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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se evalud el
recubrimiento multicapa Ni AlV MoZ (x=288,5%,
y =6%, z=>55%)y ALO, TiO, (x = 96%, y =
4%), aplicada por medio de la técnica de rociado
térmico por combustion, que es usado en la industria
para la proteccion de sellos mecanicos para bombas.
Se realizaron pruebas de adherencia, cortante,
resistencia al desgaste y resistencia a la corrosion;
también se compararon tres métodos de
preparacion superficial, previos a la deposicion de
los recubrimientos: chorreado con arena, pulidora y
lija. Los resultados de los ensayos indican una
disminucién de la resistencia a la adherencia del

3,83% y de resistencia al esfuerzo cortante de
16,81%, al aumentar el espesor de los recubrimientos
de capa base de 380 a 440 um. La resistencia al
desgaste de la capa base y de la multicapa fue
mayor que la del acero inoxidable; la multicapa
present6 una elevada porosidad en la capa base
(15%), mientras que en la capa de acabado esta
fue del 5%. Mediante el ensayo de impedancia
electroquimica, se determind que los eventuales
problemas de corrosién pueden solucionarse
aplicando una capa sellante. Por su parte, la
preparacion superficial por chorreado con arena
presento el grado de limpieza y el perfil de rugosidad
requerido para depositar recubrimientos.
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ABSTRACT

In this research paper the multilayer coating Nix
Aly Moz (x = 88,5%, and = 6%, z= 5,5%) and
ALOXTiO,y (x=96%,and = 4%) was evaluated.
The coating was applied by Flame-Thermal Spray
technique. Adhesion, shear, wear and corrosion
resistance tests were made. Three methods of
previous superficial preparation to the deposition of
the coverings were compared: sand blasting, polisher
and sandpaper. The results show a decrease of the
adhesion resistance of 3,83% and shear stress of

16,81%, when increasing the coating thickness of
bases layer from 380 to 440 um. The wear
resistance of the layer bases and from the multilayer
was higher than the stainless steel. The multilayer
exhibited an elevated porosity in the layer bases of
15%, whereas the finished layer was from 5%.
Using the electrochemical impedance test it was
determined that the corrosion problems that may
appear can be solved applying a sealing layer.
Furthermore, the superficial preparation by sand
blasting presented the degree of cleaning and the
roughness profile required to deposit coating.

stk ko

1. Introduccion

En las ultimas décadas el proceso de rociado
térmico ha tenido amplio reconocimiento a nivel
industrial, debido a los grandes avances en las
técnicas de elaboracion de recubrimientos, a los
nuevos materiales desarrollados y a las aplicaciones
propuestas (Galvis, 2001). Para obtener los
resultados esperados de un recubrimiento por
rociado térmico, se requiere conocer muy bien el
proceso, en especial las variables que afectan sus
propiedades finales y por consiguiente su desempefio
en una aplicacion especifica (Pawlowski, 1995).

A nivel industrial se han reportado fallas prematuras
de la capa base de Ni_ Al Mo_y la capa de acabado
ALO, TiOzy, aplicada sobre partes para bombas
mediante rociado térmico por combustion; estas
fallas ocurrieron en condiciones normales de
operacion, para las que se supone el material de la
multicapa es apto (Mcnaughton, 1992). Los
recubrimientos protectores son aplicados en sellos
secundarios para reducir o eliminar los dafos por
corrosion y friccién que puedan presentarse. Este
problema es quizd uno de los tipos de corrosién méds
comunes en los sellos mecadnicos; permite fugas por
los sellos secundarios y corroe y dafia el eje o camisa
que estdn directamente debajo del sello secundario
(Mcnaughton, 1992). En este trabajo se evaldan las
propiedades de la multicapa, particularmente la
adherencia del recubrimiento al sustrato, su
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resistencia al desgaste y a la corrosion. Se prestd
especial atencién a la preparacién del sustrato, asi
como a las variables propias de la deposicion del
recubrimiento, a fin de hacer un paralelo con la
forma en que se realiza el proceso a nivel industrial.

