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Capitulo 1. Introduccion

1.1 Tribologia

La tribologia [1] se define como la ciencia y tecnologia de las superficies solidas que
interactuan en movimiento. Estudia la friccion, lubricacion y prevencion del desgaste que
se produce en estas durante el contacto que mantienen, con el objetivo de comprender las

interacciones superficiales y poder ofrecer mejoras en determinadas aplicaciones.

La tribologia es interdisciplinaria, es decir, no se trata de una tnica ciencia ya que
se basa en el conocimiento de diversos dmbitos como son, por ejemplo: la fisica, la

quimica, la mecanica, la termodinamica, la ingenieria de materiales, y mucho mas.

La palabra [2] procede del griego “tribos™ que significa “frotar o rozar”, por lo que la
traduccion literal de esta palabra seria “la ciencia del rozamiento”. El término no se hizo
realmente popular hasta 1966, con la publicacion del informe Jost [3], llevado a cabo por el
Ministerio de Educacion y Ciencia de Gran Bretana, el cual, analiz6 el impacto que tiene la
tribologia en la economia, poniendo de manifiesto que el PIB de las naciones obtendria

beneficios si se empleasen mejores practicas tribologicas.

Como se ha comentado anteriormente, la tribologia implica:

¢ Friccion: resistencia al movimiento que sufre un cuerpo, al moverse en contacto
con otro.

¢+ Lubricacion: usar un fluido con el propo6sito de disminuir la friccion y el desgaste.

7/

¢ Desgaste: pérdida de material de la superficie de un cuerpo a consecuencia de la

friccion y del movimiento.

1.1.1 Desarrollo historico de la tribologia

A lo largo de la historia [4], con el fin de favorecer a los seres humanos, se han dado
evidencias de que se llevaban a cabo ciertas medidas con el fin de influir en la friccion y

prevenir el desgaste de los materiales.
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El ser humano siempre ha buscado usar lubricantes eficientes. Por ejemplo, los chinos,
en el 3500 a.C., aprovechaban el efecto lubricante del agua; los egipcios, en el 1400 a.C.,

utilizaban grasas animales o aceite de oliva. A comienzo 1900, se descubri6 la idoneidad

del aire como lubricante.

El rodamiento debe su nombre y su origen a los "elementos rodantes", las maderas
redondas  que  utilizaban los  egipcios en  tiempos de  faraones.
Este método permitia aumentar la velocidad de trabajo, solucionar el problema de la

friccion y que las tareas fueras menos duras.
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Figura 1. Transporte de estatuas mediante patines lubricados.

Como se puede apreciar en la imagen anterior, existen evidencias graficas sobre como
el transporte de algunas estatuas egipcias en el 1.880 a.C., aproximadamente, se realizaba

ya con patines lubricados.

La base del trono del faraon se humedecia con aceite de oliva para lubricarla y

conseguir asi, reducir la friccién que se producia.

En épocas posteriores se utilizaban principalmente grasas animales y aceites vegetales

como lubricantes.

En el ano 1500, Leonardo da Vinci comenzd a estudiar el tema de la friccion,

examinando el coeficiente de rozamiento en un plano inclinado.

También realizé estudios sobre rozamiento en superficies horizontales, inclinadas y
rodamientos lisos. De estos estudios surgieron la primera y segunda ley de rozamiento de

Leonardo da Vinci.
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Figura 2. Tlustraciones de los experimentos de Leonardo da Vinci sobre el rozamiento.

Aunque el comienzo real de la tribologia se sitia en el Renacimiento. Sin embargo,
los conocimientos sobre friccion y desgaste no conllevan nuevos desarrollos de los

lubricantes.

En el siglo XVII Guillaume Amontons, redescubrio las leyes del rozamiento
estudiando el deslizamiento seco de dos superficies planas. Las conclusiones que este

obtuvo son las siguientes:

¢ La fuerza de rozamiento se opone al movimiento de un cuerpo que se desliza sobre
un plano.

¢ La fuerza de rozamiento es proporcional a la fuerza normal que ejerce el plano

sobre el cuerpo.

¢ La fuerza de rozamiento es independiente de la superficie aparente de contacto.

Ademas, debe tenerse en cuenta que la fuerza de rozamiento depende de la adhesion y

de la abrasion.

En 1699, present6 dos leyes a la Academia Real en 1699, las cuales constituyen la

base de la comprension empirica de la tribologia.

Por su parte, Desagulier (1683-1744) reconocia la importancia tanto de la adhesion
como de la cohesion para el proceso de friccion. Sin embargo, no pudo poner su idea de

acuerdo con las leyes de rozamiento cuantitativas.
Newton (1687) defini6 el parametro conocido como viscosidad dinamica.

La viscosidad dindmica, se toma del tiempo que tarda en fluir un liquido a través de un

tubo capilar a una determinada temperatura y se define como:
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H=%u (D)

Se mide en "poises" (g/cm x s) y es inherente a cada liquido en particular pues

depende de su masa.

Coulomb (1736 - 1806), por otra parte, desarrollé la rugosidad superficial y la friccion

mixta y tratd la relacion entre las fuerzas horizontales y la componente del peso.

Segtin el modelo de Coulomb, el coeficiente de rozamiento de una superficie de este

tipo depende de la carga, es decir, que la fuerza de rozamiento es proporcional al peso.

