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PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANO-COMPUESTOS A BASE DE
MXENES 2D Y NANO-DIAMANTES 0D

Ultimamente se ha visto una tendencia al uso de lubricantes menos contaminantes debido
a las legislaciones impuestas al respecto. Los lubricantes liquidos tradicionales deben ser con-
tenidos dentro de los equipos en los que se encuentran para evitar filtraciones contaminantes,
y ademas trabajan en un rango de temperaturas y presiones limitado. Debido a esto, se ha
estudiado el uso de lubricantes sélidos a base de materiales 2D con excepcionales propiedades
tribolégicas y rangos de operacion superiores a los encontrados para lubricantes liquidos.

El objetivo general de esta investigacion fue estudiar la friccion y desgaste de un compues-
to a partir de materiales 2D MXenes, y materiales 0D denominados nano-diamantes, ademas
de compararlos con sus contrapartes separadas. Ambos materiales han demostrado un gran
atractivo en el area triboldgica, y se esperaba que un compuesto entre ambos resultara en
una reducciéon del coeficiente de friccion y buena resistencia al desgaste, transformando el
mecanismo de fricciéon de deslizante a rodante.

Para lograr esto, se realizaron recubrimientos de MXenes, nano-diamantes, un compuesto
con 50 % de concentraciéon mésica de cada uno, y un compuesto con 90 % de MXenes y 10 %
de nano-diamantes. Las distintas concentraciones probadas tenian la intencion de evaluar el
efecto que tiene un material sobre el otro. Se estudié su espesor, rugosidad, resistencia al
desgaste, y evolucién del COF en el tiempo por un ensayo tribolégico.

Los resultados obtenidos fueron: los recubrimientos de MXenes presentaron el COF menor
entre todos los recubrimientos realizados y el menor volumen de desgaste; los recubrimientos
de nano-diamantes presentaron el COF mas alto entre todos los recubrimientos y exhiben un
modo de desgaste abrasivo sobre los sustratos de acero; los compuestos realizados a partir de
ambos materiales presentan un COF menor que aquel de los nano-diamantes, pero mayor al
de los MXenes, ademas de exhibir un modo de desgaste abrasivo.

Se concluyd que los recubrimientos de MXenes presentan propiedades tribologicas be-
neficiosas para la lubricacién sélida, mientras que los nano-diamantes no. Los compuestos
presentan modos de desgaste abrasivos y un COF mayor que aquel presente en los recubri-
mientos de MXene por si solo. El efecto que tienen los nano-diamantes opacan las propiedades
tribolégicas de los MXenes, impiden la formaciéon de tribocapas y exhiben un volumen de
desgaste alto sobre las muestras realizadas. Mas alla, aumentan la rugosidad de la superficie
y presentan grandes acumulaciones de material sobre esta tras el spray-coating.

Dentro de las futuras posibilidades de investigacion se encuentra realizar un recubrimiento
por capas, distinto a un compuesto. Esto se podria realizar con deposiciones por spray-coating
de nano-diamantes encima de una capa de MXenes, o bien en el sentido contrario. Mas all4, es
posible ensayar con recubrimientos de varias capas, intercalando nano-diamantes y MXenes.
De esta manera seria posible determinar el efecto que tienen los nano-diamantes como aditivo
en vez de ser parte del compuesto.
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Capitulo 1

Introduccion

Existe un gran ntimero de industrias que dependen fuertemente del uso de equipos me-
canicos, estos componentes tienen una eficiencia energética y costos operacionales asociados
que deben ser tomados en cuenta por la empresa que hace uso de ellos. Resulta impactante
que para una industria como la minera, alrededor del 32 % de la energia eléctrica utilizada es
perdida por friccién y desgaste. Una de las soluciones para reducir este efecto, y en retorno
mejorar la eficiencia energética es el uso de lubricantes, aunque es posible obtener resultados
por otros métodos, tales como tratamientos o recubrimientos superficiales.

La tribologia es la ciencia que estudia las interacciones entre superficies, comprendiendo el
estudio de la friccion, desgaste y lubricacion. Lubricantes tradicionales como el aceite pueden
ser una solucién rapida a la pérdida energética por friccién. Sin embargo, varios de estos
lubricantes liquidos llevan consigo un impacto ambiental negativo, ademas de trabajar en un
rango de temperatura y presion limitado. El uso de lubricantes sélidos es mas prometedor al
no presentar estas desventajas mencionadas [1].

Existe una gama amplia de lubricantes solidos, y dentro del area de ciencias de los ma-
teriales se encuentra el uso de materiales 2D. Esta clase de materiales consta de laminas
sumamente delgadas, primera descubierta en 2004 en la Universidad de Manchester, donde
se logré separar una capa mono-atémica de carbono a partir de grafito. Este material llamado
grafeno gatill6 el estudio de otros posibles materiales 2D, ldminas de unos pocos atomos de
grosor con propiedades ideales en areas como la energia, electronica, mecanica, biomédica, y
tribolégica [2].

En el 2011 se descubrié un nuevo material 2D denominado MXene, materiales ceramicos
a partir de carburos y nitruros de metales de transiciéon. Estos presentan propiedades tribo-
logicas excelentes como un bajo coeficiente de friccién y alta resistencia al desgaste, lo que
los hace buenos candidatos para lubricantes sélidos.

Por otro lado, existen materiales 0D, con un comportamiento y forma tipo particula, que
pueden ser de gran interés para el area tribologica. Dentro de esta familia de materiales se
encuentran los nano-diamantes. Estos presentan una rugosidad superficial muy baja, compa-
rado a los diamantes micro-cristalinos, lo que juega un rol importante en las propiedades de
friccién y desgaste en los compuestos [3]. Ademads, debido a la estructura esférica de los nano-
diamantes, podria transformar el mecanismo de friccion de deslizante a rodante. Debido a



esto, se podria mejorar las propiedades triboldgicas (friccién y desgaste) en nano- compuestos
basados en MXenes y nano-diamantes.

La naturaleza de los MXenes permite un amplio campo de afinacién en sus propiedades
mecanicas y tribologicas al formar compuestos con ellos [4]. El objetivo general del trabajo
propuesto es estudiar la sinergia que puede existir en compuestos a base de MXenes 2D y
nano-diamantes 0D, dando un enfoque a la resistencia al desgaste y coeficiente de friccion,
utilizando tribémetro multifuncional disponible en el laboratorio. Como objetivos especificos
para lograrlo se tiene: la recopilacién de informacion relevante sobre estos materiales y el
contexto en el que se desarrolla la investigacion, la sintesis de recubrimientos de MXenes,
nano-diamantes, y compuestos de ambos, variando la concentraciéon de cada uno de sus
componentes, en especifico un compuesto con 50 % de concentracion de MXenes y 50 %
de concentracion de nano-diamantes. Por tltimo la realizaciéon de experimentos tribolégicos
sobre estas muestras para obtener el comportamiento tribologico de estas, y estudios a través
de interferometria de luz blanca para denotar la topologia de las superficies obtenidas.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Tribologia

La tribologia es la ciencia de la interaccion entre superficies. Esta estudia la friccién,
desgaste, lubricacion, y adhesion debido al contacto. Las aplicaciones de esta ciencia son
numerosas. Dentro de los procesos de manufactura, fabricacién y utilizacion de componentes
sometidos a roce, y fenémenos naturales y artificiales de erosion [5].

2.1.1. Friccion

La friccion es la fuerza que resiste el movimiento relativo entre dos cuerpos en contacto.
Dentro de las causas para la presencia de la friccion se encuentran las fuerzas microscopicas
de la adherencia mecanica, como la electrostatica, fuerzas de Van der Waals, o enlaces meté-
licos. También se da por fuerzas microscopicas de abrasiones mecanicas, como deformaciones
elasticas y plasticas [6].

Existen distintos mecanismos de friccion:

La friccién estatica denota aquella presente en un sistema donde los cuerpos en con-
tacto no estan en movimiento. El vector director de la fuerza de fricciéon estatica es
perpendicular a la superficie de contacto.

La fricciéon dindamica involucra movimiento relativo entre los cuerpos. El vector director
de la fuerza de friccion dinamica es opuesto a la direccién del movimiento relativo. La
friccién dindmica es siempre menor a la estatica.

La friccién por rodamiento se da por la resistencia que existe cuando un cuerpo rueda
sobre una superficie. La friccién por rodamiento es menor comparada a la estatica.

e La friccién fluida se da por capas de fluido viscoso que presentan movimiento relativo
entre ellas.

El coeficiente de friccion es un valor adimensional que depende de diferentes factores.
es una funcién no-lineal e inversamente proporcional a la carga normal. Este coeficiente es
independiente del area de contacto entre las superficies, pero varia dependiendo del material:

* Los materiales metalicos y aleaciones demuestran alta adhesion entre ellas, y conse-
cuentemente alta friccion. Contaminantes sobre las superficies de materiales metélicos

3



logran reducir el coeficiente de friccién. Altas temperaturas pueden provocar transfor-
maciones de fase sélida y/o la activacién de particulas aditivas sobre la superficie, que
pueden mejorar o empeorar las propiedades superficiales, influyendo en el coeficiente de
friccion.

* Los lubricantes sélidos exhiben los menores coeficientes de friccion que cualquier otro
material, presentando también poca adhesividad.

2.1.2. Desgaste

El desgaste se define como la remocién y/o deformacién de material en una superficie
como el resultado de accién mecanica o quimica, involucrando el contacto entre superficies
en movimiento relativo.

Se puede dividir el desgaste en tres etapas. La etapa primaria consiste en la adaptacion
de las superficies en contacto, donde la tasa de desgaste puede variar entre alta y baja. La
etapa secundaria comprende el tiempo donde existe una tasa constante de envejecimiento,
generalmente describe la etapa de la vida operacional de los componentes. La etapa terciaria
comprende el tiempo donde se llega a un desgaste rapido y falla del componente [7].

Dentro de los tipos de desgaste se encuentran los siguientes:

2.1.2.1. Desgaste por adhesion

El desgaste por adhesion es causado por la deformacion plastica experimentada durante
la friccion, como se ve en la Figura 2.1. Es el resultado de soldaduras localizadas, donde
una de las superficies desprende una parte de la otra. Este tipo de desgaste depende de
factores quimicos y fisicos, como las propiedades del material, la presencia de una atmodsfera
corrosiva, la temperatura en el punto de contacto, y factores dindmicos como la velocidad y
carga aplicada [7]. Puede considerarse que este tipo de desgaste seria corrosiéon por accién
mecanica en vez de reaccion quimica.

Superficie A Superficie A

Figura 2.1: Desgaste por adhesién.

2.1.2.2. Desgaste abrasivo

El desgaste abrasivo se da cuando se tiene friccion entre una superficie rugosa y relati-
vamente dura frente a otra mas blanda y suave. Este es el tipo de desgaste mas comun. La
superficie rugosa y dura erosiona a la superficie mas suave debido al movimiento, lo cual
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se puede ver en forma de rayones sobre la superficie suave. Este tipo de desgaste se puede
dar entre dos cuerpos, donde el duro erosiona al suave, o bien puede ser entre tres cuerpos,
donde existe un agente externo duro pegado a la superficie que causa el desgaste sobre la otra
superficie, como se ilustra en la Figura 2.2. Existen 3 distintos modos de desgaste abrasivo:

1. El arado desplaza el material, creando crestas alrededor de los surcos.
2. El cortado desprende partes del material en forma de pequenos escombros.

3. La fragmentacion se da por el cortado, pero resulta en una fractura localizada sobre el

material.
Superficie A Superficie A
Y- V- WY Wy
<+ <+ < <
(a) Desgaste abrasivo de dos cuerpos. (b) Desgaste abrasivo de tres cuerpos cuerpos.

Figura 2.2: Desgaste abrasivo de dos y tres cuerpos.

2.1.2.3. Desgaste por fatiga

El desgaste por fatiga se da por carga ciclica sobre el material. Esta depende directamente
de la carga normal, y como esta con el tiempo va deformando plasticamente el material, lo
que en retorno lo endurece y pierde sus propiedades elasticas [7]. Debido a esta carga y el
endurecimiento, se formaran grietas sobre la superficie del material, lo que eventualmente
llevara a la falla del material, como es ilustrado en la Figura 2.3.

Este tipo de desgaste ocurre en sistemas involucrando rodamiento o deslizamiento, creando
estas grietas por esfuerzos de compresion y corte. Los mecanismos del desgaste por fatiga
comprenden:

1. Iniciacion de grietas y dislocaciones.
2. Creacién de vacios debido a dislocaciones.
3. Elongacién de vacios.

4. Creacion de grietas continuas por acumulacién de vacios.
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Figura 2.3: Desgaste por fatiga.

2.1.2.4. Desgaste por fretting

El desgaste por fretting se da por movimientos ciclicos (desplazamientos oscilatorios tan-
genciales), y se puede considerar como un modo de desgaste por fatiga [7]. Estos movimientos
oscilatorios tienen una baja amplitud, y a diferencia del desgaste por fatiga, la carga por la
que se experimenta la falla es tangencial a la superficie, como se muestra en la Figura 2.4.

Superficie A
PPt PPR-
SV
< <

Figura 2.4: Desgaste por fretting.

2.1.2.5. Desgaste por erosion

El desgaste por erosion se da principalmente por el contacto entre una superficie sélida y
un fluido. La presiéon y friccién que genera el fluido sobre la superficie gradualmente desprende
pequenas particulas [7], ilustrado en la Figura 2.5. Estas particulas también impactan sobre
la superficie y contribuyen a la erosién.



Figura 2.5: Desgaste por erosién.

