0,828395 4\

3
=
® 082839
=4
©
a
2 0,828385 -
=
[}]
©
g 0,82838
I
A y =-0,0003x + 0,8284

0,828375 4

0,82837 T T T T T T T )
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08
sen(y)
—— Datos Calculados ~ «s=seeeee: Lineal (Datos Calculados)

Figura 6.6: Curva sin?(¢) de la muestra Al-00 en la superficie.
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Curva de la muestra Al-02
Superficie del recubrimiento

0,82850

0,82848

0,82846

0,82844

0,82842

0,82840 =-0,0009x + 0,8284

0,82838

Distancia entre planos [um]

0,82836

0,82834

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08
sen?(w)

—— Datos Calculados =~ -+---e=-=- Lineal (Datos Calculados)
Figura 6.7: Curva sin?(¢)) de la muestra Al-02 en la superficie.

Curva de la muestra Al-04
Superficie del recubrimiento

0,82844
0,82842
0,82840
0,82838

Tt y=-0,0013x + 0,8284
0,82836

Distancia entre planos [um]

0,82834
0,82832 4
0,82830 T T T T T T T )
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08
sen?(y)
—— Datos Calculados ~ «reeeeeeee Lineal (Datos Calculados)

Figura 6.8: Curva sin?(¢) de la muestra Al-04 en la superficie.

Se puede observar que las curvas, si bien tienen algunas subidas, todas tienen una ten-
dencia con pendiente negativa, lo cual tiene sentido, ya que una pendiente negativa entrega
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Curva de la muestra Al-06
Superficie del recubrimiento

0,828445
0,828440
0,828435
0,828430
0,828425
0,828420
0,828415
0,828410
0,828405

Distancia entre planos [um]

0,828400

0,828395

0,828390 T T T T T T T )
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08

sen*(y)

—8— Datos Calculados =~ «+veeeeeer Lineal (Datos Calculados)

Figura 6.9: Curva sin?(3)) de la muestra Al-06 en la superficie.

esfuerzos residuales de compresion. Si bien, las curvas parecen tener grandes errores, se debe
considerar que las diferencias de distancias entre planos varfan en un rango de milésimas, por
lo tanto, los errores en realidad son extremadamente pequenos.

Ademas, se observa en las tablas [6.8] [6.9] y que los esfuerzos residuales son
todos negativos, osea, de compresion, lo cual tiene sentido, ya que todas las pendientes de

las tendencias mencionadas anteriormente son negativas.

Esfuerzos Residuales Al-00
Superficie del recubrimiento

m || -0.000298 pm
o || -0.016960 GPa
o || -16.96064 MPa

Tabla 6.8: Esfuerzos residuales en la superficie del aluminio Al-00 calculados mediante el
método de sen?(v)).

Resultados en el centro del recubrimiento

Luego de retirar aproximadamente 250 pym de recubrimiento, se vuelve a medir los esfuer-
zos residuales, utilizando la misma metodologia de la parte anterior. Los angulos obtenidos,
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Esfuerzos Residuales Al-02
Superficie del recubrimiento

m || -0.000804 pm
o || -0.04565 GPa
o -45.65 MPa

Tabla 6.9: Esfuerzos residuales en la superficie del aluminio Al-02 calculados mediante el

método de sen?(v)).

Esfuerzos Residuales Al-04
Superficie del recubrimiento

m || -0.001357 pm
o || -0.07704 GPa
o -77.04 MPa

Tabla 6.10: Esfuerzos residuales en la superficie del aluminio Al-04 calculados mediante el

método de sen?(v)).

Esfuerzos Residuales Al-06
Superficie del recubrimiento

m || -0.000351 pm
o || -0.01994 GPa
o -19.94 MPa

Tabla 6.11: Esfuerzos residuales en la superficie del aluminio Al-06 calculados mediante el
método de sen?(v)).

y las distancias calculadas a partir de estos angulos se entregan en la tabla[6.12] Las curvas
asociadas a estos resultados son las Figuras [6.10} [6.11] [6.12] y [6.13]

Angulos Finales
Centro | Al-02 \ Al-06 \ Al-04 \ Al-06
Y | sin?(¢) 20 d [pml] 20 d [pm] 20 d [pml] 20 d [pm]
0 | 0.00000 | 136.199 | 0.82989 | 136.2 | 0.82989 | 136.195 | 0.82990 | 136.205 | 0.82987
5 | 0.00760 | 136.196 | 0.82990 | 136.213 | 0.82985 | 136.206 | 0.82987 | 136.214 | 0.82985
10 | 0.03015 | 136.209 | 0.82986 | 136.216 | 0.82984 | 136.209 | 0.82986 | 136.21 | 0.82986
15 | 0.06699 | 136.206 | 0.82987 | 136.215 | 0.82984 | 136.213 | 0.82985 | 136.216 | 0.82984

Tabla 6.12: Angulos obtenidos a distintos v para las cuatro muestras en la mitad del espesor
del recubrimiento.

Se puede ver, nuevamente, que las curvas tienen una tendencia con pendiente negativa. En
todos los casos, a excepcion de la muestra Al-00, el punto maximo de la curva se encuentra
en 1 igual a cero grados. Por otro lado, el punto minimo se encuentra en 1 igual a 10 o igual
a 15 grados.