El rozamiento es tinicamente funcion del angulo medio de inclinacion de la rugosidad.
Cuanto mas lisa sea la superficie, mas pequefio debe ser el rozamiento. Una consecuencia
que llevé al reconocimiento del modelo de Coulomb. Sin embargo, el modelo tenia un fallo
determinante: no dispone de componentes disipativos. Segin Coulomb, la friccion de

deslizamiento no es un proceso que consuma energia.

F A SR S S A A rd 7 rd 7 g r g g 7 4 L4 7 rd

F:FNtcmB

Figura 3. Modelo de rugosidad del rozamiento de Coulomb.

En la imagen anterior se puede apreciar que la fuerza normal, FN, se distribuye entre

las elevaciones con el mismo angulo de inclinacion.

En la Revolucion Industrial (1750 - 1850) se llevaron a cabo avances en el desarrollo
de lubricantes. Esto se debio a los diversos conocimientos de mecanica de fluidos, el flujo
viscoso, la creciente demanda del desarrollo industrial de volumen y calidad de los
lubricantes y a la répida sustitucion de los aceites vegetales y animales por aceites

minerales.
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Ya en el siglo XIX, los componentes de lubricacion sufrieron un gran avance en la
industrializacion. En este momento existia una gran necesidad de cojinetes de fabricacion
industrial. En la mayoria de los casos, los rodamientos se guiaban por una corona que los

mantenia a una distancia constante entre si y evitaba un contacto entre ambos.

El periodo comprendido entre 1850 y 1925 se conoce como el de los "avances
técnicos". De lubricacion solida se pasa a lubricantes liquidos, para la lubricacion de
rodamientos y correderas. En aquella época se necesitaban cantidades casi ilimitadas de

lubricante barato: el aceite lubricante mineral podia emplearse en casi cualquier ambito.

Tras la Primera Guerra Mundial, es cuando realmente comienza la verdadera
tribologia. Cargas, velocidad y temperaturas elevadas marcaron un mayor desgaste del par

de friccion. Los lubricantes tuvieron que adaptarse a unas condiciones mas estrictas.

Los conceptos modernos de aditivacion de lubricantes comenzaron en los afios 30 del
ultimo siglo. Aparecieron mejoradores del indice de viscosidad, mejoradores del punto de
escurrimiento, inhibidores de la oxidacion y la corrosion, etc.

A su vez, y debido a los grandes desgastes que se producian por las altas temperaturas,
comenzaron a desarrollarse los aceites sintéticos.

Tras la Segunda Guerra Mundial, se comparaban los aceites sintéticos con el
lubricante sélido de disulfuro de molibdeno (MoS2), un lubricante 6ptimo para condiciones

excepcionales.

En el ultimo siglo, con el fin de poder asegurar una buena lubricacién, el uso de
aceites lubricantes sintéticos se ha incrementado. Estos se caracterizan, por ejemplo, por
una alta estabilidad térmica, bajo coeficiente de rozamiento, miscibilidad en agua y son

altamente inflamables.

Por otro lado, en algunos casos también se hace uso de las grasas — materiales
semifluidos compuestos por un aceite (mineral, sintético o vegetal) y un agente espesante
(jabon, litio, calcio, aluminio, espesantes inorganicos, etc.) —. En muchas ocasiones se

utilizan estas en lugar de los aceites ya que no se mueven de la zona donde se aplican.

El campo de aplicacion de los lubricantes es muy importante, ya que "sin lubricacion,

nada funciona".
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1.1.2 Friccion

La friccion [5] se puede definir como la fuerza de resistencia que se opone al
movimiento, o a los intentos de iniciar el movimiento entre dos superficies que se

encuentran en contacto.

Este tipo de fuerza [6] es tangencial a la superficie y opuesta al movimiento y al

sentido del cuerpo. La friccion se puede calcular a partir de la siguiente ecuacion [7]:
Fr=pN (2)

Por su parte, el rozamiento [8] se produce por las imperfecciones que se pueden
encontrar en las superficies ya que, aunque una superficie se considere lisa por su aspecto a
simple vista, siempre presenta alguna irregularidad microscopica. Por tanto, este depende
tanto de la naturaleza como del acabado que presenten las superficies que se encuentran en

contacto.

Para que exista friccion [9], las superficies que se encuentran en contacto deben
permanecer unidas a través de una fuerza normal, siendo el valor de la fuerza de friccion

proporcional al de esta fuerza.

También depende de otro factor, el coeficiente de friccion (p), que se define como la
relacion existente entre la fuerza de friccion (Fr) y la fuerza aplicada en direccion normal

(N). Es un parametro adimensional.

Como se ha mencionado anteriormente, este coeficiente depende de una serie de
factores [10,11] como son el acabado de la superficie, la velocidad, el tipo de lubricante, la
presion, el tipo de material, etc. Si se quiere reducir este efecto, se pueden lubricar o pulir

las superficies, por ejemplo.

Hay que destacar dos coeficientes de friccion [7], como son:

*

% Coeficiente de rozamiento estatico: antes de iniciar el movimiento, este

coeficiente representa la maxima fuerza que el cuerpo puede soportar.

*

¢ Coeficiente de rozamiento dinamico: una vez iniciando el movimiento, es el
coeficiente que representa la fuerza que es necesaria aplicar para que el cuerpo

se mantenga en movimiento.
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Estos coeficientes mencionados anteriormente, proceden de las fuerzas esenciales de

friccion [12].

X/
L X4

Friccion estatica: es la resistencia que opone un cuerpo que se encuentra en reposo

a deslizarse sobre otra superficie, es decir, se opone a iniciar el movimiento.