2.1.2.6. Desgaste por corrosion

El desgaste corrosivo es un proceso mecanico y quimico, donde la superficie esta en contac-
to con un agente corrosivo que reacciona quimicamente con ella [7]. Las reacciones quimicas
corrosivas crean porosidades que incrementan la rugosidad de la superficie, donde posterior-
mente el trabajo mecénico que sea aplicado sobre esta causard el desgaste, como es ilustrado
en la Figura 2.6. La corrosion de la superficie disminuye con el tiempo, dado que el area
en contacto con el agente corrosivo forma una barrera hacia el resto del material, como por
ejemplo una capa de material oxidado en la superficie. Este tipo de desgaste suele darse por
mal disenio de superficies, remocién insuficiente de humedad, y un perfil de calor inapropiado.

Corrosion intra- Corrosion
granular superficial

§ ——

Figura 2.6: Desgaste por corrosion.

2.1.3. Lubricaciéon

La lubricacion consiste en la reduccion de friccion entre superficies por el uso de materiales
lubricantes, sustancias que se interponen al contacto directo de las superficies en cuestion. La
lubricacion pretende también reducir el desgaste. Los lubricantes al descomponerse provocan
la interaccién destructiva entre superficies que antes no estaban directamente en contacto,
causando efectos indeseados como incrementos de temperatura, soldadura local, desgaste, y
por ultimo falla [8].

La lubricacion tiene como objetivo minimizar el desgaste, reducir los costos de manteni-
miento de los componentes, reducir el calor emitido por el contacto, suavizar el movimiento
relativo, y prevenir la expansion térmica de los materiales.



Se pueden diferenciar los tipos de lubricantes por su estado fisico:

* Los lubricantes liquidos son los méas comunes en la industria, como el aceite. El aceite
es generalmente utilizado para lubricar sistemas de motores, pistones, y demaés.

* Los lubricantes solidos son nano-materiales que pueden actuar como lubricantes al tener
bajo coeficiente de friccion y flexibilidad para interponerse entre superficies.

2.2. Rugosidad superficial

La rugosidad superficial se refiere a la forma que presenta la superficie de un material,
teniendo en cuenta las irregularidades, asperezas y texturas, en este caso a nivel microsco-
pico. Los recubrimientos se analizaron mediante interferometria de luz blanca para obtener
una imagen que se utiliza para medir con gran precision la topografia de la superficie. Esta
imagen es procesable en el software MountainsLab, el que proporciona una tabla de varios
parametros para definir la rugosidad superficial (Figura 2.7), de los cuales se rescatan el pa-
rametro Sq, Ssk, Sku, y Sa.

El pardmetro Sq (altura cuadratica media) se refiere a la desviacion estdndar de la dis-
tribucion de la alturas dentro del area estudiada, y es confiable al no verse influenciado
significativamente por rayaduras o ruido (Figura 2.7.a).

El pardmetro Ssk (asimeria) evaltia el grado de asimetria en el drea estudiada, donde
Ssk = 0 significa que la diferencia de alturas se distribuye uniformemente, Ssk < 0 significa
que hay una desviacion hacia el lado superior, y Ssk > 0 significa que hay una desviacion
hacia el lado inferior (Figura 2.7.b). Este valor se puede utilizar como un indicador para
evaluar el grado de abracién por deslizamiento.

El pardmetro Sku (curtosis) es un parametro que indica la probabilidad de concentracién
de material alrededor de la linea media de distribucién de alturas (Figura 2.7.d). Tener un
valor de Sku < 3 implica una distribuciéon de altura uniforme, Sku = 3 implica una distri-
bucién normal, y Sku > 3 significa una distribucién nitida.

El parametro Sa (altura media aritmética) representa la altura media dentro de la distri-
bucién de irregularidades sobre la superficie estudiada (Figura 2.7.c).
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Figura 2.7: Parametros de rugosidad superficial.

2.3. Nano-materiales

Al adentrarse a la nano-escala se encuentran nuevas propiedades en los materiales debido
a los efectos cuanticos presentes en ella. La nano-tribologia estudia los procesos interfaciales
a la escala atomica y molecular, donde la adhesion, friccién, desgaste y lubricacién ocurre en
las superficies deslizantes de los nano-materiales. Los nano-materiales pueden ser clasificados
por distintas caracteristicas, una de ellas siendo su dimension.

2.3.1. Materiales 0D

Los materiales cero-dimensionales tienen todas sus tres dimensiones restringidas a la nano-
escala, ninguna supera los 100 nanémetros. Estas nano-particulas podrian ser utilizadas como
aditivos lubricantes para mejorar el desempeno triboldgico de algin lubricante. Cuando estas
entren en contacto con las superficies podrian absorber mas energia que el aceite por ejemplo,
y este no perderia sus propiedades. Crearia una pelicula delgada y transformaria el mecanismo
de friccion de deslizante a rodante.

2.3.2. Materiales 2D

Los materiales 2D tienen una de sus tres dimensiones confinadas a la nano-escala, con un
grosor que no supera los 100 nanémetros. Estas ldminas se entrelazan débilmente unas con
otras por fuerzas de Van der Waals, pero fuertemente dentro de su mismo plano, lo que los
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hace atractivos para aplicaciones donde se requiera un cizallamiento facil. Sus propiedades
también cambian dependiendo de cuantas capas conformen el material, el angulo de rotacion
relativo entre ellas, y su orden vertical.

Distintos tipos de nano-materiales 2D ofrecen distintas propiedades que resultan ser bas-
tante tutiles en diversos campos, y esto ha llevado a un desarrollo exponencial de estos desde
su descubrimiento en el 2004 con el grafeno. Debido a la naturaleza de estos materiales, se
pueden ajustar sus propiedades a través de tratamientos superficiales. Algunas de sus pro-
piedades eléctricas y electromagnéticas son interesantes en aplicaciones para fotodeteccion,
sensores, y almacenamiento de energia en dispositivos electréonicos. También unas de sus apli-
caciones se acercan mas a las propiedades mecanicas de estos materiales, como en el area de
tribologia, u otras areas que favorecen la dureza o flexibilidad|9].

2.4. MXenes

Los MXenes son una familia de materiales dentro de la clase de materiales 2D, descubier-
tos en 2011. Se trata de nano-laminas de carburos, carbonitruros, y nitruros de metales de
transicion.

2.4.1. Sintesis

Se originan por una fase MAX. Esta fase describe la composicién del material, compren-
diendo el metal de transicion (M), generalmente elementos cercanos al grupo IITA y IVA
en la tabla periddica como el aluminio (A), y ya sea nitrégeno, carbono, o alguna compo-
sicién entre ambos (X). Esta fase MAX se puede obtener al mezclar estos componentes en
un horno a condiciones controladas, generalmente altas temperaturas y presiones, durante
un tiempo fijo. Tomando como ejemplo la fase MAX de T'i3AlC5, se toma polvo de titanio,
aluminio, y carbono dentro de un horno a 1650 °C durante 2 horas para sintetizar esta fase [4].

El siguiente paso dentro de este tipo de sintesis consta de exfoliaciéon de fase liquida. Se
sumerge la fase MAX en un componente abrasivo, un acido altamente concentrado como H F'
para disolver el componente A. Por la diferencia entre los enlaces existentes en el compuesto,
se separara de manera mas facil el componente A que M o X, ya que estos ultimos estan enla-
zados a través de un enlace mas fuerte. Los extremos de la fase MAX que estaban enlazados
con el componente A se veran saturados por grupos OH y F. De esta manera se obtendria
TisCy a partir de Ti3AlCy por ejemplo.

Después de este proceso se realiza una exfoliacién, ya sea quimica (por intercalacién até-
mica) o mecanica (por ultrasonido), para obtener las ldminas individuales del MXene. Por
ultimo se procesan estas laminas por procesos como el filtrado al vacio, recubrimiento por
centrifugacién (spin coating), o recubrimiento por spray (spray-coating).

2.4.2. Composicion

Se pueden tener diversas configuraciones de MXenes dependiendo de la estructura que siga
su fase MAX, como se ilustra en la Figura 2.8. Se pueden obtener fases MAX como MyAX,
M3AX,, MyAX3, 0 MsAX,. De estas se elimina el componente A para obtener la estructura
del MXene My XT,, M3X5T,, M,;X3T,, o MsX,T, respectivamente. T, hace referencia a las
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terminaciones superficiales que se pueden obtener.

Mas alla de su composicion, se tiene que el grado de orden de los atomos que lo componen
también influencia su comportamiento, ya sean de orden aleatorio u ordenado. Los MXenes
con mono-metales de transicion, doble-metales de transicion, y de soluciéon solida, presentan

propiedades distintas [4].

M,AX M,AX, M,AX,

AlF;

M.XT, MX,T,

T PAEIE W
Al Vi & G & o
o T T c
M A X T

Figura 2.8: Distintas estructuras MAX y sus respectivos MXenes. [4]

2.4.3. Propiedades

Los MXenes han demostrado propiedades 6ptimas para aplicaciones en diversos campos
como almacenamiento de energia, sensores, dispositivos electronicos transparentes, y protec-
cién contra interferencia electromagnética.

A diferencia del grafeno, los MXenes presentan enlaces ceramicos intraplanares, por lo que
su union es mas fuerte. Con respecto a las interacciones interplanares, aunque ambos el gra-
feno y MXene presentan fuerzas de Van der Waals, los MXenes tienen grupos electronegativos
en su superficie que pueden interactuar de manera mas fuerte que el grafeno.

2.4.3.1. Propiedades mecanicas

Se tiene que para distintas terminaciones superficiales T, el grosor de la mono-capa del
MXene varia. Para una mono-capa de M,C' con un grosor entre 2 y 3 [A], la terminacién
superficial de COy aumenta su grosor a un valor entre 6 y 8 [A], un 7}, de Cl; lo incrementa a
un valor entre 9 y 10 [A], (OH), lo incrementa a un valor entre 6 y 10 [A], y F, lo incrementa
a un valor entre 5 y 9 [A]. El valor exacto depende del metal de transicién M que se utilice. [4]

La mayoria de los estudios realizados sobre la influencia de las terminaciones superficiales
son tedricos, y estan modelados por simulaciones mateméaticas. Gracias a estos estudios se
espera que la rigidez 2D y el médulo elastico se vean afectados por estas terminaciones y
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los metales de transicion asociados. El efecto del carbono o nitrégeno presente en el MXene
también se ve reflejado en la rigidez del enlace, y rigidez 2D intraplanar, y varia dependiendo
del metal de transicion M que lo componga.

El médulo de Young del MXene T'i3Cy se encuentra en el rango de 330 £ 30 [GPa]. Tam-
bién presenta una resistencia planar o, = 28 [GPa|, 0, = 30 [GPa|, y 0, = 26 [GPa] y una
deformacién unitaria de €, = 0,14, ¢, = 0,20 y €, = 0,17. [16]

2.4.3.2. Propiedades tribolégicas

Debido a sus terminaciones superficiales con cargas electronegativas de los MXenes, estos
resultan ser un material hidrofilico, lo que complica su aplicacién como aditivos a lubricantes
liquidos hidrofébicos como el aceite, ya que resultaria en inestabilidad de dispersion y acu-
mulaciones dentro del aceite. Los MXenes son mas llamativos como lubricantes sélidos por
su facil cizallamiento.

Los MXenes exhiben una mayor resistencia al desgaste elevada, lo que equivale a una vida
ttil longeva, de alrededor de 3 x 10° [%] El mecanismo de deslizamiento del MXene se
da por las interacciones débiles intraplanares, lo que resulta en una fuerza de corte baja. Sin
embargo, mas alla de esto, el MXene forma una tribocapa por la contribucién de 6xidos de
hierro amorfos y nano-cristalinos, que se pega a las superficies, transformando el mecanismo

de deslizamiento a tribocapa-tribocapa.[10]

2.5. Nano-diamantes

Gracias a sus excelentes propiedades y variedad morfologica, los nano-materiales a base
de carbono han sido investigados extensivamente por sus aplicaciones en distintas areas como
la éptica, electro-quimica, mecénica, y tribologia entre otras [14].

Los nano-diamantes hacen parte de la familia de materiales 0D. Son nano-particulas de
carbono que forman una estructura cristalina. A diferencia de los fullerenos, los nanotubos
de carbono, y el grafeno, los nano-diamantes tienen atomos de carbono en ambos sp? y sp?,
donde la reconstruccién del sp? ayuda a la estabilidad de la particula [3]. Estos materiales se
pueden clasificar en tres categorias dependiendo del tamano de sus particulas primarias.

1. Particulas nano-cristalinas: con un diametro igual o mayor a los 10 nm.

2. Particulas ultranano-cristalinas: (también conocidas como nano-diamantes de un digito)
estan dentro del rango bajo a los 10 nm.

3. Diamantoides: poseen formas moleculares con terminaciones de hidrégeno bien definidas
que constan de varias decenas de atomos de carbono con tamanos caracteristicos entre
1y 2 nm.

La barrera de los 10 nm no es arbitraria, este valor refleja la diferencia en propiedades
de los nano-diamantes. Una particula de 4 nm de didmetro presenta un area especifica de
428m? /g mientras que una particula de 30 nm de didmetro presenta una de 57m?/g [12]. Esto
demuestra una diferencia notable de 7 veces en absorcién de energia y capacidad de carga en
la particula.
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2.5.1. Sintesis

En la actualidad se han definido diversos métodos de sintesis para los nano-diamantes.
Se ha probado efectivo la sintesis por los siguientes métodos, donde los primeros tres son los
mas utilizados comercialmente [12]:

1. Detonacion.
2. Ablacién laser.

3. Molienda de esferas de alta energia a micro-cristales de diamante a elevadas tempera-
turas y presiones (HPHT).

4. Deposicion de vapor quimica asistida por plasma.
5. Sintesis por autoclave de fluidos supercriticos.
Cloracion de carburos.

Irradiacién de iones de grafito.