Por ultimo, los resultados obtenidos del célculo de los esfuerzos residuales utilizando las
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Curva de la muestra Al-00
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Figura 6.10: Curva sin?(¢)) de la muestra Al-00 en la mitad del espesor del recubrimiento.
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Figura 6.11: Curva sin?(¢)) de la muestra Al-02 en la mitad del espesor del recubrimiento.
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Curva de la muestra Al-04
Centro del recubrimiento

0,82991
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Figura 6.12: Curva sin?(7)) de la muestra Al-04 en la mitad del espesor del recubrimiento.

Curva de la muestra Al-06
Centro del recubrimiento

0,829875
0,829870
0,829865
0,829860
0,829855

0,829850

Distancia entre planos [um]

0,829845

y =-0,0003x + 0,8299

0,829840

0,829835

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,08 0,07 0,08
sen*(y)

—&— Datos Calculados =~ seeeeeee Lineal (Datos Calculados)

Figura 6.13: Curva sin?(¢)) de la muestra Al-06 en la mitad del espesor del recubrimiento.
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pendientes especificadas anteriormente, se encuentran en las tablas [6.13] |6.14 [6.15] y [6.16}
Como era de esperar, los esfuerzos residuales son negativos, osea que son esfuerzos residuales

de compresion.

Esfuerzos Residuales Al-00
Centro del recubrimiento

m || -0.000409 pm
o || -0.02318 GPa
o -23.18 MPa

Tabla 6.13: Esfuerzos residuales en la mitad del espesor del recubrimiento de la muestra Al-00

calculados mediante el método de sen?(1)).

Esfuerzos Residuales Al-02
Centro del recubrimiento

m || -0.000466 [
o || -0.02638 GPa
o || -26.38 MPa

Tabla 6.14: Esfuerzos residuales en la mitad del espesor del recubrimiento de la muestra Al-02

calculados mediante el método de sen?(1)).

Esfuerzos Residuales Al-04
Centro del recubrimiento

m | -0.000629 pm
o || -0.03561 GPa
o -35.61 MPa

Tabla 6.15: Esfuerzos residuales en la mitad del espesor del recubrimiento de la muestra Al-04

calculados mediante el método de sen?(v)).

Esfuerzos Residuales Al-06
Centro del recubrimiento

m || -0.000323 pm
o || -0.01833 GPa
o -18.33 MPa

Tabla 6.16: Esfuerzos residuales en la mitad del espesor del recubrimiento de la muestra Al-06

calculados mediante el método de sen?(v)).

64




Resultados en el sustrato

Los resultados que se muestran a continuacién corresponden a las muestras pulidas hasta
llegar al sustrato, que complementan los resultados obtenidos con las muestras originales,

que fueron pulidas hasta llegar al punto medio del espesor del recubrimiento.

Primero se entregan los angulos finales que se utilizan para calcular los esfuerzos residuales
de cada muestra en la tabla [6.17, Luego, a partir de esta tabla se generan las curvas de
distancias entre planos versus el sen?(¢)) correspondiente. Las curvas se pueden ver en las

figuras [6.14] [6.15] [6.16] y [6.17] donde se nota que las tendencias, que corresponden a las

lineas puntiagudas tienen pendiente negativa. Por ultimo, se entregan los resultados de los
esfuerzos residuales calculados utilizando la ecuacién 4.3|y los resultados se presentan en las

tablas [6.18, [6.19] [6.20] v [6.21]

Angulos Finales

Sustrato | Al-00 \ Al-02 \ Al-04 \ Al-06

Y | sin~2(1) 26 d [pm] 20 d [pm] 20 d [pm] 26 d [pm]
0 | 0.00000 | 136.712 [ 0.82841 | 136.72 | 0.82839 | 136.206 | 0.82987 | 136.208 | 0.82986
5 | 0.00760 | 136.719 | 0.82839 | 136.725 | 0.82837 | 136.209 | 0.82986 | 136.215 | 0.82984
10 [ 0.03015 | 136.715 | 0.82840 | 136.724 [ 0.82837 | 136.212 | 0.82985 | 136.215 | 0.82984
15 [ 0.06699 | 136.717 | 0.82839 | 136.726 | 0.82837 | 136.216 | 0.82984 | 136.221 | 0.82983

Tabla 6.17: Angulos obtenidos a distintos &ngulos ¢ para las cuatro muestras complementarias
pulidas hasta llegar al sustrato.
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Distancia entre planos [um]

Distancia entre planos [pm]

Curva de la muestra Al-00
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Figura 6.14: Curva sin?(¢) de la muestra Al-00 pulida hasta el sustrato.
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Figura 6.15: Curva sin?(¢)) de la muestra Al-02 pulida hasta el sustrato.
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Distancia entre planos [um]

Distancia entre planos [um]
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Figura 6.16: Curva sin?(¢) de la muestra Al-04 pulida hasta el sustrato.
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Figura 6.17: Curva sin?(¢) de la muestra Al-06 pulida hasta el sustrato.
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Esfuerzos Residuales Al-00

Sustrato
m | -0.000091 pm
o | -0.00515 GPa
o -5.15 MPa

Tabla 6.18: Esfuerzos residuales en la superficie del sustrato de la muestra Al-00 calculados

mediante el método de sen?(1)).