El coeficiente de friccion estatico, ue, es la relacion entre la maxima fuerza de
friccion estdtica (instante a partir del cual un objeto estd a punto de iniciar el

movimiento) y la fuerza normal.

Fe
T N €)

Friccién dinamica: es aquella que se da cuando un objeto que se encuentra en

estado de reposo comienza a moverse.

El coeficiente de friccién dindmico, g, es la relacion de la fuerza de rozamiento
que actia sobre un cuerpo que esta en movimiento y la fuerza normal que
contribuye a mantener unidas las dos superficies.

Fq

Ha=—7 4)

Ademéds, se cumple que la fuerza de friccion estdtica es mayor que la fuerza de

friccion dinamica, debido a que para que un cuerpo inicie un movimiento, se necesita

aplicar mas fuerza que para que este mantenga la velocidad una vez iniciado dicho

movimiento.

Todas las formas de friccion o rozamiento se pueden clasificar en tres clases:

X/
o

Friccion por deslizamiento [13]: se produce en las superficies de dos cuerpos
solidos, no lubricados, que se encuentran en contacto y que desliza uno sobre otro
en sentidos opuestos. También se conoce como rozamiento de Coulomb o

rozamiento seco.

Depende de la fuerza normal que oprime una superficie contra otra y de la

naturaleza de los materiales que se encuentren en contacto.

18



Rubén Pérez Sanchez
Estudio de lubricacion utilizando liquidos ionicos préticos con grafeno

X/
L X4

Friccion por rodadura [14]: se produce cuando un cuerpo se encuentra en
contacto con otra superficie y rueda sobre esta, deformandose continuamente,
ambos o uno de ellos.

El coeficiente de friccion por rodadura, pr, representa la proporcionalidad entre el

modulo de la fuerza de friccion por rodadura y el modulo de la fuerza normal.

Fricciéon en fluidos [10]: en un liquido, dicha friccion se opone al movimiento de
unas moléculas sobre otras. La friccion interna que se produce en los fluidos se

denomina viscosidad.

Debido a esta friccion interna (viscosidad), hay que realizar una fuerza para que
una capa de fluido se deslice sobre otra o para que una superficie se deslice sobre

otra si entre ambas existe una capa de fluidos.

La viscosidad disminuye si aumenta la temperatura.

1.1.3 Desgaste

El desgaste [15] es la pérdida de material que se produce en la superficie de un cuerpo

que se encuentra en contacto con otro, cuando estos se encuentran en movimiento relativo.

Segtin la Norma ASTM G40-05 [16], se puede definir como el “dafio que se produce

en una superficie sélida, generalmente con pérdida progresiva de material, debido al

movimiento relativo entre la superficie y otra sustancia o sustancias en contacto con ella”.

Los factores [15] que favorecen el desgaste son:

*
°

X/
L X4

X/
L X4

Diferencias existentes en las propiedades de los materiales que estdn en contacto

(dureza, composicion quimica, elasticidad, fragilidad, etc).

Presencia de otros factores como puede ser el polvo, gas, particulas de desgaste,

oxidos, degradacion de lubricantes, etc.)

Condiciones que superan los limites: temperatura, presion, lubricacion

(inadecuado o ausente), etc.
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El desgaste no se puede eliminar totalmente, pero se puede intentar reducir teniendo

controlados los factores que se han indicado anteriormente.

Los mecanismos de desgaste [17] pueden actuar, y a veces lo hacen, en presencia de
un lubricante. Ademas, estos procesos pueden aparecer de forma simultanea, e incluso
puede ser muy dificil seleccionar la manera concreta para contrarrestar el desgaste e

identificar el mecanismo predominante.

A continuacion, se desarrollan los principales tipos de desgaste que se pueden dar:

% Desgaste por adherencia [18]: ocurre cuando dos superficies metalicas puestas en
contacto bajo carga forman fuertes uniones adhesivas en las zonas en las que las
asperezas entran en contacto. Este tipo de desgaste se produce por transferencia de

material de un elemento a otro.

Cuando se tienen materiales que presentan diferentes durezas, la transferencia suele
ir del material mas blando al mas duro. Puede ocurrir de forma muy réapida, incluso

llegando a gripar piezas moviles en sistemas mecanicos.

Figura 4. Pieza con desgaste adhesivo.

®,

% Desgaste por abrasion [19]: caracterizado por deformacién en el contacto. Se
produce cuando hay dos superficies en contacto y una de ellas resulta ser mucho

mas dura, produciéndose en la mas blanda un cierto desgaste.

Dependiendo del tipo de contacto puede darse abrasion de dos y tres cuerpos [20]:
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¢ Abrasion de dos cuerpos: ocurre cuando se presiona una superficie de mayor

dureza e irregular con otra de menor dureza.

¢ Abrasion de tres cuerpos: se¢ presenta cuando en medio de dos superficies hay

particulas de mayor dureza. Las particulas abrasivas transmiten la fuerza aplicada

_ —

Figura 5. Desgaste por abrasion. a) Desgaste de dos cuerpos. (b) Desgaste de tres cuerpos

Algunas de las causas de este tipo de desgaste son [21]:

% Las asperezas con mayor dureza se insertan en la superficie del otro cuerpo en

contacto.

% Las particulas libres con una dureza elevada, que se producen en el proceso de
desgaste o son propias del medio, se adhieren a los elementos que componen la

maquina.

Figura 6. Desgaste abrasivo.