® N

Cavitacion de ultrasonido.

2.5.2. Propiedades tribolégicas

Los nano-diamantes presentan una baja aspereza comparado a su contraparte microcrista-
lina, lo que los hace buenos candidatos para aplicaciones de friccion y desgaste. En un estudio
previo se realizé un recubrimiento de nano-diamantes, por deposicion de vapor quimica asisti-
da por plasma, sobre un sustrato de silicio. Este estudio demostré un valor increiblemente bajo
para el coeficiente de rozamiento (0,015) y una tasa de desgaste baja (2,3 x 10~°[mm?/N -m])
[13]. Como resultado de esa investigacién se concluyé que el recubrimiento conducia a la pa-
sivacion de enlaces covalentes, lo que reduce la adhesividad entre las superficies de contacto
y resulta en menor friccién y desgaste.

La utilizacion de nano-diamantes como aditivos en aceite, en regimenes de lubricacion de
frontera y presion extrema, es ideal debido a la no-toxicidad del material y su estabilidad
quimica. Probé mejorar las propiedades tribologicas sobre aceros al carbono y aleaciones
de aluminio, demostrando también diferentes mecanismos de desgaste [13]. Sin embargo, se
espera que este material sea de gran utilidad como aditivo en lubricacion soélida.

En un experimento en busqueda de superlubricidad, se incorporaron nano-diamantes a
un arreglo de hojuelas de grafeno sobre un sustrato de SiO,. Al variar la carga y velocidad
de operacion, se encontré que los nanodiamantes podian ser envueltos por las hojuelas de
grafeno y facilitar la formacién de nano-rollos. Estos nano-rollos lograron obtener un estado
superlubricante, cambiando el mecanismo de friccién de deslizante a rodante y reduciendo el
area de contacto entre superficies, y obteniendo coeficientes de friccién de 0,005 %0, 004 [3].
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Capitulo 3

Metodologia

La metodologia para llevar a cabo esta investigacion de trabajo de titulo involucrara los
siguientes pasos: realizar distintos compuestos registrando la variaciéon en concentracién de
nano-diamantes; recubrimiento con spray-coating; caracterizar la superficie del recubrimiento
con microscopia Optica, interferometria de luz blanca; realizar ensayos tribologicos con el
tribometro multifuncional Rtec MEFT-5000.

3.1. Fabricacion del recubrimiento

Al trabajar con dos materiales distintos, se define hacer recubrimientos de cada uno de
estos materiales por si solo y luego en conjunto, un compuesto. De esta manera se pueden
comparar los resultados obtenidos por los estudios individuales hechos para cada muestra.

3.1.1. Fabricacion de la solucion

El procedimiento para obtener las soluciones es el mismo para cada muestra, ya sea MXe-
nes, nano-diamantes, o bien el compuesto entre ambos. Cada herramienta o elemento de
trabajo debid ser cuidadosa y previamente limpiado con etanol para asegurar que las mues-
tras no serian contaminadas por uso anterior, ademés de procurar siempre el uso de guantes
de nitrilo para evitar el contacto de estos solventes y materiales con la piel. Dentro de estos
elementos de trabajo estuvieron:

* Una pipeta plastica de 3 ml

e Un vaso de precipitado de 40 ml

* Un frasco con tapa para contener las soluciones
* Espatula delgada de acero

Se decidi6 trabajar con isopropanol como solvente para las muestras iniciales de MXene y
nano-diamantes. Se utiliz6 una balanza electrénica (Figura 3.1) de alta precision para masar el
material. Tomando el alcohol isopropilico para analisis, se vertio sobre el vaso de precipitado,
luego utilizando la pipeta plastica, se tomaron 20 ml de este en el frasco para muestras. Para
la preparacion de las soluciones de MXenes se realizé el siguiente procedimiento:

1. Se tomo una hoja de aluminio pequena, ya que los materiales con los que se trabajé no
se adhieren a esta.
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2. Se coloco la hoja de aluminio sobre la balanza electronica y se taro.

3. Con la espatula se tomo el material y se posiciond sobre la hoja de aluminio, masando
80 mg de MXenes para obtener la concentracién de 4 mg/ml en los 20 ml de alcohol
isopropilico para analisis.

4. Se retira la hoja de aluminio cuidadosamente y se verte el material dentro del frasco con
isopropanol.

Este procedimiento se repitié para las muestras de nano-diamantes y el compuesto entre
los dos materiales. Sin embargo, al no conocer el comportamiento de este material y el
compuesto en el solvente, se realizé con distintas concentraciones y solventes. Esto fue debido
a no encontrar una dispersion estable, sobre lo cual se habla en la siguiente secciéon. Para las
muestras de nano-diamantes se encontrd que 4 mg/ml en isopropanol era una concentraciéon
y solvente que presentaba una dispersion no homogénea, por lo que se cambi6 el solvente a
70 % etanol para andlisis y 30 % agua desmineralizada, con una concentraciéon de 2 mg/ml de
nano-diamantes, lo cual resulté en una mejor dispersiéon. Para los compuestos entre ambos
materiales, el uso de isopropanol como solvente y una concentracién de 4 mg/ml resulté en
una dispersion homogénea.

Figura 3.1: Balanza electronica de alta precision.

3.1.2. Dispersion

Para el proceso de dispersién se buscaba obtener una solucién homogénea del material
en el solvente. Este proceso constd de tres pasos consecutivos en tres equipos de dispersion
diferentes, los cuales fueron replicados para cada una de las muestras independiente del
material y solvente.

1. Homogeneizador: se utiliza un homogeneizador (Figura 3.2) que cuenta con una hélice
que gira dentro de la solucién para mezclarla, sobre la cual se puede ajustar su velocidad
y tiempo de actuacion. Para todas las soluciones se optd por actuar el homogeneizador a
10.000 rpm durante 4 minutos. La punta del homogeneizador se baja hasta que la hélice
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esté en contacto con la solucion sin tocar la base del envase. Siempre se asegurd que el
homogeneizador estuviera limpio para evitar contaminaciones en las muestras.

Figura 3.2: Homogeneizador.

2. Punta de sonicacién: la punta de sonicacién (Figura 3.3) contiene una sonda delgada que
a través de ultrasonido puede romper aglomeraciones del material dentro de la solucion.
Este proceso puede calentar la muestra sobre los 40 °C, por lo que se rodea de hielo para
prevenir que suba la temperatura y evapore el solvente. Se introduce la sonda dentro de
la solucién y esta trabajé con pulsaciones de 5 segundos intermitentes, con una amplitud
de 40 %, durante una hora.

e

Figura 3.3: Punta de sonicacién.

3. Bano de ultrasonido: El bano de ultrasonido (Figura 3.4) comprende un propésito similar
al de la punta de sonicacion. El envase con la solucion es posicionado dentro del equipo
el cual contiene agua para que este transfiera las ondas de ultrasonido de manera mas
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efectiva, y ademas indica la temperatura a la cual se encuentra. La temperatura del agua
también aumenta con el tiempo, por lo que se procura cambiarla para evitar que esta
sobrepase los 40 °C. Se dej6 la soluciéon durante dos horas en el bafio de ultrasonido.

Figura 3.4: Equipo de baifio de ultrasonido.

El uso de ultrasonido genera un efecto de cavitacion dentro de la solucion, donde se crean
pequenas burbujas o vacios que colapsan rapidamente, liberando calor. La diferencia entre
el bafio de ultrasonido y la punta de sonicacién es su intensidad y uniformidad. El bano de
ultrasonido provee una intensidad mas leve con una distribucion poco uniforme en la difu-
sion de sonicacién, mientras que la punta de sonicaciéon provee una mayor intensidad mas
uniforme, pero esta ultima se limita a volimenes pequenos ya que su area de efecto es mas
pequena y concentrada. Debido a esto, es que se opta por usar ambos métodos en el proceso
de dispersion.

Para verificar si la dispersién de la muestra es éptima o no, se estudié la evolucién de su
homogeneidad en el tiempo, fotografiando la solucién justo después de terminar el bano de
ultrasonido, 15 minutos después, 30 minutos después, y por ultimo 1 hora después del bano.
Si la solucién mantenia una homogeneidad alta, significa que la dispersion era aceptable para
realizar los recubrimientos.

3.1.3. Preparacion del sustrato

Se utilizaron como sustratos ldminas de acero inoxidable (AISI 304), cuadradas de 20mm
de lado, Imm de espesor y con una terminacién superficial pulida a espejo. Esta lamina fue
limpiada a profundidad con el objetivo de remover cualquier adhesivo presente en su superficie
con el uso de etanol y acetona, ademéas de un bafio de ultrasonido durante 10 minutos, siendo
secada con nitrégeno comprimido antes realizar los recubrimientos. Por tltimo, se utiliza
cinta adhesiva Kapton para recubrir alrededor de 4 mm de todos los lados del sustrato,
limitando el area de recubrimiento por spray-coating. El uso de esta cinta adhesiva se debe
a sus propiedades de resistencia térmica, siendo capaz de ser utilizada a altas temperaturas,
ya que el sustrato es colocado sobre una placa caliente.

3.1.4. Recubrimiento por spray-coating

El recubrimiento por spray-coating también sigue una serie de pasos para asegurar un
recubrimiento uniforme del material sobre el sustrato. Para los MXenes y nano-diamantes
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se realizaron muestras de 3 ml, 4 ml, y 5 ml. Para las muestras del compuesto entre ambos
materiales se realizaron recubrimientos de 2 ml y 4 ml. El arreglo utilizado para realizar
el spray-coating contaba con un aerdgrafo individual para cada material, una placa metali-
ca calefactora, una termocupla, un sujetador de pinzas para el aerdgrafo, y una manguera
conectada del tanque de nitrogeno al aerdgrafo, como se ilustra en la Figura 3.5.

1.

Se calentd la placa a la temperatura necesaria para evaporar rapidamente el solvente
de la solucion, se colocé el sustrato sobre la placa y se midié su temperatura con una
termocupla. En el caso del isopropanol se debe calentar hasta alcanzar una temperatura
de 85 °C en la superficie del sustrato, mientras que para el compuesto en un solvente de
70 % etanol y 30 % agua se alzd la temperatura a 115 °C.

. Se dispuso de un tanque de nitréogeno comprimido para operar el aerdgrafo, el cual

era colocado sobre un sujetador con la boquilla de pulverizacién centrada a 10 cm de
distancia de la superficie del sustrato y conectado al tanque a través de una manguera.

. Se abrieron las valvulas del tanque de nitréogeno trabajando a 25 psi y se operd el

aerdgrafo abriendo una pequena valvula. Con una pipeta se tomé un volumen especifico
de la solucién para los recubrimientos, y se inyecta al aerdgrafo por la apertura. Para
depositar el material se procura no inyectar mas de 2 ml por uso del aerografo.

. Cada vez que se hayan depositado 4 ml con el aerégrafo sobre el sustrato, se retira el

aerografo y se desarma para ser limpiado internamente con isopropanol antes de volver
a utilizarlo. Luego de la limpieza se coloca de nuevo en su posicion inicial.

. Una vez ya hechos los recubrimientos, se retira la cinta adhesiva Kapton, y se guardan

y marcan las muestras diferenciadas por material, volumen, y concentracion.

Figura 3.5: Arreglo del aerdgrafo y la placa caliente para realizar el spray-
coating.

3.2. Caracterizacion del recubrimiento
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3.2.1. Espesor

Para medir el espesor del recubrimiento se utilizé interferometria de luz blanca, demostra-
do en la Figura 3.6. Utilizando el interferémetro se puede obtener la diferencia de profundidad
entre la zona del sustrato recubierta por el material y la zona que no lo estd, al haber estado
cubierta por cinta durante el spray-coating. Se tomaron cuatro medidas por cada lado de
la muestra para obtener un promedio de espesor del recubrimiento, el cual fue analizado
en el software de MountainsLab. Este proceso se realizé sobre todas las muestras con cada
material.

Figura 3.6: Arreglo del interferémetro para el andalisis de una muestra.

3.2.2. Rugosidad

Para medir la rugosidad se utiliz6 interferometria de luz blanca y microscopia optica. La
interferometria permitié realizar un analisis de la profundidad de la superficie de la muestra
y la microscopia ayudé a observar la homogeneidad del recubrimiento.

3.3. Ensayo tribolégico

El ensayo tribolégico se llevo a cabo con los mismos parametros para todas las muestras,
donde el tribémetro arrastré una pequena bola de acero sobre las muestras para crear unas
pistas de desgaste sobre el material, las cuales se estudiaron posteriormente. El equipo se
iustra en la Figura 3.7, donde la base estd anclada a un motor que la ayuda a moverse a lo
ancho y largo con el uso de el controlador, mientras que la celda de la Figura 3.8 es la pieza
que regula la altura y registra los datos de los ensayos. El siguiente fue el procedimiento de
dichos ensayos.

1. Se monté la muestra en la caAmara de ensayo del tribémetro multifuncional disponible
en el laboratorio, donde se asegur6 firmemente en la placa.

2. Se montd6 la bola de acero endurecido E52100 de 4 milimetros de diametro en la celda
del tribometro, la cual fue previamente limpiada con alcohol etilico en un bano de
ultrasonido durante 10 minutos.
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3. Se llevo la celda con la bola a la posicién deseada sobre la muestra utilizando el contro-
lador, alrededor de 5 milimetros de distancia de la superficie del sustrato.

4. Los parametros sobre los que actud el tribémetro fueron: una duracién de prueba de
10 minutos por pista de desgaste, una distancia de 2,5 milimetros de recorrido, una
velocidad constante de la celda de 2,5 milimetros por segundo, y una fuerza normal
aplicada fija.