2. Desarrollo experimental

2.1 Caracterizacion del sustrato

El material utilizado para realizar las aplicaciones
del recubrimiento fue un acero AISI 1020, con la
siguiente composicion quimica: C: 0,22%; Si: 0,20%;
Mn: 0,55%; P: 0,026%; S: 0,004%; esta composicion
quimica se obtuvo por la técnica de espectroscopia
de emisién atémica. Previo a la preparacién
superficial, se hizo el mecanizado de las probetas,
a fin de obtener las dimensiones finales para cada
uno de los ensayos.

2.2 Limpieza superficial y perfil de rugosidad

Para la limpieza y generacion del perfil de rugosidad
del sustrato se efectud la preparacion superficial
de las probetas, tomando como referencia la
recomendacion de la American Welding Society
(AWS), que sugiere llevar hasta grado metal blanco
los sustratos. La norma AWS indica, ademas, que
para este fin la rugosidad del sustrato debe oscilar
entre 2,5 umy 13 um. En la tabla 1 se presentan los
datos de rugosidad obtenidos para los diferentes



métodos de preparacion superficial. Para la
determinacion del perfil de rugosidad de la pieza se
utilizé el Profilémetro Ambios XP2. Para garantizar
la confiabilidad y reproducibilidad de los resultados
se realiz6 una calibracién del equipo, previa a la
toma de los datos, de acuerdo con la norma técnica
ASTM 4417-84.

Tabla 1. Datos promedio de rugosidad (um)

Método de Perfil de rugosidad -
» . Coeficiente
preparacion promedio Ra L
" . de variacion
superficial (micras)
Arena A1 (Sb1) 2,0 3,51
Arena A2 (Sb2) 4,73 3,71
Pulidora 3,1 5,27
Lija 14 17,5

Se emplearon dos tipos de arena: Al (sbl) y A2
(sb2) (norma técnica ASTM E11- 87). La arena
A1l (sbl) presenté un didmetro de particula
aproximada de 250 pm, y la A2 (sb2) un didmetro
de particula aproximado de 400 pm. El procedimiento
de limpieza superficial se realizé controlando todas
las variables directas del proceso (limpieza del
equipo, didmetro de boquilla, distancia, dngulo de
incidencia del chorro, tiempo de incidencia, presion
del aire y procedimiento del operario).

La limpieza de probetas se realiz6 con una pulidora
de disco de carburo de silicio y una lija para agua
de carburo de silicio referencia 180, de Abracol,
ambas sin contaminacién, para comparar el perfil
de rugosidad generado mediante otros métodos de
preparacion superficial usados cominmente en el
entorno colombiano.

Los resultados obtenidos con la preparacion super-
ficial de probetas con pulidora se encuentran dentro
del rango sugerido por la AWS, pero el coeficiente
de variacion del ensayo es mayor del 5%; para las
probetas preparadas superficialmente con lija la
variacién es del 17,5%. Considerando la magnitud
de la variacion del perfil de rugosidad, se decidié no
trabajar con estos métodos de preparacion superfi-
cial, pues la reproducibilidad de sus resultados no

con-ciencias

es confiable y, ademads, los pardmetros de procedi-
miento no son facilmente controlables.

Con los datos obtenidos de las probetas preparadas
con la arena A2 (Sb2) puede descartarse el perfil
de rugosidad obtenido mediante la arena A1 (Sbl),
puesto que se encuentra fuera del rango sugerido
por la AWS. Para efectos comparativos de limpie-
za superficial y generacion del perfil de rugosidad,
en este trabajo se realizé la deposicion de recubri-
mientos sobre probetas preparadas por chorreado
con arena, cuyos granos tienen dos granulometrias
diferentes A1 (Sb1l) y A2 (Sb2), para comprobar la
incidencia del perfil de rugosidad con respecto a
las propiedades mecanicas del recubrimiento.

2.3 Ensayos de resistencia a la adherencia

Los ensayos fueron realizados en condiciones
ambientales normales (25 °C y una atmésfera). Las
mordazas requeridas para el ensayo de adherencia
se construyeron de acuerdo con la norma técnica
ASTM C633-01. Luego se comprob6 la adherencia
del recubrimiento al sustrato de los perfiles de
rugosidad generados por los dos tipos de arena; el
nimero de muestras para llevar a cabo este ensayo
fue el sugerido en la norma técnica antes citada.