< Desgaste por fatiga superficial [22]: en este tipo de desgaste, se produce una

carga ciclica en las zonas proximas a la superficie, debido a las numerosas
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repeticiones que tiene que soportar el material, ya sea producto del deslizamiento,
impacto o rodadura. Las grietas comienzan en estas regiones, propagandose y
dando lugar a particulas libres que se separan de la superficie, apareciendo

desgaste.

Figura 7. Desgaste por fatiga superficial.

%+ Desgaste por erosion [23]: proceso de eliminacion de metal debido a la incidencia

de particulas solidas sobre una superficie.

El angulo formado entre la particula y la superficie tiene relacion con el desgaste
producido. Los materiales ductiles se deforman y se endurecen cuando se les
golpea perpendicularmente, angulo critico 20°, el metal provoca una eliminacion de
material por accion de corte. Por agrietamiento fallan los materiales fragiles cuando

la fuerza de impacto es normal.

X/

¢ Desgaste por corrosion [24]: este tipo de desgaste se produce por reacciones
quimicas o electroquimicas entre las superficies y el ambiente. Algunos medios

corrosivos son: oxigeno, agua del mar, acidos, sustancias quimicas, etc.

< Desgaste por oxidacién [22]: el rozamiento que se produce por el deslizamiento de
una superficie sobre otra, ocasiona una formacidon y eliminacién continuada de

oxido.

Debido al contacto que se produce entre las asperezas de las superficies, se

ocasiona un arranque de la capa de 6xido, pero este 6xido vuelve a aparecer en las
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zonas de la superficie donde se habia provocado el arranque y se vuelve a repetir el

proceso.

<+ Desgaste por fretting [25]: se produce cuando entre dos superficies que se
encuentran en contacto, se producen movimientos oscilatorios con una pequeia

amplitud.

< Desgaste por cavitacion [26]: este tipo de desgaste se presenta cuando se forman
burbujas de vapor en la superficie de un cuerpo y son capaces de formar agujeros

en su superficie a través del arranque de particulas.

A continuacion, se muestra una tabla en la que se recogen los principales tipos de

desgaste que se dan, segln la naturaleza de los cuerpos que interactuan.

Naturaleza Mecanismo de desgaste fundamental
de los Movimiento
cuerpos que relativo Desgaste por Corrosion
Fatiga | Abrasion Adhesion
interactuan mecanica
Deslizamiento | Deslizamiento X X X X
Rodadura Rodadura X X X X
Metal-Metal
Choque Impacto X X X X
Vibracion Frotamiento X X X X
Metal- _ o
Flujo Cavitacion X - - X
Liquido
Metal-
Liquido- Flujo Erosion X X - X
Particulas
Deslizamiento | Deslizamiento X X - X
Metal-
Mineral
Choque Impacto X X - X

Figura 8. Mecanismos de desgaste. [27]
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1.1.4 Lubricacion

La lubricacién [28] tiene la mision de minimizar el rozamiento que se produce entre
dos superficies que se encuentran en contacto, con movimiento relativo, de forma que se

produzca el menor dafio en ellas.

Para evitar el desgaste, cuando las superficies se deslizan una sobre otra en contacto, el
lubricante que se coloque entre estas debe tener el espesor suficiente para que como se ha

mencionado anteriormente, el rozamiento sea minimo.

ardeci - lubncante
objetos u 7 : S
O e | a Pérdida de
. i
R Medio Ambiente

Figura 9. Pelicula de lubricante entre dos cuerpos en contacto.

Como lubricantes se pueden emplear aceites minerales, agua, aire o lubricantes

sintéticos.

Esteban Adrogué (2013) sefiala que [29] “estudios desarrollados en diferentes partes
del mundo y avalados por la STLE (Asociacion de Tribologia e Ingenieros en Lubricacion
por sus siglas en inglés), establecen que mas del 50% del desgaste de rodamientos son
causados por una lubricacion deficiente, el 80% del desgaste en causado por la
contaminacion de los lubricantes y que el 30% de los lubricantes son cambiados cuando
aun pueden seguir trabajando”.

Los lubricantes, brindan, por ejemplo, los beneficios que se listan a continuacion, si se

utilizan en la cantidad adecuada [30]:

1. Minimizan el desgaste y la friccion de las piezas que se encuentran en
movimiento.

Se produce un ahorro de energia.

Reduccion de ruido y vibraciones.

Reduccion de las temperaturas de las piezas.

A I

Amortiguar impactos.
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6. Disipacion del calor.

1.14.1 Objetivo y campos de aplicacion

El objetivo principal de la lubricacion [31], es, como se ha mencionado anteriormente,
minimizar o evitar en la medida de lo posible, el contacto directo entre los cuerpos que se

encuentran en movimiento.

Dependiendo las condiciones bajo las cuales se trabaje, el lubricante puede tener una
naturaleza u otra: solida, liquida o gaseosa pero su coeficiente de friccion siempre sera

proximo a cero.
Los principales campos de aplicacion [28] son:

¢ Cojinetes de rodamiento y cojinetes de deslizamiento.
¢ Cojinetes del cigiienal y bielas de un motor.

s Cojinetes de turbinas de centrales.

Por ultimo, mencionar que el estudio de la lubricacion se basa en la:

R

+* Mecanica de fluidos.

% Termodinamica y transmision de calor.

R

¢ Mecanica de sélidos y materiales.

1.1.4.2 Sistema lubricante

Un sistema lubricante [19] se basa en la presencia de un fluido lubricante que se sitGia
entre dos superficies que soportan una carga y que mantienen un movimiento relativo la

una respecto de la otra.