5. Una vez se acaba el ciclo de prueba, se eleva la celda del tribometro para retirar y limpiar
la bola de acero, para asegurar que el siguiente ciclo de prueba no presentara cambios
en los parametros tribolégicos.

Figura 3.7: Arreglo del tribémetro multifuncional.

DFLA-5N-1083

Figura 3.8: Celda de medicién del tribémetro multifuncional.

Se realizaron 4 pistas de desgaste por muestra, dos de ellas con una fuerza normal de 0,1
N y las otras dos pistas con una fuerza de 0,2 N.
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3.3.1. Analisis de pistas de desgaste

El andlisis de las pistas de desgaste se realizo a través del uso de interferometria de luz
blanca y microscopia 6ptica por contraste de interferencia diferencial. El interferémetro pro-
porciond una reconstruccion de las pistas de desgaste estudiable en el software de Mountains-
Lab. Se obtuvo una vista tridimensional amplificada de cada una de las pistas, ademas de
medidas de su ancho y profundidad, lo cual ayudé a obtener un volumen del hueco generado
por el ensayo tribolégico. La microscopia 6ptica ayudo a visualizar estas pistas de desgaste
para determinar los modos de desgaste presentes y demas cambios superficiales que hayan
ocurrido sobre el recubrimiento, con el arreglo presentado en la Figura 3.9.

Figura 3.9: Microscopio éptico utilizado para el estudio de las muestras.

3.4. Flujo de trabajo en el software

El software que se utilizé para trabajar con las imégenes obtenidas con el interferémetro
fue MountainsLab, capaz de analizar topologia microscopica con gran precisién. El andlisis
de volumen y ancho de las pistas de desgaste, las medidas obtenidas para calcular el espesor
promedio, y los parametros de rugosidad para definir la geometria superficial del recubri-
miento, siguieron un flujo de trabajo similar, diferenciados por los operadores ocupados, y
las caracteristicas de las imagenes cargadas al programa.

3.4.1. Procesamiento de imagenes

En primera instancia, se carga el archivo ".bert” entregado por el interferémetro al pro-
grama, el cual muestra una imagen procesada del archivo, como es demostrado en la Figura
3.10, donde se carga un archivo de una imagen tomada para el andlisis del espesor de un
recubrimiento.
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Pseudo-color view of the surface

pm

- 30

25

- 20

Figura 3.10: Ejemplo de imagen resultante al cargar el archivo del interfe-
rometro al software MountainsLab.

3.4.2. Nivelacion

Al tener la imagen cargada, se pueden hacer modificaciones sobre esta para asegurar la
fiabilidad de los datos obtenidos. Se empieza con nivelar la muestra, donde se busca que la
muestra no esté desviada hacia un lado, lo cual puede pasar por deformaciones en el sustrato
o la base sobre la cual se coloca al analizar las muestras con el interferémetro. Generalmente
se trata de nivelar la muestra con respecto al sustrato, para obtener un nivel de referencia
confiable. De esta manera, se ve en la Figura 3.11 que al utilizar el operador de nivelacion se
posicionan los 3 puntos de balanceo sobre el sustrato sin recubrimiento, procurando obtener
una imagen resultante con un color lo mas homogéneo posible.

Source surface eveled surface

Figura 3.11: Ejemplo de uso del operador de nivelaciéon sobre una superficie
en el software MountainsLab.

Una vez nivelada la imagen, se puede remover la forma de la muestra. Esto significa que el
programa calcula una funcién polinomial para alterar la forma de la superficie estudiada, en
caso de que esta tenga hendiduras o imperfecciones que se desean descartar del estudio final.
El grado del polinomio es definido por el usuario entre los valores 2 y 13, y dependiendo de
la superficie, puede ser un grado alto para una alta densidad de deformaciones. Esto también
ayuda a nivelar la muestra para obtener resultados mas confiables, evitando el efecto que
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puedan tener valores atipicos sobre la superficie, como se ve en la exclusion automatica de la
Figura 3.12. Sin embargo, el remover la forma de la muestra no es necesario en caso de que
la muestra se vea lo suficientemente limpia tras la nivelacién.

Source surface @ surface, form removed

Form to remove

© Polynomial of degree 3 <13

() Least squares sphere (LSSP)
Custom radius: 40000 prn

() Least squares cylinder (LSCY)

Calculated polynomial:

-1.483 +0.004343% - 1.049e-05%42 +
6.452-09%x3 - 0.002918%y +9.995¢-
075y - 6.815e-11%y*x2 - 5.532-06%y2
5 H S

Cota AREAE. 1 A194 AnE.e

Legend
Induded/exduded areas are shown using the
following colors: B Form alone
Excuded Induded
Include/exclude area
o 18 Automatic structure exdusion ~2)
95 P O Custom outline
g Reference: Automatic detection ~
~ Structures are: ~
2% (O Rectangular outine above the backaround
&-0-G
Dilation: Normal ~
Indude Include all Invert
Exdlusion thresholds {8 Apply non-measured points to the Form alone
Exclude Exdude all Undo Above: [ 0%
Below: 0% |_A QO Apply the operator?

More about IndudeExdude areas... oK Cancel

Figura 3.12: Ejemplo de uso del operador de remociéon de forma sobre una
superficie en el software MountainsLab.

Verificar si una superficie fue apropiadamente balanceada se puede hacer de distintas
maneras, una de ellas obteniendo una vista 3D. Una vista 3D revela las desviaciones en la
superficie, y si esta presenta ondulaciones artificiales, es posible que el operador de remocién
de forma tenga un polinomio de grado mayor el necesario para la nivelacién. La vista 3D

también es ideal para visualizar la superficie de una manera mas practica, como se muestra
en la Figura 3.13.

3D view of the surface

Figura 3.13: Ejemplo de vista 3D de una superficie obtenida con el software
MountainsLab.
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3.4.3. Mediciones de distancia

A partir de una imagen como la Figura 3.10, se puede extraer un perfil bidimensional de
la superficie. El operador de extractor de perfiles permite obtener un corte a lo largo de la
superficie, sobre el cual se obtuvieron mediciones de distancia a lo largo y lo alto del perfil,
como se muestra en la Figura 3.14. De esta manera se toman medidas para determinar el
espesor promedio del recubrimiento, el ancho de las pistas de desgaste, y deméas acumulaciones
de material existente sobre la superficie.

Distance measurement

T T T T T T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 ym

Parameters 01 Unit
Horizontal distance 599.8  pm
Height difference -0.2819  pm

Figura 3.14: Ejemplo de mediciones de espesor tomadas de un perfil extraido
de una superficie, obtenida con el software MountainsLab.

3.4.4. Mediciéon de volumen de desgaste

Las imagenes que se trabajaron para las pistas de desgaste fueron un conjunto de 5 iméa-
genes consecutivas tomadas por el interferometro, ya que a la magnificaciéon que se estaba
trabajando no era posible incluir la pista de desgaste en su totalidad en solo una imagen. Por
esto, las pistas de desgaste se presentan como archivos largos horizontalmente, pero todos los
operadores con los que se trabajé para analizar el espesor y rugosidad aplican andlogamente
a las pistas de desgaste.

Asi que, a partir de una imagen de una pista de desgaste procesada por los pasos descritos
anteriormente, se puede realizar una operacién que calcula el volumen del hueco y los picos
presentes en la pista, como se ve en la Figura 3.15. La suma de ambos volimenes es lo que se
considerd como el volumen de desgaste total. Para definir el perimetro sobre el cual se toma
la medicion del volumen de desgaste, se sigue la forma de la pista observada por microscopia
Optica.
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Volume of a hole or a peak

um

0.5

0.0

-0.5

-2.0

-2.5

-3.0

Parameters Unit ~ Hole  Peak
Projected area pm? 435465 209020
Volume pm® 552608 94211
Max. depth/height  m 792 17.13
Mean depth/height  pm 1269 04507

Figura 3.15: Ejemplo de medicién del volumen de desgaste para una pista
de desgaste, obtenida con el software MountainsLab.

3.4.5. Medicion de parametros de rugosidad

A partir de una imagen obtenida por el interferémetro de un area extraida del recubri-
miento, se puede obtener una tabla de parametros de rugosidad. Esta tabla toma en cuenta
toda el area extraida para entregas 6 parametros de rugosidad descritos en la norma ISO
25178, como se visualiza en la Figura 3.16

Pseudo-color view of the surface Parameters table

um ISO 25178 - Primary Surface

[ Height parameters
N Sq | 0,5745 | [um]

L 0 Ssk | 7,393

Sku | 110,2

[ . Sp 14,7 [um]

PR S s e l Sv 1,467 [um]

]

0

pm

400

200

Sz 16,17 [um
Sa 0,2886 | [pum]

(a) Imagen procesada por el software. (b) Datos entregados por la tabla de
pardmetros de rugosidad.

Figura 3.16: Ejemplo de parametros de rugosidad entregados por el softwa-
re MountainsLab sobre un drea extraida de un recubrimiento, (a) imagen
procesada, (b) de tabla de pardmetros.
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Capitulo 4

Resultados y discusiones

4.1. Dispersion

Para probar la dispersion de cada compuesto se definié una concentracion del material
dentro del solvente con la que se iba a trabajar.

4.1.1. MXenes

Para los recubrimientos de MXene se trabajé con una concentracién de 4 mg/ml en iso-
propanol. De acuerdo a esto, dentro de 20 ml de isopropanol se incorporaron 80 mg de
nanoparticulas de MXene. Tras realizar los procedimientos para homogeneizacion se retir6 el
frasco con la muestra y se estudié durante una hora, tomando fotografias en 4 tiempos, justo
al retirar la muestra del bafio de ultrasonido, 15 minutos después, 30 minutos, y 1 hora.

Se demostré que con esta concentracion y solvente se obtiene una dispersiéon homogénea
estable para el material tras una hora, por lo tanto, se procedié a realizar los recubrimientos
con esta muestra.

4.1.2. Nano-diamantes

Para los recubrimientos de nano-diamantes no se tenia literatura anterior para obtener un
punto de partida ideal, por lo que se utilizaron las mismas condiciones que en la dispersion
de las muestras con MXene, empezando con una concentracién de 4 mg/ml. De esta manera,
se introdujeron 80 mg de nano-diamantes en 20 ml de isopropanol y se realizaron los pasos
del proceso de dispersion.

Se demostrd que esta concentracion y solvente no eran 6ptimos, ya que no se obtenia una

dispersion estable por mas de 5 minutos, donde todas las particulas de nano-diamantes se
sedimentaban rapidamente al fondo del frasco, como es visible en la Figura 4.1.
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Figura 4.1: Solucién de nano-diamantes pocos minutos tras finalizar los
procesos de dispersion.

Se procedié a cambiar la concentracion y el solvente, realizando una muestra con con-
centraciéon de 2 mg/ml en un solvente de 30 % agua y 70 % etanol, y otra muestra con una
concentracion de 4 mg/ml en un solvente de 30 % agua y 70 % etanol.

Se demostr6 que la dispersién en la muestra de 2 mg/ml presentaba una mayor estabi-
lidad que la muestra con concentracién de 4 mg/ml. Por lo que se procedié a realizar los
recubrimientos con esta.

4.1.3. Compuesto 1: 50-50

Para la primera iteracion del compuesto se probdé con una concentraciéon de masa de
50 % MXenes y 50 % nano-diamantes. Se introdujeron 40 mg de MXenes y 40 mg de nano-
diamantes en 20 ml de isopropanol, lo cual indica una concentracién de 4 mg/ml.

Tras realizar los procedimientos de dispersion se prob6 que este compuesto presentaba una
dispersiéon estable tras una hora finalizado el ultimo paso, como se demuestra en la Figura
4.2, por lo que se procedié con hacer los recubrimientos utilizando esta muestra.

(a) t =0 min. (b) t =15 min. (c) t = 30 min. (d) t = 60 min.

Figura 4.2: Dispersién de la solucién del compuesto 1 en (a) ¢t = Omin (b)
t =15min (c) t = 30min y (d) t = 60min.
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4.1.4. Compuesto 2: 90-10

Para la segunda iteracion del compuesto se determiné estudiar uno de los extremos de
concentracion entre cada uno de los materiales, por lo que se realizé6 un compuesto con 90 %
de concentracion de masa de MXenes y 10 % de nano-diamantes. Se introdujeron 72 mg de

MXenes y 8 mg de nano-diamantes en 20 ml de isopropanol, lo cual mantiene la concentracion
de 4 mg/ml.

Tras realizar los procedimientos de dispersion se encontré que el compuesto presentaba
una concentracion estable tras una hora finalizado el tltimo paso, como se demuestra en la
Figura 4.3, por lo que se procedio a realizar los recubrimientos con esta muestra.

(@)t=0min. (b) t = 15 (¢) t = 30 (d) t = 60

min. min. min.

Figura 4.3: Dispersion de la solucién del compuesto 2 en (a) ¢t = Omin (b)
t = 15min (c) t = 30min y (d) t = 60min.

4.2. Recubrimientos

Se realiz6 el procedimiento descrito en la seccién de metodologia, donde la temperatura
de la placa donde se coloca el sustrato depende del solvente de las muestras, y se utilizaba
un aerégrafo individual por material para no contaminar las muestras. También se limpid
a profundidad un sustrato de acero para tener una comparacion base de una superficie sin
recubrimiento (Figura 4.4). Las rayaduras horizontales que presentan los recubrimientos son
las pistas de desgaste obtenidas tras el ensayo tribologico realizado sobre las muestras.

Figura 4.4: Sustrato de acero.