Esfuerzos Residuales Al-02

Sustrato
m | -0.000177 pam
o | -0.01007 GPa
o -10.07 MPa

Tabla 6.19: Esfuerzos residuales en la superficie del sustrato de la muestra Al-02 calculados

mediante el método de sen?(1)).

Esfuerzos Residuales Al-04

Sustrato
m | -0.000404 pm
o | -0.02287 GPa
o -22.87 MPa

Tabla 6.20: Esfuerzos residuales en la superficie del sustrato de la muestra Al-04 calculados

mediante el método de sen?(1)).

Esfuerzos Residuales Al-06
Sustrato

m | -0.000459 pm

o | -0.02603 GPa

o -26.03 MPa

Tabla 6.21: Esfuerzos residuales en la superficie del sustrato de la muestra Al-06 calculados

mediante el método de sen?(1)).
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6.3.2. Ajuste de Esfuerzos Residuales

Utilizando la ecuaciéon se ajustan los esfuerzos residuales obtenidos anteriormente.
Para esto, primero se relacionan los esfuerzos residuales calculados con el espesor total de la
muestra correspondiente (tabla y se utilizan los espesores iniciales (tabla [6.23). Estos
valores se incorporan en la ecuacion [£.15] como variables H, y Z; es la diferencia entre el
espesor inicial y el espesor correspondiente al esfuerzo residual o;. Los esfuerzos ajustados se
muestran en la tabla [6.24]

Luego, se grafican los resultados a través del espesor de la muestra, utilizando las distan-
cias en relacion a la superficie del sustrato. Estas curvas se ven en las figuras [6.18] [6.19] [6.20]
y [6.21] En estas imagenes se nota una disminucion de esfuerzos residuales de compresion al
realizar el ajuste. Ademas, se nota una mayor diferencia en los sustratos.

Esfuerzos Residuales Calculados con el método sen?(v))
Al-00 Al-02 Al-04 Al-06
Espesor o Espesor o Espesor o Espesor o
[po] | [MPa] | [um] | [MPa] | [pm] | [MPa] | [pm] | [MPa]
3077 -16.96 3656 -45.65 3615 -77.04 3626 -19.94
3487 -23.18 3350 -26.38 3417 -35.61 3378 -18.33
3119 -5.15 3060 -10.07 3082 -22.87 3088 -26.03

Espesores Iniciales [pm)|

Al-00

Al-02

Al-04

Al-06

3776.67

3655.67

3614.67

3626.33

Tabla 6.23: Espesores iniciales de cada muestra.

Tabla 6.22: Resumen de esfuerzos residuales calculados por el método sen(t)) con los espesores
de la muestra correspondiente a cada valor.

Esfuerzos Residuales Ajustados

Al-00 Al-02 Al-04 Al-06
Espesor o Espesor o Espesor o Espesor o
[im] | [MPa] | [pm] | [MPa] | [um] | [MPa] | [um] | [MPa]
574 -16,96 470 -45,65 429 -77,04 426 -19,94
284 -17,97 165 -20,71 232 -31,90 178 -13,68
-83 6,66 -126 0,99 -104 -12,87 -112 -15,96

Tabla 6.24: Tabla Resumen de los esfuerzos residuales ajustados obtenidos con el espesor
medido correspondiente.
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Esfuerzos Residuales Ajustados Al-00
Atraves de la muestra

10 -
Sustrato Recubrimiento

100 200 300 400 500 600 700

Esfuerzo Residual [MPa]
/’1

-20 A

-25 -
Distancia con la superficie del sustrato [um]

—&—Original —#— Ajustado

Figura 6.18: Esfuerzos residuales calculados y ajustados a través de la muestra Al-00

Esfuerzos Residuales Ajustados Al-02
Através de la muestra

10 1
Sustrato Recubrimiento

200 10 100 200 300 400 500

Esfuerzo Residual [MPa]
X
(]

-50 -
Distancia con la superficie del sustrato [um]

—— Original —#— Ajustado

Figura 6.19: Esfuerzos residuales calculados y ajustados a través de la muestra Al-02
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Esfuerzos Residuales Ajustados Al-04
A través de la muestra

200 100 100 200 300 400 500
Sustrato Recubrimiento

Esfuerzo Residual [MPa]

90 -
Distancia con la superficie del sustrato [um]

—8—Original —#—Ajustado

Figura 6.20: Esfuerzos residuales calculados y ajustados a través de la muestra Al-04

Esfuerzos Residuales Ajustados Al-06
Através de la muestra

[+ =]

200 100 100 200 300 400 500
Sustrato | Recubrimiento
©
=
= -10
[
=)
o
‘B
A -
K —15
o
N
@)
=) -20
0
w
A
-30 -

Distancia con la superficie del sustrato [um]

—8—Original —@—Ajustado

Figura 6.21: Esfuerzos residuales calculados y ajustados a través de la muestra Al-06
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6.3.3. Comparacién de resultados

A continuacion, se presentan gréaficos de comparacion entre las diferente muestras. En la
figura [6.22] se comparan los esfuerzos residuales con el porcentaje de alimina presente en el
recubrimiento en la superficie de éste. Se puede ver que en todos los casos existe esfuerzo de
compresion, siendo la muestra Al-04 aquella con mayor magnitud y Al-00 menor magnitud.
Lo mismo ocurre en la figura [6.23], donde se comparan los esfuerzos medidos 200 ym bajo la
superficie del recubrimiento. En este caso, los esfuerzos residuales tienen un esfuerzo maxi-
mo menor al anterior, aunque sigue perteneciendo a la muestra Al-04, y el esfuerzo minimo
corresponde a la muestra Al-06.