La lubricacion depende de las propiedades quimicas y fisicas del lubricante que se
emplee. Las propiedades quimicas establecen el correcto comportamiento bajo lubricacion
limite, mientras que las propiedades fisicas estipulan la habilidad que tiene el lubricante

para actuar bajo condiciones de lubricacion hidrodinamica.
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Algunas de las funciones principales [32] que tienen los lubricantes son: controlar la

friccion y el desgaste, reducir las tensiones térmicas de los materiales mecanicos mediante

la eliminacion del calor o proteger de la corrosion a los elementos.

Ademas, se basa en los siguientes principios: [33]:

% Por medio de la presion hidrodinamica e hidrostatica producida por el lubricante,
que permite resistir la carga aplicada, evitar el contacto que se da entre las

superficies (Lubricacion hidrodinamica y elastohidrodinamica).

¢ Se utilizan finas peliculas producidas a partir de aditivos, con velocidades bajas y/o
cargas altas, para proteger del contacto entre las asperezas a las superficies. Dichas
peliculas quimicas se encargan de proteger del esfuerzo producido por la abrasion y

la friccion del contacto (lubricacion limite).

Ademas, entre dos superficies que se encuentran en contacto aparece lo que se conoce
como régimen de lubricacion, el cual puede variar dependiendo de factores como por

ejemplo la velocidad, viscosidad del lubricante, la carga, etc

El modelo [34] para la lubricacién mas aceptado en contactos deslizantes es el que

formuld en 1902 Stribeck y que se conoce como curva de Stribeck.

Asimismo, en dicho modelo también se puede observar la variacion de la friccion con

respecto al parametro de Hersey, que viene dado por:

nxv
Fn

)

Donde:
v: velocidad de deslizamiento.
n: viscosidad dinamica.

Fn: fuerza normal aplicada.
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Figura 10. Curva de Stribeck.

La friccion se reduce al incrementar la velocidad de deslizamiento hasta una situacion
de pelicula completa o mixta, en los contactos deslizantes lubricados. Tras esta situacion
de pelicula completa o mixta, la friccion puede disminuir, mantenerse constante o
aumentar con la velocidad de deslizamiento, de acuerdo con los efectos térmicos o la

viscosidad.

Sin embargo, este modelo descrito, no puede explicar el valor de friccion que se
obtiene cuando depende la fuerza aplicada y las superficies que se encuentran en contacto

se adhieren la una a la otra.

Mas recientemente, se ha propuesto un nuevo mapa de lubricacion [35] como se puede

apreciar en la Figura 11.

/R Lubricacion
Mixta
(Contacto HDL y EHL
seco, BL,
TFL, EHL)
1018 ™ ontacto
ontac
seco, BL, TFL TFL
2-3 b
0 Contacto seco, BL BL
0 3 h/R.

Figura 11. Mapa regimenes de lubricacion.
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En este mapa se definen los siguientes conceptos:

h: espesor de pelicula.
Rc: rugosidad combinada de las dos superficies.

Rg: radio efectivo de las moléculas del lubricante.

Las superficies en contacto que presentan muchas asperezas se ven sometidas a una
deformacion elastica, causando un régimen de EHL. La viscosidad y los coeficientes de

viscosidad-presion del lubricante son los pardmetros criticos de este régimen

Al aumentar la presiéon de contacto, y sobrepasar la EHL, decrece el espesor de
pelicula (h) y ocasiona en las asperezas cierta deformacion plastica. Cuando el espesor
mencionado anteriormente, desciende por debajo de la rugosidad de las superficies
presentes, el mecanismo fundamental necesario para soportar la carga pasa a ser el

contacto entre las asperezas (zona de lubricacion limite o BL).

Entre la zona EHL y BL, existe una region de transicion, denominada régimen de
lubricacion de pelicula fina o TFL, debido al comportamiento tribologico y al valor del
espesor de la pelicula (h). Se puede obtener una lubricacion adecuada, para superficies
muy pulidas, aun cuando el espesor es menor que la rugosidad combinada de ambas

superficies.

Ademas, en la TFL debido a que la viscosidad presenta una influencia importante y la

pelicula que se crea es relativamente gruesa, el lubricante que se genera es movil.

Por ultimo, la BL se caracteriza porque se forman peliculas adsorbidas tanto de forma

fisica como de forma quimica [33].

1.1.4.3 Tipos de lubricacion
Respecto a los tipos de lubricacion existentes, se puede distinguir los siguientes [36]:

++ Lubricacion limite: existe contacto parcial metal-metal debido a que la pelicula de
lubricante es muy fina. La capa de fluido siempre tiene menor espesor que el
tamafio de las irregularidades.

En este tipo de lubricacion es importante la composicion quimica.
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Figura 12. Lubricacion limite.

+¢+ Lubricacion hidrodinamica: la capa de lubricante que separa ambas superficies
aporta una estabilidad ya que el espesor del lubricante es lo suficientemente denso
como para que no se produzca contacto metal-metal y ademas es mayor que las
irregularidades existentes. Este tipo de lubricacion necesita de un flujo apropiado

de lubricante para poder mantener ambas superficies separadas.

Figura 13. Lubricacion hidrodinamica.

+ Lubricacion hidrostatica: consiste en introducir a presion el fluido lubricante entre
las dos superficies, con el fin de crear una pelicula y no se requiera movimiento

relativo para mantenerla.

Figura 14. Lubricacion hidrostatica.
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1.1.4.4 Tipos de lubricantes

Los principales tipos de lubricantes [37] son:

++ Liquidos: la mayor parte de los lubricantes empleados siempre son liquidos. Segun

X/
L X4

su origen pueden ser minerales, derivados casi todos ellos del petroleo, o aceites
sintéticos. Algunos lubricantes de este tipo contienen aditivos con el fin de mejorar

sus propiedades naturales o para aportarles nuevas propiedades.