4.2.1. MXenes

Para realizar los recubrimientos de MXenes se trabajé con una temperatura superficial
del sustrato de 85 °C, lo que evaporaba el isopropanol de manera rapida una vez realizado el
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spray-coating. Se logr6 obtener recubrimientos homogéneos de MXene sobre los sustratos de
acero para deposiciones de 3 ml, 4 ml, y 5 ml. Los recubrimientos tienen un aspecto opaco
y oscuro sobre el sustrato (Figura 4.5). Es pertinente senalar algunas rayaduras verticales
presentes en los sustratos de la Figura 4.5.a y la Figura 4.5.c, las cuales fueron el efecto de
accidentes no intencionales al manejar los sustratos con pinzas metalicas. Estas rayaduras no
afectaron el ensayo tribolégico ni los analisis hechos con el interferémetro, ya que pasaron
posterior a ambas pruebas.

(a) MXene: 3 ml. (b) MXene: 4 ml. (c) MXene: 5 ml.

Figura 4.5: Recubrimientos de MXene realizados sobre sustratos de acero,
diferenciados por el volumen de solucién depositado sobre ellos, (a) 3ml, (b)
4ml, (c) 5ml.

4.2.2. Nano-diamantes

La primera iteracion de recubrimientos de nano-diamantes en el solvente compuesto de
30% agua y 70 % etanol se realiz6 con una temperatura superficial en el sustrato de 85 °C.
Los recubrimientos no fueron homogéneos debido a la temperatura subéptima de la placa,
lo que resulté en manchas visibles en el centro de la deposicion. Esto se debe a las distintas
temperaturas de evaporacion de los componentes del solvente. Se realizd una segunda itera-
cién a 115 °C, logrando mayor homogeneidad para recubrimientos de 3 ml (Figura 4.6.a), 4
ml (Figura 4.6.b), y 5 ml (Figura 4.6.c), pero ain inferior a los recubrimientos de MXene,
ya que se podian apreciar algunos bordes de manchas por la deposicién. Los recubrimien-
tos de nano-diamantes presentan un color grisoso y acabado opaco 4.6, mas claro que los
recubrimientos por MXenes.

(a) N. Diam.: 3ml.  (b) N. Diam.: 4 ml.  (c¢) N. Diam.: 5 ml.

Figura 4.6: Recubrimientos de nano-diamantes realizados sobre sustratos de
acero, diferenciados por el volumen de solucién depositado sobre ellos, (a)
3ml, (b) 4ml, (c) 5ml.
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4.2.3. Compuesto 1: 50-50

El recubrimiento del compuesto hecho de 50 % MXene y 50 % nano-diamantes se hizo sobre
una placa con temperatura superficial de 85 °C. Se obtuvieron recubrimientos relativamente
homogéneos y de aspecto grisoso oscuro y opaco (Figura 4.7), para dos deposiciones de 2 ml
y dos de 4 ml.

(a) Comp. 1: 2ml. (b)) Comp. 1: 4 ml.

Figura 4.7: Recubrimientos del primer compuesto realizados sobre sustratos
de acero, diferenciados por el volumen de soluciéon depositado sobre ellos,
(a) 2ml, (b) 4ml.

4.2.4. Compuesto 2: 90-10

Similarmente al compuesto anterior, el recubrimiento del compuesto hecho de 90 % MXene
y 10 % nano-diamantes se hizo sobre una placa con temperatura superficial de 85 °C. Se
obtuvieron recubrimientos homogéneos y de aspecto grisoso mas oscuro y opaco que el primer
compuesto (Figura 4.8), para dos deposiciones de 2 ml y dos de 4 ml.

(a) Comp. 2: 2ml. (b)) Comp. 2: 4 ml.

Figura 4.8: Recubrimientos del segundo compuesto realizados sobre sustra-
tos de acero, diferenciados por el volumen de solucién depositado sobre ellos,
a) 2ml, (b) 4ml.

4.3. Espesor

El calculo del espesor involucré 4 mediciones por cada uno de los cuatro lados del recubri-
miento. En la tabla 4.1 y la tabla 4.2 se muestra el promedio y desviacion estandar calculado
para determinar el espesor de cada recubrimiento dependiendo del volumen depositado con
el aerografo.
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Tabla 4.1: Espesor calculado de recubrimientos de MXene y nano-diamantes.

Mxene Nano-diamantes

Prom. [nm] | Desv. Est. | Prom. [nm] | Desv. Est
3ml | 101,2 45,5 173,5 107,7
4ml | 124,1 28,2 287,3 166,7
5ml | 172,3 64,7 526,9 207,2

Tabla 4.2: Espesor calculado de recubrimientos del compuesto 50 % MXene
- 50 % nano-diamantes, y del compuesto 90 % MXene - 10 % nano-diamantes

respectivamente.
Compuesto 50-50 Compuesto 90-10
Prom. [nm] | Desv. Est. | Prom. [nm] | Desv. Est
2ml | 113,0 29,0 246,1 101,2
4 ml | 164,1 61,8 371,2 168,0

Los resultados obtenidos del espesor de la tabla 4.1 y la tabla 4.2 indican que al depositar
un mayor volumen de solucién sobre el sustrato, el espesor aumenta para cada recubrimiento.
Se aprecia también que el recubrimiento de menor espesor fue el recubrimiento de MXene,
mientras que el recubrimiento de mayor espesor fue el de los nano-diamantes. El espesor
del compuesto 2 fue mayor que el espesor del compuesto 1 para ambas deposiciones de 2
ml y 4 ml, aunque este presente una menor concentraciéon de nano-diamantes. El espesor
de los recubrimientos influye sobre el volumen de desgaste sobre el material, ya que a una
mayor cantidad de material, la adherencia de este con el sustrato baja, lo que indicaria que
la superficie de nano-diamantes resulta en una baja adherencia debido al grosor que presenta.

Cabe resaltar que estos datos presentan una inconsistencia légica. Los recubrimientos
de nano-diamantes se realizaron con una concentracién menor que los recubrimientos de
MXenes, 2 mg/ml contra 4 mg/ml respectivamente. Atn asi, los nano-diamantes presentan
un espesor mayor para el mismo volumen depositado. Mas alla, el compuesto 1, que tiene
una mayor concentracion de nano-diamantes que el compuesto 2, presenta un grosor mayor
que este ultimo. Estas incégnitas valen la pena ser estudiadas en futuras investigaciones.

4.4. Rugosidad superficial

A continuacién se muestran los resultados obtenidos sobre los parametros de rugosidad
estudiados para cada uno de los recubrimientos, diferenciados por material y volumen de-
positado sobre el sustrato. Se tomaron 3 areas distintas sobre los cada recubrimiento, y se
extrajo el promedio y desviacion estandar de las mediciones de cada parametro. El parametro
Sku fue omitido del analisis, ya que tras la recopilacién de datos era evidente que este no
proporcionaba informacion adicional sobre la topologia de las superficies al siempre tener un
valor significativamante superior a 3, Sku >> 3.
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Tabla 4.3: Parametros de rugosidad superficial del sustrato de acero sin

recubrimiento.
Sustrato
Parametro | Prom. | Desv. Est.
Sq [pum] 0,126 0,016
Ssk -0,340 | 0,048
Sa [um] 0,098 | 0,013

De la tabla 4.3 se ve que el sustrato de acero sin recubrimiento presenta una superficie
con baja rugosidad. Con una altura media de 0,098 um, y un valor de Ssk ligeramente menor
a cero que sugiere una leve desviacién por encima de la altura media por pequetios defectos
superficiales. Ademas, el Ssk indica una geometria de pequenos huecos estrechos (lo que se
le atribuye a defectos previos sobre la superficie), pero es generalmente lisa y mas plana que
cualquiera de los otros recubrimientos.

Tabla 4.4: Pardmetros de rugosidad superficial de recubrimientos de MXene.

3ml 4ml 5ml
Parametro | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est.
Sq [pm)] 0,359 0,044 0,459 0,130 0,782 0,163
Ssk 8,715 2,996 7,877 0,325 5,836 3,346
Sa [um] 0,166 0,041 0,204 0,037 0,454 0,084

En la tabla 4.4 se aprecia que a medida que aumenta el volumen depositado, Sq y Sa
aumentan, indicando que la altura media también aumenta. Por otro lado, el parametro Ssk
disminuye pero sigue siendo siempre positivo (Ssk > 0), lo que sugiere una desviacién por
debajo de la altura media que, aunque disminuye con el volumen, nunca supera la linea
media, indicando a su vez una geometria puntiaguda de los picos y valles en la superficie.

Tabla 4.5: Parametros de rugosidad superficial de recubrimientos de nano-

diamantes.
3ml 4ml 5ml
Parametro | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est.
Sq [pum] 0,417 0,191 0,273 0,050 4,090 0,561
Ssk 9,393 9,982 4,246 4,385 -0,624 | 0,555
Sa [um] 0,203 0,025 0,192 0,019 3,230 0,491

La tabla 4.5 sugiere un comportamiento similar a los recubrimientos de MXene. Sin em-
bargo, la diferencia de la linea de altura media entre una deposicion de 3ml y una de 4ml
es minima, comparado al salto pronunciado a una deposiciéon de 5ml. De manera similar, el
parametro Ssk es positivo para el recubrimiento de 3 ml y 4 ml, pero en el recubrimiento de
5 ml es negativo, por lo que pasa de tener una desviacién por debajo de la linea de altura
media, a tener una desviacion por encima de ella. Esto resulta en una topologia puntiaguda
de los picos y valles, aunque para el recubrimiento de 5 ml se acerca bastante a 3, lo que
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seria una distribucién normal.

Tabla 4.6: Parametros de rugosidad superficial de recubrimientos del com-
puesto 1: 50 % MX y 50 % ND.

2ml 4ml
Parametro | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est.
Sq [pm)] 0,660 0,347 0,742 0,244
Ssk 11,561 | 3,250 11,242 | 1,934
Sa [um)] 0,225 0,095 0,279 0,104

La tabla 4.6 muestra un comportamiento similar al denotado en las tablas anteriores
al aumentar el volumen depositado para los recubrimientos. Este, sin embargo, presenta
diferencias leves entre los dos volimenes estudiados. La linea media de altura dictada por
el parametro Sq y Sa aumenta levemente al aumentar el volumen depositado, mientras que
el valor de Ssk disminuye levemente. Esto indica que la topologia de los recubrimientos se
mantiene de manera similar para ambos casos.

Tabla 4.7: Parametros de rugosidad superficial de recubrimientos del com-
puesto 1: 90 % MX y 10 % ND.

2ml 4ml
Parametro | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est.
Sq [um] 0,768 0,350 0,524 0,218
Ssk 9,999 3,617 7,444 3,045
Sa [um] 0,300 0,126 0,295 0,164

La tabla 4.7 denota que las diferencias topoldgicas entre ambos recubrimientos es minima.
Existe una reducciéon en el pardmetro Ssk como se ha visto en los anteriores resultados, pero
no presenta una diferencia de altura media sustancial. Al tener un valor de Ssk > 0 esta
presenta una desviacion por debajo de la linea media de altura, y se tiene una geometria
sobre de picos y valles puntiagudos para la topologia de la superficie de los recubrimientos.

De los resultados anteriores se observa que el sustrato presenta la altura media menor, ya
que claramente no comprende de ningin recubrimiento. Sin embargo, solo el sustrato y el
recubrimiento de 5 ml de nano-diamantes presentan un Ssk negativo y cercano a cero, lo que
indicaria que el nivel de asimetria de este recubrimiento de nano-diamantes se asimila mas a
un sustrato limpio (ligeramente desviado al lado inferior) que a un recubrimiento de los otros
materiales estudiados. Sin embargo, el recubrimiento de 5 ml de nano-diamantes es el que
presenta el salto mas abrupto de cambio en su rugosidad comparado con su contraparte de
4 ml. Aunque este recubrimiento se asimile en el valor de Ssk, el sustrato y el recubrimiento
de 5 ml de nano-diamantes tienen la diferencia mas alta de altura media aritmética Sa, ya
que este ultimo recubrimiento es el tnico que sobrepasa 1 pm.

Todos los recubrimientos diferentes a los anteriores mencionados presentan un valor de
Ssk positivo, en un rango entre 5 y 12, donde el mayor valor corresponde a los recubrimien-
tos del compuesto 1, lo que indica que la geometria de la superficie mas comun entre las
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muestras es de picos y valles, y es méas pronunciada en el compuesto 1. Ademés, para todos
los recubrimientos, este valor de SSk va disminuyendo conforme se anade mas material, lo
que indica que el material anadido va rellenando zonas con menor cantidad de material, en
vez de acumularse en los picos.

4.5. Ensayos tribolégicos

El ensayo tribolégico se realizé con el tribémetro multifuncional, donde la celda que sujeta
la bola de 4 mm de acero realizé un movimiento oscilatorio de un largo de 2,5 mm sobre los
recubrimientos durante 10 minutos a una fuerza normal constante, dejando atras una pista
de desgaste sobre la superficie visible a simple vista.

4.5.1. Coeficiente de roce

El coeficiente de roce (COF) fue estudiado para los recubrimientos de 3 ml y 5 ml de
MXenes y nano-diamantes, y para los recubrimientos de 2 ml y 4 ml de ambos compuestos,
ademas del sustrato de acero sin recubrimiento. El tribémetro se estabilizo en los primeros 5
segundos de la prueba y luego continu6 tomando medidas durante los siguientes 10 minutos,
tomando 100 mediciones por segundo. Posteriormente, los datos eran procesados y se les
removia el ruido, obteniendo asi el comportamiento del COF general durante el tiempo de
prueba y su desviacion estandar correspondiente.