La curva en la figura [6.24, que representa los esfuerzos medidos dentro del sustrato, tiene
una forma diferente a las dos anteriores. Las dos primeras presentan un peak en el porcentaje
de altmina igual a 40 %, mientras que en esta ultima el peak de esfuerzo de compresion se
encuentra en el porcentaje maximo de alimina. Ademas, la mitad de los esfuerzos residuales
son de tension. La magnitud de estos resultados son menores a las curvas anteriores.

Por 1ltimo, en la figura [6.25] se presentan los resultados de todas las muestras a través de
la profundidad de éstas. Se puede ver que la curva azul, que representa los esfuerzos residua-
les de la muestra Al-00 es la menos de todas, luego le sigue la muestra Al-06, Al-02, para
terminar con la muestra Al-04, que presenta los mayores esfuerzos residuales de compresion.
Ademas, se puede notar que en la superficie del recubrimiento se encuentran los esfuerzos de
mayor magnitud, disminuyendo hasta llegar al sustrato. Es en estas primeras mediciones que
existen mayores diferencias entre cada muestra.
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Esfuerzos residuales vs porcentaje de alimina
Superfiice del Recubrimiento

0 10 20 30 40 50 60 70
0 1 1 1 1 1 1 1 ]

Esfuerzos Residuales [MPa]

Porcentaje de alumina [%)]

Figura 6.22: Comparaciéon entre porcentaje de alimina presente en cada recubrimiento y
magnitud de esfuerzos residuales en la superficie de cada muestra.

Esfuerzos residuales vs porcentaje de alimina
Centro del Recubrimiento

10 2 30 40 50 60 70

Esfuerzos Residuales [MPa]

Porcentaje de alimina [%]

Figura 6.23: Comparacién entre porcentaje de altimina presente en cada recubrimiento y
magnitud de esfuerzos residuales en medio del recubrimiento de cada muestra.
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Esfuerzos residuales vs porcentaje de alimina
Sustrato

15 1

10 A

5

-10

Esfuerzos Residuales [MPa]

-15

Porcentaje de alumina [%]

Figura 6.24: Comparaciéon entre porcentaje de alimina presente en cada recubrimiento y
magnitud de esfuerzos residuales en el sustrato de cada muestra.

Esfuerzos Residuales a través del espesor de cada muestra
30 4

Sustrato Recubrimiento

400 500 600 700

Esfuerzo Residual [MPa]

Distancia con la superficie del sustrato [um]

——AlL00 =—d&—Al02 —&—Al04 =—d—Al-06

Figura 6.25: Comparacion de curvas de esfuerzos residuales entre las cuatro muestras.
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Capitulo 7
Analisis

7.1. Andalisis de resultados finales

En general, los esfuerzos residuales calculados son de compresion, lo cual se condice con la
teoria. Sin embargo, se miden dos esfuerzos residuales de traccion , los cuales corresponden
a las muestras Al-00 y Al-02 medidas en la superficie del sustrato. La presencia de esfuerzos
residuales de tension a cierta profundidad dentro del sustrato son un efecto comin en los
procesos como el Cold Spray o Shot Peening [13]. Estos esfuerzos de tension se forman para
compensar los esfuerzos de compresion formados cerca de la superficie (ver graficos a) y b) de
la ﬁgura. La razon por la cual existen esfuerzos residuales cerca de la superficie del sus-
trato, se puede deber al espesor del recubrimiento. Existe la posibilidad de que al aumentar
el espesor, la curva de esfuerzos residuales se mueva a su vez, de la manera en que se presen-
ta en los gréaficos de esfuerzos residuales a través del espesor, graficos ¢) y d) de la figura[A.13]

Ademas, los resultados se encuentran dentro de los parametros esperados, esto es, menores
que el limite de fluencia, que se encuentra cerca de los 200 MPa [25]. Esto indica que si bien
pueden haber errores relacionados con el proceso de medicion, los resultados son razonables
y se pueden considerar validos.