Gaseosos: los gases se emplean como lubricantes en rodamientos lubricados por
gas que operan en regimenes aerostaticos o aerodinamicos, donde los lubricantes
liquidos se congelarian o se descompondrian, o también por ejemplo en ambientes
donde existe peligro de contaminacion.

Algunas de las ventajas que presenta este tipo de lubricacion son: baja perdida de
presion, coeficientes de friccion bajos, minima generaciéon de calor debido a la

friccion, etc.

Grasas: son lubricantes que se generan a partir de aceites de origen mineral
espesados, la mayoria de las veces con jabones, y presentan la ventaja de que no se

mueven de la zona en la que se aplican.

Sélidos: se ha incrementado el uso de los lubricantes solidos debido a ciertas
operaciones que se llevan a cabo en maquinas bajo condiciones de presion extrema,
temperatura, radiacion u otros efectos donde los aceites o las grasas no pueden ser
utilizados por dichas condiciones descritas.

Debido a su composicion, este tipo de lubricantes presenta unas propiedades
optimas de lubricacién y consiste en una delgada pelicula formada por un sélido
que se coloca entre dos superficies que se encuentran bajo rozamiento con el
objetivo de minimizar la friccion y el desgaste.

El lubricante so6lido méas empleado es el grafito.

Ademés de la clasificacion realizada anteriormente, los lubricantes también se pueden

clasificar segun su naturaleza [38]:

X/
L X4

Vegetales: son extraidos de plantas y frutos, pero se utilizan poco en la lubricacion

industrial ya que no presentan un gran poder lubricante.
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% Animales: son extraen de la lana, los huesos y los tejidos adiposos de los animales
marinos y terrestres. Al igual que los lubricantes de origen vegetal, son poco usados

en la lubricacién industrial.

% Minerales: son los mas que mas se usan en la industria debido a sus propiedades.
Se pueden clasificar en: derivados de los hidrocarburos, petroleo, carbon de piedra;

grafito, etc.

1.2 Liquidos ionicos

1.2.1 Definicion

Los liquidos i6nicos (LIs) [39] son fluidos compuestos por iones que son estables a
temperatura ambiente o a bajas temperaturas. Presentan una gran variedad de propiedades
como pueden ser: alta estabilidad térmica, amplio rango electroquimico, alta
conductividad, baja volatilidad e inflamabilidad, que los hacen ttiles para gran nimero de

aplicaciones.

La mayoria de los LIs que se han empleado hasta ahora en tribologia, son derivados de
imidazolio con los aniones (BF4)" o (PFs). Sin embargo, en presencia de agua, estos
aniones pueden dar lugar a la formacion de HF, que es altamente corrosivo y toxico. Como
consecuencia, se han estudiado LIs basados en aniones mas hidrofobicos como bis-
(trifluorometanosulfonil) imida [(CF3SO2)2N"], pero la presencia de azufre y fluor podria

ser un inconveniente en aplicaciones industriales.

Los LIs dan lugar a nanoestructuras ordenadas en disolucion. La organizacion de las
moléculas de LI en agua estd siendo investigada en la actualidad [40]. Sin embargo, el
estudio de la estructura y comportamiento tribologico de los LIs como aditivos es muy
limitado [41,42]. La determinacion de las interacciones de superficie en la interfase es un

aspecto fundamental para desarrollar las posibles aplicaciones industriales.

1.2.2 Composicion quimica

Los liquidos i6nicos (LIs) estdin formados [43] por cationes organicos y aniones
poliatdmicos, muy asimétricos y voluminosos, unidos por fuerzas atractivas mas débiles

que las sales i6nicas convencionales. La mayoria de los cationes presentan una naturaleza
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aromatica con atomos de nitrogeno en el anillo y heterociclos nitrogenados, mientras que

los aniones suelen estar compuestos por diferentes elementos quimicos.

El cation y el anion que componen los LIs [44], presentan tamafios muy diferentes, en
contraposicion a las sales tradicionales. Las fuerzas de atraccion catidn-anidon son mas
débiles que las fuerzas de atraccion presentes en las sales convencionales, debido a que los

iones que forman los LIs son de mayor tamafio y mas asimétricos.

1.2.3 Propiedades fisico-quimicas

Las propiedades fisicas y quimicas que presentan los LIs [45], se puede modificar
tanto cambiando la estructura de los aniones y los cationes, como variando las

combinaciones que se producen entre estos.

A continuacion, se describen algunas de las propiedades mas importantes tanto fisicas

como quimicas de los liquidos i6nicos.

1.2.3.1 Viscosidad

La viscosidad [46] que presentan los liquidos idnicos viene dada por su tendencia a

formar puentes de hidrogeno y por la resistencia de sus interacciones de Van der Waals.

Destacar que, los liquidos i6nicos presentan una viscosidad mayor que los disolventes

convencionales por su naturaleza i6nica [47].

1.2.3.2 Densidad

La densidad [48] es una de las propiedades con la que se puede caracterizar a los
liquidos i6nicos ya que es muy sencilla de medir y sobre la cual no existe posibilidad de
error. Ademas, es una propiedad poco sensible a las variaciones que se produzcan de

temperatura.
Por lo general, los liquidos i6nicos son mas densos que el agua.