A continuacién se muestran los resultados obtenidos diferenciados por la fuerza normal
aplicada, donde en las tablas se opt6 por presentar el primer valor en ¢t = 5s ya que indica
el COF una vez el tribémetro se estabiliza, y en los gréaficos se distinguen los recubrimientos
por volumen depositado subre el sustrato.
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4.5.1.1. Fuerza normal aplicada: 0,1 N
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(a) COF para recubrimientos de 3 ml de MXene, 3  (b) COF para recubrimientos de 5 ml de MXene, 5
ml de nano-diamantes, y un sustrato de acero. ml de nano-diamantes, y un sustrato de acero.
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(¢) COF para recubrimientos de 2 ml del Compuesto  (d) COF para recubrimientos de 4 ml del Compuesto
1 (50-50), 2 ml del Compuesto 2 (90-10), y un sus- 1 (50-50), 4 ml del Compuesto 2 (90-10), y un sus-
trato de acero. trato de acero.

Figura 4.9: Coeficiente de rozamiento experimental sobre recubrimientos
bajo una carga de 0,1N, diferenciados por (a) 3ml y (b) 5ml de volumen
depositado para los nano-materiales por separado, y (¢) 2ml y (d) 4ml para
los compuestos.
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Tabla 4.8: Detalle del coeficiente de rozamiento para recubrimientos some-
tidos a 0,1 N de fuerza aplicada.

Recubrimiento COFent=5s | COFent=0600s | COF promedio
Sustrato de acero 0,55 0,71 0,70
MX; 3ml 0,20 0,17 0,16
MX; 5ml 0,26 0,19 0,18
ND; 3ml 0,36 0,29 0,31
ND; 5ml 0,69 0,82 0,83
Compuesto 1; 2ml | 0,72 0,88 0,86
Compuesto 1; 4ml | 0,59 0,70 0,69
Compuesto 2; 2ml | 0,42 0,61 0,56
Compuesto 2; 4ml | 0,52 0,66 0,61

De la tabla 4.8 y la Figura 4.9 se ve que el sustrato de acero sin recubrimiento presenta un
valor promedio del COF de 0,7. Este fue el valor de referencia para verificar si efectivamente
los recubrimientos cumplen el objetivo de reducir el COF entre las superficies. Ademas, es un
valor que se mantiene relativamente estable durante todo el ensayo tribolégico. Para todas
las medidas, se encuentra un periodo inicial donde el COF presenta un valor muy pequeno, el
cual se da por el periodo de estabilizacién del tribémetro, donde la bola de acero se posiciona
correctamente sobre el sustrato y fija la fuerza deseada.

Por otro lado, una vez mas de la tabla 4.8 y la Figura 4.9 se puede ver como el recubri-
miento que presenta un menor COF durante el ensayo es el MXene, para ambos 3 ml y 5
ml depositados. El MXene presenta un COF promedio de 0,16 para 3 ml (Figura 4.9.a) y
de 0,18 para 4 ml (Figura 4.9.b, ademas de mantener un valor relativamante estable durante
todo el ensayo. Esto es consecuente con los estudios previos conocidos sobre el MXene, de-
mostrando que este es efectivamente un buen lubricante sélido, y reduce significativamente
el COF encontrado con el sustrato sin recubrimiento.

El recubrimiento de nano-diamantes presenta un comportamiento variante. En la Figura
4.9.a se visualiza un comportamiento méas inestable que aquel del recubrimiento de MXenes
para un volumen depositado de 3 ml, presentando varios picos y caidas en el valor del COF.
Este obtuvo un valor promedio de 0,31 para el COF, sin embargo, este sigue siendo menor
que el valor promedio del COF del sustrato de acero sin recubrimiento. El comportamiento
de este recubrimiento cambia drasticamente una vez se realiza el ensayo sobre un volumen
depositado de 5 ml. En la Figura 4.9.b el COF de los nano-diamantes sobrepasa aquel sin
recubrimiento, llegando a un promedio de 0,83, por lo que no seria 6ptimo para efectos de
lubricacion.

Los compuestos realizados se comportan de manera distinta entre ellos. El primer com-
puesto (50-50) presenta un COF promedio de 0,86 para un volumen depositado de 2 ml
(Figura 4.9.c), siendo el mayor promedio registrado para los recubrimientos sobre una carga
de 0,1 N. El COF del primer compuesto para un volumen depositado de 4 ml disminuye a un
promedio estable de 0,69 (Figura 4.9.d), el cual se asimila al comportamiento del COF del
sustrato de acero sin recubrimiento, por lo que se sobrelapan en el grafico. Esto indica que
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para una concentracion equitativa de material, los el efecto negativo de los nano-diamantes
sobre el COF prevalece sobre el efecto de los MXenes.

El segundo compuesto (90-10) presenta un COF promedio menor que el primero en ambos
volumenes depositados, para el recubrimiento de 2 ml este tiene un promedio de 0,56 (Figura
4.9.c), y para el recubrimiento de 4 ml se tiene un promedio de 0,61. Esto se le atribuye a
que el segundo compuesto tiene una mayor concentracion de MXenes, y exhibe este COF
promedio menor, aunque tiene una desviacién estandar mayor, visible en los graficos 4.9.c
y 4.9.d. Es importante notar que atn al tener una concentracién de 90 % de MXenes, este
compuesto presenta un COF mas alto que un recubrimiento puro de MXenes, por lo que
incluso una concentracién baja de nano-diamantes, como lo fue el 10 %, impacta de manera
negativa el efecto de la lubricacion de los MXenes.
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4.5.1.2. Fuerza normal aplicada: 0,2 N
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Figura 4.10: Coeficiente de rozamiento experimental sobre recubrimientos
bajo una carga de 0,2N, diferenciados por (a) 3ml y (b) 5ml de volumen
depositado para los nano-materiales por separado, y (¢) 2ml y (d) 4ml para
los compuestos.
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Tabla 4.9: Detalle del coeficiente de rozamiento para recubrimientos some-
tidos a 0,2 N de fuerza aplicada.

Recubrimiento COFent=5s | COFent=0600s | COF promedio
Sustrato de acero 0,58 0,69 0,68
MX; 3ml 0,18 0,14 0,13
MX; 5ml 0,22 0,18 0,17
ND; 3ml 0,52 0,39 0,40
ND; 5ml 0,69 0,85 0,83
Compuesto 1; 2ml | 0,70 0,85 0,85
Compuesto 1; 4ml | 0,62 0,83 0,82
Compuesto 2; 2ml | 0,38 0,58 0,55
Compuesto 2; 4ml | 0,45 0,66 0,62

El efecto que tiene una carga normal de 0,2 N sobre los recubrimientos es a grandes razgos
similar al efecto de la carga de 0,1 N, empezando por el sustrato sin recubrimiento, el cual
presenta un COF promedio de 0,68, el cual es 0,02 menor que aquel medido a 0,1N. El recu-
brimiento de 3 ml de MXene a 0,2 N presenta un COF promedio de 0,13 (Figura 4.9.a), y el
recubrimiento de 5 ml presenta un promedio de 0,17 (Figura 4.9.b), el cual en ambos casos
es ligeramente menor que el registrado a 0,1 N (por un valor de 0,03 y 0,01 respectivamen-
te). El incremento en la carga normal tampoco afecta sustancialmente el comportamiento
del COF sobre el recubrimiento de nano-diamantes, aumentando el promedio en 0,09 para 3
ml (Figura 4.9.a), resultando en 0,4, y manteniendo un valor de 0,83 para 5 ml (Figura 4.9.b).

El comportamiento de los compuestos varia levemente con la carga de 0,2 N. En primera
instancia, los recubrimientos de 2 ml de cada compuesto presentan un COF promedio con un
valor de 0,85 para el compuesto 1 y de 0,55 para el compuesto 2 (Figura 4.10.c), el cual en
ambos casos es 0,01 unidades menor que el COF promedio registrado para una fuerza de 0,1N.
Sin embargo, al aumentar el volumen depositado a 4 ml (Figura 4.10.d) se ve un aumento en el
COF del compuesto 1, llegando a un valor promedio de 0,82 en comparacion a su valor de 0,69
previamente para una fuerza de 0,1 N. Mientras que el valor del promedio del COF para el
compuesto 2 es de 0,62, lo cual es 0,01 unidades mayor que el registrado para 0,1 N de fuerza.

Las diferencias entre los valores encontrados para los recubrimientos sometidos a cargas de
0,1 N y 0,2 N indican que el factor determinante sobre el COF de estos recubrimientos recae
fuertemente en el volumen depositado sobre estos. Al haber una mayor cantidad de material
sobre la superficie del recubrimiento, su adhesividad baja, lo que impacta negativamente el
efecto de lubricacién.

4.5.2. Pistas de desgaste

Las pistas de desgaste son el resultado del ensayo tribolégico. Para el calculo del volumen
de desgaste se suma el volumen del agujero y los picos aledafios a la zona, con lo que se tiene
el volumen removido y desplazado. El area de estudio de la pista de desgaste para obtener
este volumen fue determinado siguiendo la geometria vista a través del microscopio optico,
gracias al contraste de interferencia diferencial.
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4.5.2.1. Sustrato de acero sin recubrimiento

(a) Primera pista de desgaste a 0,1 N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.11: Pistas de desgaste sobre sustrato de acero sin recubrimiento,
obtenidas por microscopia éptica, diferenciadas por fuerza normal aplicada:
(a) 0,IN y (b) 0,2N.

Como es visible en la Figura 4.11, la pista de desgaste es discernible por un rastro oscuro a
lo largo de esta. Este rastro oscuro presente sobre el sustrato se debe a la oxidacién que se dié
entre la esfera de acero rozando contra la superficie del sustrato, creando presion y calor sobre
esta ultima y dejando atras una acumulacion de éxidos sobre el camino que recorrié. Este
comportamiento se repite para ambas fuerzas normales aplicadas, y no existe una deformacién
sobre el sustrato tras el ensayo tribolégico. Ademas de la presencia de oxidacion, también
se denota desgaste por abrasion, ya que se perciben rayaduras a lo largo de la pista por el
contacto directo de la bola de acero con la superficie del sustrato.

4.5.2.2. Recubrimientos de MXene

(a) Primera pista de desgaste a 0,1 N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.12: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 3 ml MXenes, obte-
nidas por microscopia 6ptica, diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a)
0,IN y (b) 0,2N.
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(a) Primera pista de desgaste a 0,1 N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.13: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 5 ml MXenes, obte-
nidas por microscopia 6ptica, diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a)
0,IN y (b) 0,2N.

Los recubrimientos con MXene presentados en las Figuras 4.12 y 4.13 exhiben pistas tenues
y angostas en ambos volimenes depositados. Estos recubrimientos tras el ensayo tribolégico
de 10 minutos aun mantienen el sustrato de acero completamente recubierto con material.
Las decoloraciones presentes se debe a cambios pequefios en la quimica superficial y oxidacién
tras la aplicacién de fuerzas y contacto con el ambiente. Se percibe la formacion de tribo-capas
en la bola y la superficie, por lo que el desgaste presente se da a través de una interaccion
tribo-capa contra tribo-capa, como era de esperarse del MXene.

4.5.2.3. Recubrimientos de nano-diamantes

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.14: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 3 ml nano-diamantes,
obtenidas por microscopia éptica, diferenciadas por fuerza normal aplicada:
(a) 0,IN y (b) 0,2N.
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(a) Primera pista de desgaste a 0,1 N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.15: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 5 ml nano-diamantes,
obtenidas por microscopia 6ptica, diferenciadas por fuerza normal aplicada:
(a) 0,IN y (b) 0,2N.

De las Figuras 4.14 y 4.15 se observa que los recubrimientos de nano-diamantes fueron
desgastados casi en su totalidad, dejando descubierto el sustrato. Se puede apreciar como
existen grandes acumulaciones de material desplazado en los bordes y las esquinas de la pista
de desgaste, lo cual indica un desgaste por abrasién, demostrando que el recubrimiento de
nano-diamantes es una superficie relativamente blanda. En particular, la pista de la Figura
4.14.b no presenta estas acumulaciones, dado que el material desplazado resulté adherido a
la bola de acero.

Por otro lado, se destaca como las pistas de desgaste formadas por 0,2 N para ambos
recubrimientos de 3 ml y 5 ml (Figura 4.14.b y 4.15.b respectivamente) tienen un ancho
ligeramente mayor que su aquellas pistas formadas con 0,1 N (Figura 4.14.a y 4.15.a). Ademés,
en todas las pistas se encuentra un rastro de material oscuro al centro de esta, al igual que en
las pistas vistas en el sustrato sin recubrimiento (4.11), lo cual indica que hubo oxidacién en
el contacto puntual entre la bola de acero y la muestra, ademas de contener acumulaciones
de material desplazado por abrasion.
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4.5.2.4. Recubrimientos del compuesto 1: 50-50

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.16: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 2 ml del compuesto
1: 50 % MXene y 50 % Nano-diamantes, obtenidas por microscopia 6ptica,
diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a) 0,1N y (b) 0,2N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.17: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 4 ml del compuesto
1: 50 % MXene y 50 % Nano-diamantes, obtenidas por microscopia 6ptica,
diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a) 0,1N y (b) 0,2N.

De las Figuras 4.16 y 4.17 se ve como el primer compuesto probado presenta un com-
portamiento similar a los recubrimientos de nano-diamantes de las Figuras 4.14 y 4.15. Se
observa una acumulacién en los bordes de las pistas de desgaste y un rastro oscuro a lo largo
del medio. Esto indica que el modo de desgaste es abrasivo, al igual que el recubrimiento de

nano-diamantes.

Las pistas de desgaste de este primer compuesto aunque sean similares a las de nano-
diamantes en cuanto al modo de desgaste, se denota un ancho ligeramente menor sobre este

compuesto mas homogéneo, y presentan una forma mas uniforme.
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4.5.2.5. Recubrimientos del compuesto 2: 90-10

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.18: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 2 ml del compuesto
1: 90 % MXene y 10 % Nano-diamantes, obtenidas por microscopia 6ptica,
diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a) 0,1N y (b) 0,2N.

(b) Primera pista de desgaste a 0,2 N.