En los graficos que comparan los esfuerzos residuales con respecto al porcentaje de alu-
mina proyectado en la muestra, figuras [6.22] [6.23] y [6.24], se evidencia que la magnitud de
los esfuerzos aumenta a medida que existe més alimina en el recubrimiento. Sin embargo,
los esfuerzos residuales medidos en el recubrimiento, graficos y presentan una baja
en el esfuerzo residual de compresion al aumentar el porcentaje de alamina de 40 % a 60 %.
Esto se puede deber a que, al aumentar los esfuerzos residuales, se produce el efecto de re-
cristalizacion, lo cual termina disminuyendo los esfuerzos finales.
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En general, el aumento de los esfuerzos residuales al aumentar el porcentaje de altmina
indica que ésta genera un efecto equivalente al polvo utilizado en el proceso Shot Peening.
Por otro lado, se puede ver que los esfuerzos residuales medidos en la superficie de los sustra-
tos, figura [6.24] tienen una relacion lineal positiva con el porcentaje de alimina proyectada,
lo cual, nuevamente, indica que la alimina genera un efecto equivalente al Shot Peening. A
mayor porcentaje de aliimina, mayor es la magnitud de esfuerzos residuales de compresion.

Para resolver la incégnita de la abrupta baja de esfuerzos residuales al pasar de 40 a 60 %
de alimina presente en el recubrimiento, se analizan los rangos de errores de la muestra Al-06
en las curvas [6.22] [6.23] y [6.24] En éstas no se observan grandes rangos de errores, por lo que
se puede descartar que la causa de este fenémeno sea debido a algin error puntual dentro del
proceso de mediciéon. Por lo tanto, es posible que exista un fendémeno que explique esta baja
de esfuerzos. Una posibilidad es que los esfuerzos residuales generados en la piezas hayan
llegado al punto en que, en conjunto con la temperatura en que se aplico el recubrimiento,
se haya llegado al punto de recristalizacion del aluminio, lo que habria reorganizado parte de
la microestructura y eliminado parte de los esfuerzos residuales formados por el impacto del
recubrimiento.

Los mayores rangos de errores corresponden a los esfuerzos residuales medidos en las mues-
tras Al-02 y Al-04 en las superficies 1 y 2. Estos esfuerzos son también aquellos con mayor
magnitud, como se puede ver en la figura [6.25] Esto tiene sentido, ya que a mayor esfuerzo
residual, mayor debe ser la pendiente obtenida mediante el método de sen?(1)), y debido a que
los puntos que crean estas pendientes no generan una linea exacta, dejar de considerar uno
de ellos cambia considerablemente los resultados. Por ejemplo, en la curva se observan
cuatro puntos lejanos unos de otros.

Las muestras que fueron recubiertas con alimina (muestras Al-02, Al-04 y Al-06) presentan
una mayor magnitud de esfuerzos residuales de compresion en la superficie del recubrimiento
(ver figuras, [6.19] 16.20| y [6.21]). Este fenomeno se presenta en trabajos anteriores (ver figura
[1.28 |24]), donde al aumentar la velocidad de desplazamiento horizontal de la boquilla du-
rante el proceso de recubrimiento Cold Spray, la curva de esfuerzos a través del espesor de la
muestra cambia, concentrando los esfuerzos residuales en la superficie del recubrimiento. Esto
se debe a que, al aumentar la velocidad de desplazamiento horizontal de la boquilla, disminu-
ye el aumento de temperatura en la superficie de la meustra, por lo que la microestructura no
tiene la posibilidad de recristalizarse. Por lo tanto, se puede inferir que la velocidad utilizada
para recubrir las muestras es pequena.

Un efecto similar puede ocurrir al aumentar el porcentaje de altimina es en el caso de
la muestra que no fue recubierta con alimina, la muestra Al-00. Se puede ver en la imagen
que muestra la variacion de los esfuerzos residuales de compresion a través de la muestra,
grafico [6.18] que el punto maximo se encuentra en el centro del recubrimiento, lo cual es un
fenémeno recurrente en resultados de investigaciones anteriores (ver figura |4.24] |4.25|y |4.26]).
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A partir de los resultados presentados en el grafico que compara los esfuerzos residuales
a través de todas las muestras, Figura [6.25 se deduce que para obtener mayor magnitud de
esfuerzos residuales de compresion y por lo tanto obtener una superficie con mayor resistencia
a la fatiga, se debe recubrir el aluminio 6061 con una mezcla de aluminio con 40 % de altmina,
ya que es en este caso que se producen mayores esfuerzos residuales a través del recubrimiento.
De forma general, los esfuerzos residuales de compresién se concentran en el recubrimiento,
teniendo una variacion semejante a curvas de ensayos anteriores (ver figuras y .

La comparacion de esfuerzos residuales medidos en el recubrimiento versus el porcentaje
de altmina proyectada, figuras y presentan errores asociados bastante mas grandes
que los errores asociados a los esfuerzos residuales medidos en cada sustrato, figura[6.24] Por
otro lado, como se menciona anteriormente, las mediciones realizadas en los recubrimientos
también son las que presentan mayores irregularidades en la superficie, por lo que puede
haber una relaciéon entre la irregularidad de los resultados y la superficie generada por el
recubrimiento.

7.2. Analisis del proceso y posibles errores

A continuacion, se analizan los resultados de cada proceso y se discuten los posibles errores
asociados a cada etapa que se hayan podido producir y que influyan en los resultados finales.