En caso de que sea necesario, la densidad de los LIs [44] se puede modificar
cambiando la longitud de la cadena del sustituyente del anillo de imidazolio. La densidad

disminuye conforme va creciendo el nlimero de carbonos presentes en la cadena.
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1.2.3.3 Toxicidad

La toxicidad de los liquidos i6nicos en el aire es insignificante por las bajas presiones
de vapor que estos presentan [49]. Hay muchas diferencias entre los diferentes liquidos
ionicos de acuerdo con la toxicidad y los valores que se obtienen son semejantes a los

disolventes convencionales.

Tras varios estudios que se han realizado, se ha podido comprobar que ciertos liquidos
i6nicos son biodegradables e inofensivos, mientras que otros son toxicos y como se ha
comentado anteriormente, la toxicidad es similar a la de disolventes orgénicos

convencionales, con la diferente de que los liquidos i6nicos no son volatiles [50].

1.2.3.4 Punto de fusion

Los liquidos i6nicos tienen un intervalo de punto de fusion [51] cercano a la

temperatura ambiente e inferior al punto de ebullicion.
La temperatura de fusion en los liquidos idnicos [49] varia entre 90°C y 200°C.

Ademas, el punto de fusion indica el limite inferior del intervalo de temperatura donde

un liquido i6nico es valido para usarse como disolvente.

Por ultimo, también se ha detectado que, al incorporar cationes mds asimétricos y

mayores, se produce una disminucién del punto de fusion [52].

1.2.3.5 Solubilidad

La solubilidad de los liquidos i6nicos en los disolventes orgéanicos [43] depende de la
constante dieléctrica del disolvente. Cuando dicha constante es mayor de 6, el disolvente es

miscible con el liquido i6nico, a excepcion del agua.

La solubilidad [53] esta directamente relacionada con la polaridad, tanto en los

liquidos i6nicos como en cualquier disolvente.

1.2.3.6 Miscibilidad

Cuando los liquidos i6nicos contienen aniones pequefios, generalmente estos son
solubles en agua. Por el contrario, cuando los liquidos i6nicos presentan aniones grandes se

generan liquidos i6nicos hidrofobicos [54].
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La capacidad que tienen los liquidos i6nicos para mezclarse con el agua depende de la

variacion que sufra el anion [55].
Los LIs suelen ser inmiscibles con disolventes no polares.

La estructura de los liquidos i6nicos [56] es la responsable de los diagramas de fase de
las mezclas binarias. Los ésteres, que son disolventes con alta polaridad, muestran una

solubilidad variable con los Lls, teniéndose en cuenta la naturaleza de estos.

1.2.3.7 Conductividad eléctrica

Respecto a la conductividad eléctrica [57], comentar que a temperatura ambiente esta

es baja en los liquidos i6nicos y sufre un incremento con la temperatura.

Ademas, esta propiedad es inversamente proporcional a la viscosidad, puesto que, a

mayor viscosidad, menos conductividad ionica.

A partir de las interacciones idnicas que se producen entre los iones que forman parte
del liquido i6nico, desde las culdmbicas hasta las de Van Der Waals, se determina el valor

de la conductividad eléctrica [44].

1.2.3.8 Presion de vapor

Los liquidos i6nicos presentan una baja presion de vapor debido a que estos muestran

una fragil interaccion culdmbica entre iones, a diferencia de las sales fundidas.

El tener una presion de vapor muy baja hace que los liquidos i6nicos no se evaporen,
por lo que se convierten en manejables y con ello, posibles sustitutos de los disolventes

organicos volatiles [43].

1.2.3.9 Estabilidad térmica

La estabilidad térmica de los LIs aumenta su valor con el tamafo del anion y el valor
de la capacidad calorifica de estos se ve aumentado con la temperatura y con el nimero de

atomos [58].
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Ademas, esta se define como la temperatura a partir de la cual comienza un cambio en
la curva de andlisis termogravimétrico. El limite superior de dicha temperatura en los LIs

se encuentra entre los 350°C y 400°C, generalmente [46].

1.2.4 Los liquidos ionicos como lubricantes

Los liquidos i6nicos han puesto de manifiesto su buen comportamiento como
lubricantes y como aditivo de lubricantes desde la perspectiva de la ciencia de materiales

[39, 59].

Los LIs poseen diversas y ttiles propiedades que lo hacen ser un buen lubricante como
son, por ejemplo: elevada estabilidad térmica, baja temperatura de fluidez o baja

volatilidad [44].

Ademés, en lubricacion, otras propiedades que tienen los liquidos idnicos que pueden
ser utiles son la estructura en redes tridimensionales que se da en los liquidos i6nicos puros

y el ordenamiento nanoestructurado cuando se hallan en disolucién [60].

1.2.5 Aplicaciones de los liquidos ionicos

A continuacidén, se enumeran las aplicaciones mas destacadas que presentan los

liquidos i6nicos [61]:

¢ Capacidad para disolver multitud de sustancias.

+ Adhesivo en la fabricacion de pinturas nuevas.

% Empleados como fluidos en ingenieria.

¢ Aumentar la estabilidad de células fotovoltaicas.

¢ Solventes de uso industrial y catalizadores de reacciones homogéneas en sintesis
organica e inorganica. [62]

% Medio de almacenamiento y conduccion de energia en celdas de combustible y
celdas solares (aeronautica).