Después de la aplicacion del recubrimiento se hizo
la unién de las muestras, empleando un adhesivo',
con una resistencia a la traccién de 380 kg/cm?.
Para asegurar la unién de las probetas con el
adhesivo se aplicé una carga constante de 1.000
gr; luego se realizé el montaje de las mordazas en
la maquina universal de ensayos (véase figura 1).
La velocidad aplicada durante el ensayo fue de 0,78
mm/min.

En las figuras 2 y 3 se presentan los resultados del
ensayo de adherencia de capa base para limpieza
con diferentes tipos de arena y espesores.

Para obtener conclusiones mds precisas acerca de
la resistencia a la adherencia de la multicapa
de acuerdo con la preparacién superficial utilizada,

' Producto 319 Loctite.
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Figura 1. Mordazas para ensayo de resistencia a la adherencia

Figura 2. Variacion de la resistencia a la adherencia de la capa
base con espesor de 380 pm
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Figura 3. Variacion de la resistencia a la adherencia de capa
base para diferentes espesores
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se realiz6 la deposicion de recubrimientos multica-
pade 380 um con preparacion superficial A1 (Sb1)
y A2 (Sb2). Los resultados aparecen en la figura 4.

Figura 4. Variacion de la resistencia a la adherencia de
multicapa con espesor de capa 380 pm
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2.4 Ensayo de resistencia al esfuerzo cortante

La resistencia al esfuerzo cortante se determina de
acuerdo con el grado de perfil de rugosidad del
sustrato, golpeando con arena de dos granulometrias
diferentes A1 (Sbl) y A2 (Sb2). La unién de las
muestras se hizo por medio del adhesivo producto
319 Loctite, utilizado en el ensayo de adherencia, el
cual presenta una resistencia a la aplicacién de un
esfuerzo cortante de 210 kg/cm?. Para asegurar la
unioén, se aplicé una carga constante de 1.000 g.
Las mordazas requeridas para el ensayo de
resistencia al esfuerzo cortante fueron construidas
de acuerdo con las especificaciones de la norma
técnica ASTM F1044-87. El montaje de las
mordazas en la miquina universal de ensayos se
muestra en la figura 5; este ensayo se realizé a una
velocidad de 0,78 mm/min.

Las figuras 6 y 7 muestran los resultados del ensayo
de resistencia al esfuerzo cortante de la capa base
para limpieza con diferentes tipos de arena y
espesores; la figura 8 muestra los resultados del
ensayo de resistencia al esfuerzo cortante de la
multicapa.



Figura 5. Mordazas para ensayo de resistencia al esfuerzo
cortante

Figura 6. Variacion de la resistencia al esfuerzo cortante de
la capa base con espesor 380 um
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Figura 7. Variacion de la resistencia al esfuerzo cortante de
capa base para diferentes espesores
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Figura 8. Variacion de la resistencia cortante de multicapa
con espesor 380 um

Resistencia
Cortante (Mpa)

1
Muestra
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2.5 Analisis metalografico

Para hacer este andlisis se seleccionaron muestras
en direccion transversal a la superficie del
recubrimiento (norma técnica ASTM 1092-03);
inicialmente, el andlisis se efectud para diferentes
espesores de capa base y luego con capa de
acabado. Las muestras fueron tomadas, pulidas,
atacadas y posteriormente observadas en un
microscopio Olimpus PME3 a 200X. Las figuras 9,
10 y 11 muestran las metalografias de la capa base
para diferentes espesores; las figuras 12, 13 y 14
presentan el andlisis metalografico de multicapa para
diferentes espesores.

Figura 9. Micrografia recubrimiento de capa base 380 pm,
200X

Grano no fundido
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Figura 10. Micrografia recubrimiento de capa base 420um,

200X

Grano no fundido

Figura 11. Micrografia recubrimiento de capa base 440 um,

200X

Grano no fundido

Figura 12. Micrografia en borde de probeta recubrimiento
multicapa 250 pm, 200X

Grano no fundido
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Figura 13. Micrografia interfase recubrimiento multicapa,
300 um, 200X

-
i

e
?ﬁ'.