7.2.1. Proceso de pulido y resultados

A partir de las tablas que especifican los tiempos de pulido, tablad6.5] y [A.1] se observa
que los tiempos estéan en el orden de minutos, lo cual no es comin. Se espera que el tiempo de
pulido se encuentre en 6rdenes de segundos. Los primeros pulidos se realizan en una muestra
de aluminio para determinar el voltaje 6ptimo de pulido, esto es, lograr la mayor cantidad
de remocién de material en un rango de tiempo. El voltaje que entrega mejores resultados
se encuentra entre 8 y 10 volts, por lo tanto se utilizan estos valores. Sin embargo, como
se puede ver en las imagenes de las superficies pulidas, figura [6.3] y [6.4] existe presencia de
pitting, lo que indica que el voltaje utilizado no se encuentra dentro del rango de pulido
explicado anteriormente (ver figura [£.11]).

A pesar de tener una superficie con pitting, se elige realizar las mediciones de todas ma-
neras en ellas. Los pittings influyen principalmente en las mediciones de difraccion de rayos
X en las superficies resultantes del primer pulido (ver Figura[5.2). Segin la literatura [5], la
presencia de pitting con agujeros de 50 [um]| de didmetro pueden afectar los resultados del
ensayo, el cual es el caso para la superficie obtenida después del primer pulido. Se puede ver
en el grafico de esfuerzos residuales de la segunda superficie, figura [6.23] que los errores de
las tres primeras muestras (Al-00, Al-02 y Al-04) son grandes, alrededor de los 20 MPa. Esto
se puede deber a la presencia de pitting, que, como se menciona en antecedentes, cambian los

angulos de reflexioén y por lo tanto, cambian el posicionamiento del peak, entregando valores
lejos de la linea tendencial en las figuras [6.10], [6.11], y [6.12]
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Ademés de pitting, las muestras presentan ligeras diferencias de espesor. Para contrarrestar
esto, se miden los esfuerzos en el centro de la muestra, ya que en este sector la superficie tiene
la menor variacion de altura. Ademés, se realizan las mediciones de espesor de la muestra en
este sector, para que las mediciones coincidan con el espesor correspondiente. Sin embargo,
como se puede ver en las tablas|[0.5]y existen diferencias de alturas considerables, lo cual
puede influir en el resultado de la difraccion.

No siempre se logra llegar al espesor exacto al que se desea llegar, ya que el proceso de
pulido no es constante. Utilizando un mismo voltaje, la proporciéon de material removido en el
tiempo cambia. Esto se puede deber a dos razones, a que las muestras tienen recubrimientos
ligeramente diferentes, y al orden en que estas muestras fueron pulidas. Este proceso es
exotérmico, por lo tanto, el electrolito cambia ligeramente de temperatura en el tiempo,
cambiando el valor de la corriente resultante y el rango optimo de pulido (ver figura [4.12).

7.2.2. Proceso de difracciéon de rayos X y resultados

Como se puede ver en los graficos de difraccion, las pendientes son practicamente iguales
en las cuatro mediciones de difraccion de rayos X que se realizan a diferentes angulos .
Esto se condice con la teoria, ya que la variacion entre los angulos debe rondar la centena de
decimal para que los esfuerzos residuales resultantes tengan valores dentro del rango eléstico.
Aunque no es visible en estos graficos, las curvas van cambiando de posicion. Si la curva va
hacia la derecha, esto es, aumenta en el eje "2 Theta", significa que hay presencia de esfuerzos
residuales de compresion. Si se mueve hacia en otro lado cuando se aumenta el angulo ¥,
significa que el esfuerzo es de traccion.

Posibles errores en los resultados finales se pueden producir en esta etapa del proceso, ya
que la sensibilidad de los esfuerzos ante variaciones de las curvas obtenidas por la difraccion
de rayos X es muy alta. Por lo tanto, dependiendo de la precisién del equipo los resultados
pueden ser considerablemente diferentes.

Por dltimo, al observar cada curva obtenidas por las mediciones de difracciéon de rayos
X se identifican pequenos peaks presentes en toda la curva (ver figura en Resultados y
la seccion de DRX en Anexos). Esto se puede deber a la irregularidad de espesor de cada
muestra estudiada, tanto antes como después de ser pulida. Ademas, se debe considerar que
el rango de angulo en 26 es mayor al que se suele utilizar con el equipo de DRX usado, lo
cual también puede generar alteraciones en la curva.
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7.2.3. Calculos y resultados

Debido a que cada proceso de medicion de difraccion de rayos X y proceso de pulido toman
tiempo, no es posible realizar mayor cantidad de resultados, lo cual entrega resultados menos
precisos y posiblemente con mayores errores. En este trabajo se miden difracciones en cuatro
angulos ¢ diferentes. Este ntimero es relativamente pequeno, aunque esta dentro del rango
recomendado por la literatura presentada en antecedentes. Entre mas mediciones se realicen
més puntos habra en la curva para calcular la pendiente de la recta de tendencia, entregando
asi resultados con menos errores.

También, se hacen pocas mediciones a través del espesor de las muestras, con soélo tres
esfuerzos residuales medidos en cada una. Esto se debe, nuevamente, al tiempo requerido en
cada proceso y el tiempo limitado para realizar el experimento. Realizando mas célculos se
pueden observar con més detalle como varian estos esfuerzos a través del recubrimiento y el
efecto que tiene el porcentaje de alimina presente en los resultados.