Figura 4.19: Pistas de desgaste sobre recubrimiento de 4 ml del compuesto
1: 90 % MXene y 10 % Nano-diamantes, obtenidas por microscopia 6ptica,
diferenciadas por fuerza normal aplicada: (a) 0,1N y (b) 0,2N.

Las pistas de desgaste del recubrimiento a partir del segundo compuesto hecho de 90 %
MXene y 10 % nano-diamantes (Figura 4.18 y Figura 4.19) se ven similares a aquellas del
recubrimiento del primer compuesto. Esto indica que el modo de desgaste presente es el
desgaste por abrasion, generando estas acumulaciones de material alrededor del surco y un
rastro oscuro al medio. Aunque las pistas en este segundo compuesto presenten una forma
mas uniforme que el primero, es evidente que la influencia de los nano-diamantes sobre el
compuesto es significativamente mayor que aquella de los MXenes, ya que no existe formacion
de tribocapas, y el sustrato queda casi por completo descubierto tras el ensayo tribolégico.

4.5.2.6. Ancho de pistas

En la secciéon anterior se observd que las pistas de desgaste presentan una terminacion
distinta de acuerdo al tipo de recubrimiento utilizado. Al haber demostrado que el modo de
desgaste presente en los recubrimientos que contienen nano-diamantes es distinto a aquellos
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Figura 4.20: Ancho promedio de las pistas de desgaste.
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Tabla 4.10: Ancho promedio [um] de las pistas de desgaste del sustrato de

acero.

[um] Acero
Fuerza | Prom. | Desv. Est.
0,IN 285,73 | 5,88

0,2N 288,23 | 11,92

Tabla 4.11: Ancho promedio [um] de las pistas de desgaste de recubrimientos

MXenes.
[um] MX - 3ml MX - 5ml
Fuerza | Prom. Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,IN 189,88 | 3,68 224,03 | 8,83
0,2N 191,40 | 17,05 214,40 | 8,05

Tabla 4.12: Ancho promedio [um] de las pistas de desgaste de recubrimientos
de nano-diamantes.

[m] ND - 3ml ND - 5ml
Fuerza | Prom. | Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,IN 361,85 | 12,15 462,25 | 3,85
0,2N 411,45 | 42,30 537,53 | 2,13
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Tabla 4.13: Ancho promedio [um] de las pistas de desgaste de recubrimientos

del compuesto 1: 50-50.

[m] C1 - 2ml C1 - 4ml
Fuerza | Prom. Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,1IN 481,98 | 7,83 453,25 | 13,85
0,2N 443,28 | 15,43 454,65 | 11,30

Tabla 4.14: Ancho promedio [um] de las pistas de desgaste de recubrimientos

del compuesto 2: 90-10.

[m] C2 - 2ml C2 - 4ml
Fuerza | Prom. | Desv. Est. | Prom. | Desv. Est.
0,1IN 334,39 | 15,95 360,28 | 22,08
0,2N 355,26 | 39,33 380,15 | 31,19

De la Figura 4.20 se observa que la fuerza aplicada influye en el ancho de la pista, siendo
que a 0,1 N las pistas tienden a presentar un ancho ligeramente menor a aquellas sometidas
a 0,2 N, en promedio 4 % menor. Por otro lado, las pistas de los recubrimientos de MXene
(Tabla 4.11) presentan un ancho menor que aquellas presentes en los recubrimientos de nano-
diamantes (Tabla 4.12), siendo las pistas sobre los recubrimientos de MXene un 40-50 %
del ancho de las demés. Las pistas de desgaste del sustrato sin recubrimiento (Tabla 4.10)
presentan un ancho mayor a aquel de los MXenes, pero menor que ambos recubrimientos de
los compuestos (Tablas 4.13 y 4.14) y los nano-diamantes.

4.5.2.7. Volumen de desgaste

El volumen de desgaste fue calculado como la suma del material removido y el material
desplazado, o bien, el agujero y los picos presentes en la pista de desgaste. Si bien se encon-
traron dos modos de desgaste entre las muestras, tribocapa-tribocapa y abrasion, es posible
calcular los volimenes de desgaste para comparar el efecto del ensayo triboldgico sobre los
recubrimientos.
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para mayor claridad.

Tabla 4.15: Volumen promedio [mm3] de las pistas de desgaste del sustrato
de acero.

[mm?] Acero
Fuerza | Prom. | Desv. Est.
0,IN 161,69 | 10,43
0,2N 180,65 | 13,65
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Tabla 4.16: Volumen promedio [mm?] de las pistas de desgaste de los recu-
brimientos de MXenes.

[mm?] MX 3ml MX 5ml
Fuerza | Prom. Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,1IN 134,74 | 30,68 188,47 | 54,24
0,2N 258,09 | 20,38 218,84 | 37,08

Tabla 4.17: Volumen promedio [mm?] de las pistas de desgaste de los recu-
brimientos de nano-diamantes.

[mm3] ND 3ml ND 5ml
Fuerza | Prom. | Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,1IN 268,40 | 55,95 7711,52 6242,28
0,2N 281,79 | 65,86 14337,76 | 2363,12

Tabla 4.18: Volumen promedio [mm?] de las pistas de desgaste de los recu-
brimientos del compuesto 1: 50-50.

[mm3] C1 2ml C1 4ml
Fuerza | Prom. | Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,1IN 446,86 | 112,33 1515,40 | 858,46
0,2N 249,37 | 81,34 4752,56 | 2275,46

Tabla 4.19: Volumen promedio [mm?] de las pistas de desgaste de los recu-
brimientos del compuesto 2: 90-10.

[mm3] C2 2ml C2 4ml
Fuerza | Prom. | Desv. Est. | Prom. Desv. Est.
0,IN 601,20 | 443,95 1647,03 | 631,69
0,2N 774,11 | 215,69 1896,32 | 938,01

De la Figura 4.22 se ve como los recubrimientos de nano-diamantes presentan un volumen
de desgaste significativamente mas alto que cualquier otro recubrimiento especificamente pa-
ra 5 ml de volumen depositado (Tabla 4.17). Este efecto se ve atenuado al pasar al compuesto
1 (Tabla 4.18) y el compuesto 2 (Tabla 4.19), sin embargo, el volumen de desgaste en ambos
casos sigue siendo mayor al encontrado en los recubrimientos de MXene (Tabla 4.16).

Por otro lado, el volumen de desgaste del sustrato sin recubrimiento (Tabla 4.15) es bajo
en comparacion al resto de los recubrimientos, y se equipara a aquel del recubrimiento de
MXenes, aunque este comprende el volumen de los 6xidos formados sobre la superficie mas
las rayaduras hechas por el ensayo. El modo de desgaste abrasivo que trae el uso de nano-
diamantes aumenta consecuentemente el volumen de desgaste, incluso para el compuesto 2
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el cual solo presenta un 10 % de concentracion masica de nano-diamantes.

Mas alld, se denota que el volumen de desgaste para pistas realizadas bajo una fuerza
aplicada de 0, 1N es ligeramente menor que aquellas pistas bajo 0,2N, lo que se atribuye a
que debido a la presién hay un area de contacto ligeramente mayor. Aun asi, se encuentra
un caso atipico para el recubrimiento de 2ml del compuesto 1, el cual presenta un mayor
volumen de desgaste para la pista realizada bajo 0,1V, lo que se puede atribuir a que parte
del volumen de desgaste pudo haberse adherido a la bola de acero y no quedar presente en
el area de estudio.
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Capitulo 5

Conclusiones

De acuerdo a los objetivos planteados, se puede concluir que estos se lograron en su
totalidad. El estudio de las propiedades tribolégicas de recubrimientos de MXene, de nano-
diamantes, y de dos compuestos distintos a partir de concentraciones distintas de cada nano-
material, logré6 demostrar el comportamiento que facilitan estos nano-materiales en lubrica-
cioén.

En primera instancia, Las soluciones de MXene con un solvente de isopropanol a una
concentracion de 4 mg/ml presentaron una dispersién homogénea después de la dispersion
con ultrasonido. En contraste, las soluciones de nano-diamantes con el mismo solvente y
concentracion tuvieron dificultades para mantener una dispersion estable durante una hora,
lo que llevé a reducir la concentracién a 2 mg/ml y cambiar el solvente a una mezcla 70 %
etanol y 30 % agua. Esta modificacién permitié una dispersién homogénea durante la primera
hora después de la dispersion con ultrasonido. Los compuestos que combinan ambos mate-
riales mantuvieron una dispersién estable y homogénea durante una hora bajo las mismas
condiciones utilizadas para las soluciones de MXenes, anto para el compuesto 1 (50 % de
concentracion masica de MXenes y 50 % nano-diamantes) y el compuesto 2 (90 % MXenes y
10 % nano-diamantes.

Las deposiciones por spray-coating Se lograron sin mayor dificultad para los recubrimien-
tos de MXene y ambos compuestos. Los recubrimientos de nano-diamantes no presentaban el
mismo nivel de homogeneidad que los demads, lo que se le atribuye a la diferencia del solvente
utilizado. Dado que la temperatura de evaporaciéon para el etanol y el agua es distinta, ciertas
areas sobre el sustrato se secaban mas rapido que otras, lo que resulté en algunas manchas
visibles en el recubrimiento, las cuales eran mas prominentes con cada uso del aerégrafo. Aun
asi, los ensayos tribolégicos posteriores se realizaron sobre areas de distribucion similar.

El espesor de los recubrimientos varié segiin la cantidad de solucion depositada con el aero-
grafo, siguiendo una relaciéon directa. Los recubrimientos de MXene fueron los més delgados,
mientras que los de nano-diamantes fueron los mas gruesos. Los compuestos que combinaban
ambos materiales tuvieron un grosor intermedio. Se observé que los recubrimientos de nano-
diamantes presentaban acumulacién de material en el borde en contacto con la cinta adhesiva
kapton debido a cargas electrostaticas, pero estos valores atipicos se excluyeron en el célculo
del espesor. Los recubrimientos de MXenes no mostraron estas acumulaciones, mientras que
los compuestos que contenian nano-diamantes si las presentaron..
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El andlisis de la rugosidad superficial de los recubrimientos ayudé a identificar la geome-
tria topologica de ellos. La referencia base fue el acero, el cual exhibia una superficie bastante
plana con una leve tendencia a una geometria puntiaguda de picos y valles, mientras que su
altura media era de 0, 1um por pequenos defectos superficiales. Los recubrimientos de MXene
mostraron una disminucion en la rugosidad cerca de su altura media a medida que aumentaba
el volumen depositado. También tenian picos y valles pronunciados. Los recubrimientos de
nano-diamantes resultaron mas asperos que los de MXene, con picos y valles mas marcados
en los recubrimientos de 3 ml y 4 ml, pero un cambio dréastico en los de 5 ml, que presentaron
concentracion por encima de la altura media y huecos més profundos. Ambos compuestos
presentan un comportamiento similar entre ellos, el cual se puede describir como un punto
entre los recubrimientos de MXene y nano-diamantes por aparte. El compuesto 1 se asemejo
mas a los nano-diamantes, mientras que el compuesto 2 se aproximé a los recubrimientos de
MZXene, lo cual se atribuye directamente a las concentraciones que los comprenden.

Los recubrimientos mostraron diferentes coeficientes de friccion (COF). El sustrato limpio
sin recubrimiento tuvo un COF promedio de 0,7 para ambas fuerzas. Los recubrimientos de
MXene tuvieron un COF promedio cercano a 0,2 y se mantuvieron estables, lo que los hace
adecuados para aplicaciones de lubricacién. En contraste, los nano-diamantes tuvieron COFs
mas altos, con valores de 0.3 y 0.4 para fuerzas de 0,1N y 0,2N, respectivamente. Aunque
estos valores fueron menores que el COF del sustrato de acero, mostraron inestabilidad a lo
largo del ensayo, lo que indica que no serian ideales para un mayor nimero de ciclos. Ademas,
los recubrimientos més gruesos (5 ml) tuvieron un COF promedio de 0.8 para ambas fuerzas,
mayor que el sustrato sin recubrimiento.

El primer compuesto, con 50 % de nano-diamantes y 2 ml de volumen depositado, mostrd
el COF promedio mas alto: 0,86 para 0,1N y 0,85 para 0,2N, superando ligeramente el valor
de los nano-diamantes y el sustrato limpio. Esto se repitié para un recubrimiento de 4 ml
a 0,2N, sugiriendo una fuerte influencia de los nano-diamantes en el COF. El compuesto 2,
con solo 10 % de nano-diamantes, tuvo un COF promedio més bajo, cerca de 0,6 en todas
las iteraciones, pero ain mayor que los recubrimientos de MXene por si solos. Esto sugiere
que incluso con una concentracion baja de nano-diamantes, tienen un impacto dominante en
el COF en comparacién con los MXenes. Ademas, se observo que las diferencias en el COF
eran mas pronunciadas debido al cambio de espesor en lugar de la fuerza normal aplicada.

Las pistas de desgaste tras el ensayo triboldgico revelan el tipo de desgaste causado por
los recubrimientos. El sustrato sin recubrimiento muestra un rastro oscuro atribuido a la oxi-
dacién debido a la presion y el calor. Los MXenes muestran un desgaste tribocapa-tribocapa,
con bajo volumen y ancho de pista, y dejan el sustrato cubierto, lo que indica una alta dura-
bilidad. En contraste, los recubrimientos de nano-diamantes muestran un desgaste abrasivo
con acumulaciones de material en los bordes y esquinas de la pista, dejando el sustrato com-
pletamente expuesto y mostrando un rastro oscuro en el centro debido a la oxidacién. Los
compuestos combinados tienen un comportamiento similar al desgaste de los recubrimientos
de nano-diamantes, con bordes mas uniformes, lo que sugiere un desgaste por abrasion.