Grano no fundido

Figura 14. Micrografia interfase recubrimiento multicapa,
380 pum, 200X

Grano no fundido

El porcentaje de porosidad para diferentes espeso-
res de capa base fue determinado de acuerdo con
lo expuesto en la norma técnica ASTM 2109-01;
las probetas fueron cortadas y preparadas segin
las sugerencias de la norma ASTM 1092-03; la
seleccion del espesor maximo se definié con base
en los resultados obtenidos mediante la porosidad
del recubrimiento.

2.6 Evaluacion de la resistencia a la corrosion
por la técnica espectroscopia de impedancia
electroquimica

La técnica de impedancia utilizada en la corrida de
las pruebas fue de tres electrodos. Los datos
obtenidos son confiables y pueden ser tomados en
cualquier momento durante el tiempo que el sistema
sea expuesto a determinado ambiente; ademads, el
valor de la permeabilidad del recubrimiento calculada



a partir de la capacitancia es acertado mediante
este método. Para la evaluacién de las impedancias
se disefié una celda electroquimica de tres
electrodos, con un drea efectiva para el electrodo
de trabajo de 1,26 cm?. Para la determinacion de la
impedancia se empled una celda electroquimica,
mostrada en la figura 15.

Figura 15. Diagrama de la celda de impedancia electroquimica

Cada corrida fue realizada simultdneamente con
inspeccion visual y calibracion del equipo, de acuer-
do con la norma ASTM G3-89. El electrolito
consistié en una solucién de NaCl al 3% en peso y
los electrodos referencia de plata-cloruro de plata
y el contra electrodo de acero inoxidable 304. Dado
que la corriente a medir era muy pequefia, se tuvie-
ron en cuenta los cuidados para la proteccion
electromagnética empleando una Jaula de Faraday.
Los parametros de prueba fueron los siguientes: fre-
cuencia inicial: 0,01 Hz, frecuencia final: 10 Hz,
puntos por década: 12, amplitud de la sefial: 30 m.
La figura 16 muestra la gréfica de espectroscopia
de impedancia electroquimica para la capa base; la
figura 17 muestra la grafica de espectroscopia de
impedancia electroquimica de la multicapa, en dos
tiempos diferentes.
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Figura 16. Espectroscopia de impedancia electroquimica del
sistema capa base
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Figura 17. Espectroscopia de impedancia electroquimica del
sistema multicapa
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2.7 Evaluacion de la resistencia al desgaste

Se efectud una comparaciéon de la pérdida de
volumen (norma ASTM G65-00) de las capas
depositadas y del acero inoxidable, el cual se utiliza
como material base de las bombas. Previamente
se procedid a realizar la caracterizacién y
preparacién de la arena de trabajo para el ensayo,
siguiendo la recomendacién de la norma AFS 50/
70. El procedimiento elegido para caracterizar el
recubrimiento es el B (Pawlowski, 1995), que es
un ensayo adecuado para materiales resistentes al
desgaste; éste se efectud bajo los siguientes
pardmetros del ensayo: distancia recorrida por el
disco abrasivo: 1.436 m; nimero de revoluciones:
2.022,5 rpm; carga aplicada: 3.790 kg. La figura 18
muestra la pérdida de volumen de las capas
depositadas y del acero inoxidable 304.
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Figura 18. Relacion de pérdida de volumen
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3. Analisis de resultados

La tabla 2 muestra los resultados del ensayo de
adherencia para diferentes espesores de la capa
base. Se presentd un incremento de 0,24 Mpa en la
adherencia de las probetas preparadas superficial-
mente con arena A2 (Sb2), en comparacion con la
Al (Sbl); igualmente se presentd una diferencia
de resistencia de 0,56 Mpa entre las capas de 380
y 420 um (disminucién del 3,56%), y una diferencia
de 0,6 Mpa entre las capas de 380 um y 440 um,
que representa una disminucién de resistencia del
3,83%.