Para obtener los peaks correspondientes a cada curva de difraccion de rayos X (figuras
a se calcula el centro del area bajo ésta. Este proceso se hace utilizando el programa
JADE 5.0 y se aplican los mismos ajustes en todas las curvas. Debido a que las mediciones
de peak utilizando la técnica del area bajo la curva es mas sensible que los otros métodos, es
necesario que el angulo de partida y al 4ngulo final del drea considerada sean los mismos.

En los graficos de esfuerzos ajustados, figuras [6.18] [6.19] [6.20] y [6.21], se nota una mayor
diferencia entre la curva de esfuerzos medidos (negra) y la curva ajustada (roja) a medida que
se retira mas material. Esto se debe a que al retirar méas material, se eliminan més esfuerzos
que pasan a través de las capas, por lo tanto, se debe sumar una mayor cantidad de esfuerzos
eliminados.

7.3. Investigaciones futuras

Para completar el trabajo realizado, se proponen las siguientes investigaciones.

e Realizar la misma experiencia con muestras recubiertas a mayor velocidad, para deter-
minar si el espesor del recubrimiento genera una movilizacion de la curva de esfuerzos
residuales, como se plantea en los gréficos ¢) y d) de la figura . Ademas, es posible
estudiar los efectos de cristalizaciéon. A mayor velocidad, existe un menor aumento de
temperatura del a superficie, impidiendo que se genere la cristalizacion del material.
De esta forma se puede comprobar si la baja magnitud en la muestra Al-06 se debe a
este fendémeno.
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e Repetir el experimento utilizando un equipo de electropulido que permita obtener una
superficie lisa y sin presencia de pitting. De esta manera se puede comprobar si las
formas de las curvas son dependientes de estos factores.

e Medir los esfuerzos residuales en mayores puntos del espesor del recubrimiento, para
tener un entendimiento mayor de la curva de esfuerzos residuales. Ademés, es recomen-
dable realizar varias mediciones de difraccion de rayos X en cada superficie. En vez de
realizar cuatro mediciones a diferentes dngulos 1 , es posible medir més, obteniendo asi
una curva més precisa.
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Conclusion

Se estudia la relacion entre los esfuerzas residuales presentes en el recubrimiento y el por-
centaje de alimina incluida en éste, obteniendo curvas que indican una cierta relaciéon entre
ellos. En especifico, se encuentra una tendencia clara entre la magnitud de los esfuerzos resi-
duales de compresion y el porcentaje de alimina proyectada en las tres muestras con menor
porcentaje de altmina, las muestras Al-00, Al-02 y Al-04, que corresponden a las muestras
recubiertas con aluminio con 0, 20 y 40 porciento de alimina, respectivamente (ver figuras
6.22] 16.23] y |6.24). Sin embargo, la muestra con mayor porcentaje de alimina (Al-06), que
corresponde a la muestra recubierta con aluminio y 60 porciento de alimina, presenta resul-
tados lejos de lo esperado segiin la tendencia marcada en las muestras anteriores.

Este fenémeno se puede deber a los errores que pueden haberse cometido durante el proceso
de pulido, medicion de difraccion de rayos X y calculo de los esfuerzos, sin embargo, los rangos
de errores de los esfuerzos residuales medidos en esta muestra no indican que este sea el caso.
Una posibilidad, es que durante el proceso de recubrimiento de esta muestra se hayan gene-
rado suficiente deformacion para que el material empiece a recristalizarse, disminuyendo asi
los esfuerzos residuales finales. También, se estudian las formas de las curvas y se relacionan
con la forma general de las curvas de Shot Peening y curvas de ensayos anteriores. Se pre-
senta la teoria de que la curva es movil y se traslada en funcion del espesor del recubrimiento.

No se logra un pulido libre de pitting, lo cual produce pequenios cambios en las curvas de
difraccion. Ademés, debido al equipo utilizado, la superficie presenta cambios de espesor en
cada muestra, lo cual puede explicar el desplazamiento de los peaks de 137,5 a 136 grados en
el eje 26.

Los tiempos del proceso de pulido son relativamente largos, lo cual puede indicar que el
electrolito utilizado no es el 6ptimo para pulir las muestras estudiadas. El voltaje también
puede no ser el 6ptimo, sin embargo, se estudia la eficiencia de pulido en un rango de volts, y
el més adecuado se encuentra entre los 8 y 10 volts, a diferencia de los 2 volts recomendados
por la literatura.
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Se miden, efectivamente, esfuerzos residuales de compresion, lo cual se condice con la teo-
ria del recubrimiento por Cold Spray. Ademas, la variacion de esfuerzos residuales a través del
recubrimiento de cada muestra es similar a curvas obtenidas en estudios anteriores. También,
se encuentra una relacion entre los resultados obtenidos en cada muestra. La variacion de los
esfuerzos residuales a través del espesor de cada muestra parece indicar un efecto parecido al
que se produce al aumentar la velocidad de desplazamiento de la boquilla. A mayor alimina,
los esfuerzos residuales son mayores en la superficie, y lo mismo ocurre al aplicar el recubri-
miento a mayor velocidad.