El ancho de estas pistas sigue el comportamiento descrito en el parrafo anterior. Los
recubrimientos de MXene presentan las pistas mas delgadas, seguidos del sustrato sin recu-
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brimiento, el segundo compuesto, el primer compuesto, y por ultimo con el ancho de pistas
mayor esta el recubrimiento de nano-diamantes, cercano al doble del ancho de los MXenes.
El volumen de desgaste sigue este mismo patron, aunque a diferente escala. Hay una pequena
diferencie en el volumen de desgaste entre las muestras de 3ml de MXene y 3ml de nano-
diamantes, pero los recubrimientos de nano-diamantes alcanzan un volumen de desgaste mas
de 50 veces el registrado para los MXenes para los recubrimientos de 5ml. Este efecto que
producen los nano-diamantes se repite en ambos compuestos, ambos mostrando volumenes
de desgaste altos en comparacion a los MXenes.

De los estudios de las propiedades tribolégicas de recubrimientos de MXenes, nano-
diamantes, y dos compuestos con concentraciones distintas de estos dos materiales, se con-
cluye que el uso de nano-diamantes en el compuesto no es beneficioso para aplicaciones de
lubricacién en conjunto con MXenes. El efecto de los nano-diamantes domina sobre los MXe-
nes, aumentan la aspereza de los recubrimientos y transforman el modo de desgaste a uno
predominante abrasivo. Esto indica que se impide la formacion de tribocapas, incluso con
concentraciones bajas de nano-diamantes dentro del compuesto. Aun asi, se podria investigar
a futuro el efecto que tendria un arreglo por capas entre estos dos materiales.
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Anexos

Anexo A. Tablas de datos de rugosidad
Tabla A.1: Rugosidad superficial MX.
MX
3ml areal area2 aread promedio stdev
Sq [micro m] | 0,3026 0,4105 | 0,3667 | 0,35993333 | 0,04430909
Ssk 12,95 6,506 6,689 8,715 2,995529
Sku 251,7 83,81 90,1 141,87 77,7039797
Sa [micro m] | 0,1105 0,2081 | 0,1796 | 0,16606667 | 0,04097807
4ml areal area2 aread promedio stdev
Sq [micro m] | 0,487 0,3296 | 0,589 0,4593 0,1297
Ssk 7,961 7,552 8,201 7,8765 0,3245
Sku 102,981 | 111,5 95,23 103,365 8,135
Sa [micro m] | 0,216 0,1677 | 0,2412 | 0,20445 0,03675
5ml areal area2 aread promedio stdev
Sq [micro m] | 0,5563 0,9348 | 0,854 0,7817 0,1627596
Ssk 2,863 10,51 4,135 5,836 3,34556453
Sku 20,15 161,9 47,25 76,4333333 | 61,4384019
Sa [micro m] | 0,3739 0,4168 | 0,5698 | 0,4535 0,08408079
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Tabla A.2: Rugosidad superficial ND.

ND
3ml areal area?2 areaJd promedio stdev
Sq [micro m| | 0,6818 0,2364 0,3342 | 0,41746667 | 0,19112874
Ssk 23,24 0,09039 | 4,85 9,39346333 | 9,98193051
Sku 625,2 3,374 113,4 247,324667 | 270,947419
Sa [micro m] | 0,1844 0,186 0,2392 | 0,2032 0,02546422
4ml areal area?2 aread promedio stdev
Sq [micro m| | 0,2316 0,2434 0,3433 | 0,27276667 | 0,05010671
Ssk 1,41 0,8873 10,44 4,24576667 | 4,38517949
Sku 37,72 22,99 310,5 123,736667 | 132,198463
Sa [micro m] | 0,1732 0,1842 0,218 0,1918 0,0190627
5ml areal area?2 areaJd promedio stdev
Sq [micro m| | 3,429 4,801 4,041 4,09033333 | 0,56120188
Ssk -0,8719 | 0,1441 -1,145 | -0,6242667 | 0,55463886
Sku 3,518 5,04 3,03 3,86266667 | 0,85600675
Sa [micro m] | 2,638 3,84 3,212 3,23 0,49087948
Tabla A.3: Rugosidad superficial Comp. 1.
NDMX1
2ml areal area2 aread aread promedio | stdev
Sq [micro m| | 0,1887 | 0,4669 | 0,9649 | 1,019 0,659875 0,34686317
Ssk 9,618 17,08 8,875 10,67 11,56075 3,24973409
Sku 378,6 362,1 99,22 131,6 242,88 128,115925
Sa [micro m] | 0,1166 | 0,1536 | 0,3529 | 0,2771 | 0,22505 0,09476462
4ml areal area2 aread aread promedio | stdev
Sq [micro m| | 0,411 1,05 0,624 0,8818 | 0,7417 0,24387122
Ssk 13,37 8,099 11,9 11,6 11,24225 1,93442244
Sku 260 107,3 184,7 163,8 178,95 54,6932583
Sa [micro m] | 0,1696 | 0,4459 | 0,2217 | 0,278 0,2788 0,10381245
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Tabla A.4: Rugosidad superficial Comp. 2.

NDMX2
2ml areal area2 areaJd aread promedio | stdev
Sq [micro m| | 0,5374 | 0,7398 | 0,449 1,346 0,76805 0,34993449
Ssk 10,38 4,017 13,4 12,2 9,99925 3,61734318
Sku 184,8 48,29 242.9 175 162,7475 70,9953855
Sa [micro m] | 0,2367 | 0,4943 | 0,1536 | 0,3165 | 0,300275 0,1259606
4ml areal area2 aread aread promedio | stdev
Sq [micro m| | 0,5745 | 0,844 0,2466 | 0,4298 | 0,523725 0,21838861
Ssk 7,393 2,721 8,532 11,13 7,444 3,04465392
Sku 110,2 15,85 186,4 182,3 123,6875 69,2443533
Sa [micro m] | 0,2886 | 0,5639 | 0,1402 | 0,1867 | 0,29485 0,1643472
Tabla A.5: Rugosidad superficial Acero.
Acero

Sin rec. areal area2 aread promedio stdev

Sq [micro m| | 0,1493 | 0,1159 0,1132 0,12613333 | 0,01641835

Ssk -0,407 | -0,3172 | -0,296 -0,3400667 | 0,04811385

Sku 4,135 6,533 5,573 5,41366667 | 0,98544113

Sa [micro m] | 0,1161 | 0,09074 | 0,08856 | 0,09846667 | 0,01250037
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Anexo B.

ancho de pistas

Tablas de datos del volumen de desgaste y

Tabla B.1: Datos del volumen de desgaste y ancho de pistas, parte 1/2.

MX 3ml ; 0,1IN 3ml ; 0,2N
Pardmetro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 134742 30678 258085,5 20376,5
Ancho [um] 189,875 3,675 1914 17,05

ND 3ml ; 0,IN 3ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?3] | 268403 55945 281791,5 65863,5
Ancho [um] 361,85 12,15 411,45 423
NDMX1 2ml ; 0,IN 2ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 446861,5 112333,5 249374,5 81336,5
Ancho [um] 481,975 7,825 443,275 15,425
NDMX2 2ml ; 0,1N 2ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 601203,25 | 443951,795 | 774113,25 | 215688,553
Ancho [pm)] 334,3875 15,9483297 | 355,2625 39,3274137
Acero 0,1IN

Parametro Prom. Desv. Est
Volumen de desgaste [pm?] 161690,4 10430,52

Ancho [pum)] 285,73 5,88
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Tabla B.2: Datos de volumen de desgaste y ancho de pistas, parte 2/2

MX 5ml ; 0,1N oml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?3] | 188469 54236 2188385 37077,5
Ancho [um] 224,025 8,825 214.4 8,05

ND 5ml ; 0,1IN 5ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 7711519 6242279 14337764 | 2363116
Ancho [um] 462,25 3,85 537,525 2,125
NDMX1 4ml ; 0,1N 4ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 1515398,5 858456,5 4752563 2275460
Ancho [um] 453,25 13,85 454,65 11,3
NDMX2 4ml ; 0,1N 4ml ; 0,2N
Parametro Prom. Desv. Est. Prom. Desv. Est.
Volumen de desgaste [um?] | 1647028,25 | 631685,249 | 1896316,5 | 938009,411
Ancho [um] 360,275 22,0784256 | 380,15 31,1894413
Acero 0,2

Parametro Prom. Desv. Est
Volumen de desgaste [um?®] 180659,85 13652,255
Ancho [pum)] 288,225 11,915
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Anexo C. Tablas de datos del espesor de recubrimien-
tos

Tabla C.1: Espesor medido de los recubrimientos de MXene

3ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicién 1 | 41,03 157,9 66,4 145.,5
Medicién 2 | 33,44 116,3 74,46 108,7
Medicion 3 | 45,83 177,3 102,2 146,3

Medicion 4 | 36,5 141,2 57,5 159,3
Medicion 5 | 65,8 141,2 126,7 82,4
Prom. 101,298

Desv. Est. 45,50805364

4ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 4 | Vista 3

Medicién 1 | 131,9 1715 97.14 128.,6
Medicién 2 | 103,9 110,6 125,7 1623
Medicién 3 | 114,7 87,61 132,3 130,6
Medicién 4 | 104,2 180,6 71,05 155,8

Medicion 5 | 137,4 132,7 83,5 121,3
Prom. 124,17

Desv. Est. 28,24053487

5ml Vista 1 | Vista 1 | Vista 3 | Vista 4

Medicién 1 | 146,6 247.3 111,5 183,5
Medicién 2 | 1584 130,9 176,5 281,9
Medicién 3 | 126,8 123.,6 174,3 3135
Medicién 4 | 106,5 171.4 231,7 291,5

Medicion 5 | 117,7 113,8 93,7 145,3
Prom. 172,32
Desv. Est. 64,7324231
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Tabla C.2: Espesor medido de los recubrimientos de nano-diamantes.

3ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 116,3 108,8 423,7 30,2
Medicion 2 | 203,4 160,7 104.,5 111,9

Medicion 3 | 95,9 266,6 135,2 324,6
Prom. 173,4833333

Desv. Est. 107,700873

4ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicién 1 | 272 100,9 539,3 245,6

Medicién 2 | 123.1 102,8 599,1 299,3
Medicion 3 | 229,7 218,9 927.,5 190,1

Prom. 287,3583333

Desv. Est. 166,7651116

5ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 273,7 723.9 649 468,2
Medicion 2 | 465 293,8 728,1 639,8
Medicién 3 | 71,7 763,3 645,8 600,3
Prom. 526,8833333

Desv. Est. 207,2207311

Tabla C.3: Espesor medido de los recubrimientos del Compuesto 1.

2ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 96,44 108,1 115,6 188,6
Medicién 2 | 93,04 85 96,7 135,9
Medicién 3 | 136,1 96,91 115,6 84,76
Medicion 4 | 119,4 78,46 96,7 161,8
Prom. 113,069375

Desv. Est. 29,01577749

4ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 126,4 178,1 1179 172,3
Medicién 2 | 134,4 3119 126 204,4
Medicién 3 | 127.9 273,1 103,5 180,7
Mediciéon 4 | 115,9 238.9 101,4 113,8
Prom. 164,1625

Desv. Est. 61,81654183
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Tabla C.4: Espesor medido para los recubrimientos de 2 ml del Compuesto

2.
2ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 314,9 262,8 4481 328,5
Medicién 2 | 141,6 194.7 230,1 314,8
Medicion 3 | 341 119,9 478,2 81,9
Medicion 4 | 242,9 68,5 398,5 214.,6
2ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicién 1 | 307,6 345,4 265 203,2
Medicion 2 | 221,9 107,8 110,5 322,3
Medicion 3 | 272,1 183,9 235 135,2
Medicion 4 | 287,9 301,1 267,6 129,3
Prom. 246,150
Desv. Est. 101,2837

Tabla C.5: Espesor medido para recubrimientos de 4 ml del Compuesto 2.

4ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4
Medicion 1 | 354,3 504,7 453.9 367,4
Medicién 2 | 684.,7 575,6 359.6 154,8

Medicién 3 | 459,6 464,2 338 112,3
Medicion 4 | 747.,4 942,5 382,2 231,4
4ml Vista 1 | Vista 2 | Vista 3 | Vista 4

Medicién 1 | 266,9 322,2 269,4 256,2
Medicién 2 | 261,1 265,6 267,9 305,5

Medicion 3 | 281,5 214 347,7 358,8
Medicion 4 | 295,9 372,4 298.,5 364,5
Prom. 371,272
Desv. Est. 168,0542

Anexo D. Ejemplo de analisis de espesor con el soft-
ware MountainsLab.

El siguiente es el documento generado para el analisis del espesor de un recubrimiento con
el uso del software MountainsLab. Se decidié incluir solamente este ejemplo para el analisis

del espesor de un recubrimiento de 4 ml del Compuesto 2, ya que todos los anélisis de espesor
son andlogos a este.
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Anexo E. Ejemplo de analisis de una pista de desgaste
con el software MountainsLab.

El siguiente es el documento generado para el andlisis de una pista de desgaste de un
recubrimiento con el uso del software MountainsLab. Se decidi6 incluir solamente este ejemplo

para el andlisis de la pista de un recubrimiento de 4 ml del Compuesto 2 bajo una fuerza de
0,1N, ya que todos los andlisis de pistas de desgaste son andlogos a este.
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Anexo F. Ejemplo de analisis de rugosidad con el soft-
ware MountainsLab.

El siguiente es el documento generado para el andlisis de rugosidad de un recubrimiento

con el uso del software MountainsLab. Se decidié incluir solamente este ejemplo para el

analisis de la rugosidad de un recubrimiento de 4 ml del Compuesto 2, ya que todos los
analisis de rugosidad son andlogos a este.
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