Tabla 2. Resultados del ensayo de resistencia adherencia
para diferentes espesores de capa base

Método de Espesor Resistencia Coeficiente

preparacion (micras) adherencia de variacion
superficial promedio (Mpa) (%)
Arena A1 (Sb1) 380 16,01Mpa 50
Arena A2 (Sh2) 380 16,25 Mpa 50
Arena A2 (Sh2) 420 15,69 Mpa 49
Arena A2 (Sh2) 440 15,65 Mpa 47

La tabla 3 muestra los resultados del ensayo de
adherencia para la multicapa, donde se presentd
una diferencia de resistencia a la adherencia de 0,46
Mpa. La variacién del ensayo realizado aumenta la
confiabilidad de los resultados.
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Tabla 3. Resultados de ensayo de resistencia adherencia
multicapa

Método de Espesor Resistencia | Coeficiente
preparacion (micras) adherencia | de variacion
superficial promedio (%)
(Mpa)
Arena A1 (Sb1) 380 13,5Mpa 4,9
Arena A2 (Sb2) 380 13,96 Mpa 4,6

La tabla 4 muestra los resultados del ensayo de
resistencia al esfuerzo cortante de la capa base. Se
presenté una diferencia de resistencia 0,85 Mpa
entre las capas de 380 y 420 um (disminucién del
7,56%). Ademds, existe una diferencia de 1,74 Mpa
entre las capas de 380 y 440 um (una disminucién
de resistencia del 16,81%). Esto significa que a
medida que se incrementa el espesor, la resistencia
al esfuerzo cortante disminuye. La tabla 5 muestra
los resultados del ensayo de resistencia al esfuerzo
cortante para la multicapa; puede determinarse que
las mayores resistencias al cortante de los recubri-
mientos base y multicapa se obtuvieron mediante
la preparacién superficial con la arena A2 (Sb2).
La variacién del ensayo realizado permite tener
confiabilidad en los resultados.

Tabla 4. Resultados de ensayo de resistencia al esfuerzo cor-
tante capa base a diferentes espesores

Método de Espesor Resistencia | Coeficiente

preparacion (micras) esfuerzo de variacion

superficial cortante (%)
Arena A1 (Sb1) 380 10,60 Mpa 4,6
Arena A2 (Sh2) 380 12,09 Mpa 3,9
Arena A2 (Sh2) 420 11,24 Mpa 50
Arena A2 (Sh2) 440 10,35 Mpa 55

Tabla 5. Resultados de ensayo de resistencia esfuerzo
cortante de multicapa

Método de Espesor Resistencia | Coeficiente

preparacion (micras) esfuerzo de variacion

superficial cortante (%)
Arena A1 (Sb1) 380 7,31 Mpa 5,0
Arena A2 (Sb2) 380 7,81 Mpa 5,0




De acuerdo con estos resultados se decidid tratar
superficialmente las probetas de los ensayos de
desgaste abrasivo, impedancia electroquimica,
metalografia y estimacion de porosidad. Con la are-
na A2 (Sb2) se present la mayor resistencia a
adherencia y resistencia al esfuerzo cortante; el en-
trelazado mecdnico entre las asperezas del depdsito
y del sustrato condujo a un aumento de la adheren-
cia mecéanica.

Las micrografias del recubrimiento de la capa base,
la multicapa y la interfase entre éstas, revelaron una
microestructura compuesta por granos no fundidos,
oxidos y poros. Estos defectos disminuyen la adhe-
rencia entre la capa base y la capa de acabado.

Para recubrimientos de capa base de diferentes
espesores (380, 420 y 440 um) el porcentaje de
porosidad es del 15%; en consecuencia, puede
afirmarse que este tltimo no varfa en funcién del
incremento del espesor. Partiendo de este hallazgo
se depositaron recubrimientos multicapa de 380 pum;
asi se determind que estos presentaban un
porcentaje de porosidad del 5% en la capa de
acabado. El porcentaje de porosidad de los
recubrimientos aplicados por rociado térmico por
combustion, es del orden de 7 al 15% debido a la
velocidad de deposicion de las particulas y al
combustible utilizado (Pawlowski, 1995).

En la figura 16 se observa el espectro de Nyquist
efectuado al recubrimiento de capa base. Para
conocer el valor de resistencia a la transferencia
de carga, los datos tuvieron que extrapolarse a
valores de frecuencias menores. Los valores
calculados para el circuito equivalente a un tiempo
cero (inmediatamente después de sumergida la
muestra en el electrolito), fueron: Re: 1,67 Q; Rtc:
3.798 Q; C: 52,47 pF. El valor de la capacitancia es
muy alto; se presenta en funcién de la gran porosidad
y el elevado porcentaje de agua que migra hacia el
interior del recubrimiento, inmediatamente después
de sumergir el recubrimiento en el electrolito.