Por tltimo, se obtiene le mejor método para obtener las magnitudes de esfuerzos residuales,
el cual es el método de sen?(v)), utilizando el calculo de 4rea bajo la curva para obtener los
peaks de cada difracciéon obtenida del equipo DRX.
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Apéndice A

Anexos

A.1. Parametros utilizados par pulir las cuatro muestras
complementarias
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’ Segundo pulido ‘ Unidades ‘ Al-00 ‘ Al-02 ‘ Al-04 ‘ Al-06 ‘

Espesor inicial pam 3487 | 3350 | 3417 | 3378
Voltaje aplicado Volts 8 10 10 10
Corriente resultante A 1.55 1.5 1.45 | 1.34

Tiempo minutos 32 15 18 15
Espesor Final pm 3660 | 3520 | 3520 | 3510

pm 3670 | 3530 | 3505 | 3520
pm 3640 | 3522 | 3515 | 3519

Promedio {m 3657 | 3524 | 3513 | 3516
Tiempo minutos 10 13 13 13
Espesor Final pm 3530 | 3420 | 3423 | 3418

pm 3495 | 3410 | 3405 | 3408
pm 3500 | 3425 | 3420 | 3400

Promedio pm 3508 | 3418 | 3416 | 3409
Tiempo minutos 9 9 10 10
Espesor Final pm 3430 | 3360 | 3350 | 3350

pm 3367 | 3325 | 3340 | 3330
pam 3430 | 3340 | 3335 | 3330

Promedio pm 3409 | 3342 | 3342 | 3337
Tiempo minutos 18 12 12 13
Espesor Final pam 3332 | 3250 | 3283 | 3265

pm 3340 | 3240 | 3250 | 3255
pm 3360 | 3215 | 3275 | 3278

Promedio ({m 3344 | 3235 | 3269 | 3266
Tiempo minutos 26 14 12 13
Espesor Final pam 3220 | 3178 | 3195 | 3218

pam 3222 | 3175 | 3175 | 3212
pam 3218 | 3170 | 3190 | 3209

Promedio pm 3220 | 3174 | 3187 | 3213
Tiempo minutos 23 20 20 16
Espesor Final pam 3123 | 3061 | 3085 | 3088

pam 3120 | 3060 | 3081 | 3089
pam 3115 | 3059 | 3079 | 3087
Promedio pm 3119 | 3060 | 3082 | 3088

Tabla A.1: Parametros que se aplicaron para el pulido de las cuatro muestras que comple-
mentan el trabajo, tiempos aplicados y mediciones resultantes.
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A.2. Difracciéon de Rayos X

A.2.1. En la superficie

DRX Muestra AlOO

Superficie
8000
136,716000

! 136,719000
}
7000 4 136,719000

136,724000

6000

5000 1

Al00-psi00
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4000 +

Al00-psil5
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------ Peak psi 00
20004 4w N e Peak psi 05
------ Peak psi 10

20004 X %y N === Peak psi 15
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133 134 135 136 137 138 139 140

2 Theta

Figura A.1: Difraccion de rayos X de la muestra Al-00 en la superficie.
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Figura A.2: Difraccion de rayos X de la muestra Al-02 en la superficie.
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DRX Muestra Al04
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Figura A.3: Difraccion de rayos X de la muestra Al-04 en la superficie.
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Figura A.4: Difraccion de rayos X de la
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A.2.2. Dentro del recubrimiento

DRX Muestra AlOO
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Figura A.5: Difraccion de rayos X de la muestra Al-00 en medio del recubrimiento.
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Figura A.6: Difraccion de rayos X de la muestra Al-02 en medio del recubrimiento.
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DRX Muestra Al04
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Figura A.7: Difraccion de rayos X de la muestra Al-04 en medio del recubrimiento.
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Figura A.8: Difraccion de rayos X de la muestra Al-06 en medio del recubrimiento.
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A.2.3.

Dentro del sustrato
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Figura A.9: Difraccion de rayos X de la muestra Al-00 en el sustrato.
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Figura A.10: Difraccion de rayos X de la muestra Al-02 en el sustrato.
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Figura A.11: Difraccion de rayos X de la muestra Al-04 en el sustrato.
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Figura A.12: Difraccion de rayos X de la muestra Al-06 en el sustrato.
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A.3. Curvas de esfuerzos residuales

a) Shot Peening b) Cold Spray
Esfuerzo J ESTUEQO
residual /\ residual /
/ Espesor de la muestra Espesor de la muestra

Recubrimiento| sustrato

\_/ \/ [

c) Al-06 d) Al-00
Esfuerzo / Esfuerzo
residual /\ residual \
,f/ '““=———_____
/ Espesor de la muestra / Espesor de la muestra
Recubrimiento| sustrato Recubrimiento| sustrato

Figura A.13: Representacion de la forma que adoptan las curvas de esfuerzos residuales debido
a a) Shot Peening b) Cold Spray. Teoria de movimiento de la curva en funcion del espesor de
la muestra. ¢) corresponde a la curva de la muestra Al-06, la muestra con menor espesor de
recubrimiento, d) corresponde a la curva de la muestra Al-00, la muestra con mayor espesor
de recubrimiento
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