En la figura 17 se observa el espectro de Nyquist
para el sistema multicapa a diferentes tiempos de
exposicion, asi:
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t = 0 horas, Re: 1,67 Q, Rtc: 43.998,33 Qy la C:
16,22 uF.

t =24 horas, Rtc: 35.798,34 Qy la C: 21,80 uF, Re:
1,67 Q.

Inicialmente la capacitancia del recubrimiento es
baja y luego se incrementa, debido a la tendencia
del recubrimiento a absorber agua. En el caso ana-
lizado, el célculo de la permeabilidad al agua del
recubrimiento multicapa sefiala que en un tiempo
de 24 horas, el porcentaje de permeabilidad es del
6,74%. Asi, el sistema presenta una elevada per-
meabilidad al paso del vapor de agua, propia de su
porosidad.

De acuerdo con los resultados de volumen perdido
del ensayo, la multicapa presenté la mayor resis-
tencia al desgaste en comparacién con el acero
inoxidable (véase tabla 6). La capa base presenta
mejor resistencia al desgaste que el acero inoxida-
ble; esta caracteristica es importante en caso de
presentarse un fenémeno de desgaste abrasivo.

Tabla 6. Relacion de pérdida de volumen para los materiales
evaluados

Coeficiente de
variacion (%)

Material evaluado | Promedio pérdida

de volumen (mm?®)

Inoxidable 304 219,754 3.2
Capa base 184,218 2,11
Multicapa 98,88 3,01

4. Conclusiones y recomendaciones

e La preparacion superficial por chorreado con
arena (sand blasting) present6 el grado de
limpieza y el perfil de rugosidad requerido para
depositar recubrimientos por rociado térmico.
Comparado con los resultados de preparacion
con pulidora y lija, el chorreado con arena re-
sulto ser el método de preparacidn superficial
mads adecuado; con esta técnica se puede te-
ner un control riguroso de los pardmetros del
proceso.
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El perfil de rugosidad y grado de limpieza
Optimos para hacer recubrimientos por rociado
térmico se alcanzaron en las probetas
preparadas superficialmente con la arena A2
(Sb2). Las probetas preparadas por medio de
este tipo de arena, presentaron los mayores
valores de resistencia a la adherencia y
resistencia al esfuerzo cortante de la capa base
y lamulticapa, debido al grado de homogeneidad
de la rugosidad obtenida.

Cuando se aument6 el espesor de capa base de
la multicapa de 380 a 440 um, se presentd una
disminucién de la resistencia a la adherencia
del 3,83% y la resistencia al esfuerzo cortante
disminuyé el 16,81%. La capa base present
un 15% de porosidad, mientras que la capa de
acabado un 5%; esta situacién incide notoria y
negativamente en las propiedades mecdnicas y
en laresistencia a la corrosion del recubrimien-
to.

Mediante micrografias a diferentes espesores,
se revel6 que la capa base generalmente pre-
senta granos no fundidos, poros y 6xidos; en la
capa de acabado predominaron los granos no
fundidos y poros.

Debido a la alta porosidad encontrada y los
resultados obtenidos en el ensayo de impedancia,
el recubrimiento presenta muy baja resistencia
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ala corrosién y por tanto un elevado porcentaje
de permeabilidad al vapor de agua. Por tanto el
recubrimiento no es adecuado para su utilizacién
en sellos mecanicos de bombas, circunstancia
en la cual se requiere resistencia a la corrosion.

e Laresistencia al desgaste de la capa base y de
la multicapa es mayor que la del acero inoxidable
304, que es el material utilizado en sellos
mecdanicos de bombas.

e Se recomienda evaluar diferentes sellantes
aplicados sobre la multicapa de Ni (88,5%) Al
(6%) Mo (5,5%) | Al,O, (96%) TiO, (4%), para
verificar con cual de ellos se disminuye la tasa
de transferencia de iones hacia el interior del
recubrimiento.
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