% Como un componente de dispositivos electronicos para mejorar la vida de las

baterias.
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1.3 Grafeno

El grafeno [63] es un elemento bidimensional y nanométrico, que estd compuesto por
una sola capa de atomos de carbono, los cuales se encuentran unidos mediante enlaces con
hibridacién sp?, formando anillos hexagonales de d4tomos de carbono, sobre una superficie
uniforme y levemente ondulada. El grafeno es una forma alotrdpica del carbono, igual que

lo son el diamante o el grafito.

Hoy en dia, es el material mas resistente que existe en la naturaleza y sin embargo, su

grosor varia entre 1-10 4&tomos de carbono.
Ademas, se distribuye en polvo o en l[dminas:

% Grafeno en polvo: el proceso para obtener esta forma de grafeno es barato y se
produce una mayor cantidad de producto, pero se pierden muchas de las
propiedades ideales de este material, ya que es complejo conseguir monocapas.

Por todo lo comentado, el grafeno en polvo se utiliza en situaciones y/o campos

donde no es necesario el empleo de un material de gran calidad.

* Grafeno en lamina: a diferencia del grafeno en polvo, el grafeno en laminas el
proceso de produccion tiene un coste muy elevado, pero se obtiene un material de
gran calidad y muy resistente. Se emplea en campos como la informatica o la

electronica, entre otros.

Su descubrimiento se debe a los doctores Konstantin Novoselov y Andre Geim en el

afio 2004 y ambos ganadores del Premio Nobel de Fisica en 2010.

1.3.1 Obtencion del grafeno

Hay maneras muy diversas de obtener el grafeno, pero este debe tener un estado lo mas

puro posible, con la finalidad de poder aprovechar todas las virtudes que este ofrece.

Los métodos principales de obtencion de grafeno son los siguientes [64]:

X/

<+ Exfoliacion de grafito: con la ayuda de un material adherente, se deben extraer
laminas de una porcidon de grafito. Mediante este método se consigue obtener un

grafeno con bastante pureza, pero las cantidades que se consiguen son minimas.
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7/
°

*

X/
L X4

Deposicion de atomos de carbono: para obtener grafeno a partir de este método,
hay que calentar el carbono lo suficiente para que quede suspendido en el aire y
después, dejarlo enfriar para que este se pose sobre un sustrato y forme asi ldminas
de grafeno. Mediante este proceso se consiguen grandes cantidades de grafeno,

pero la produccion implica unos costes muy elevados.

Oxidacion-Reduccion de éxido de grafeno: haciendo uso de reacciones redox, se
puede purificar el 6xido de grafeno hasta conseguir que se convierta en grafeno.
Para ello, se oxida el grafeno mediante sustancias quimicas y a continuacion, se
reduce con elementos compuestos de carbono para rellenar los huecos formados en

el proceso descrito.

Obtencion de grafeno de forma artificial: también se pueden obtener grafeno de
manera artificial colocando y moviendo moléculas de 6xido de carbono sobre una

superficie de cobre.

Las particularidades [65] se reproducen mediante la colocacion de moléculas de
oxido de carbono, en la ubicacion correcta, sobre una superficie de cobre. Con la
ayuda de un microscopio de barrido electronico, se empujan estas moléculas. La
propagacion de los electrones a lo largo de la superficie de cobre se ve modificada
por las moléculas, lo que ofrece como resultado, propiedades cualitativamente

similares a las del grafeno.

1.3.2 Propiedades del grafeno

Entre todas las propiedades mds destacadas [66, 67] que presenta el grafeno, se

destacan las siguientes:

Alta conductividad térmica y eléctrica.

Alta flexibilidad.

Alta dureza (resistente al rayado).

Capacidad aislante.

Hoy en dia, es el material mas resistente que existe.

Permite formar nuevos compuestos quimicos con diferentes propiedades,

reaccionando quimicamente con otras sustancias.
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¢ Material muy ligero.
% Se calienta menos que otro material al conducir los electrones (menor efecto Joule).
¢+ Consume menos electricidad que el silicio.
¢ Excelente conductor de electricidad.

% Material transparente.

1.3.3 Utilidades del grafeno

Debido a la multitud de ventajas y propiedades que presenta el grafeno, sus utilidades

y ambitos de aplicacidon son practicamente ilimitados:

A continuacion, se recoge un listado de algunos de los posibles campos de aplicacion

de este material:

En electronica [68] se emplea por ejemplo en la fabricacion de microchips, de
transistores o en la creacion de pantallas flexibles. El grafeno presenta una serie de

propiedades que puede ayudar a la creacion de dispositivos mas potentes.

La buena conductividad del grafeno y su alta transmitancia Optica favorece su uso para
la fabricacién de electrodos conductores transparentes [69], de cristal liquido [70], y

OLEDs (Organic Light-Emitting Diodes) [71].
También se puede emplear en ingenieria de tejidos y medicina regenerativa [72].

Ademas, tiene un gran potencial para ser usado como lubricante solido [73] o como

aditivo en lubricantes convencionales [74].

Construccion de células solares con electrodos hechos de grafeno en lugar de plata y
oxido de indio (ITO) y estafio; convertir la luz en electricidad, deteccion e emision de THz
en el infrarrojo lejano; sensores quimicos de alta sensibilidad y se podrian mejorar los

supercondensadores haciendo uso del grafeno [75].
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Capitulo 2. Objetivos

El objetivo de este proyecto es el estudio tribologico de nuevos lubricantes basados en

liquidos i6nicos proticos libres de haluros y grafeno con el fin de obtener nuevos

nanolubricantes mas eficientes y respetuosos con el medio ambiente.

Con esto se pretende:

X/
L X4

X/
L X4

X/
L X4

Preparar los nuevos nanolubricantes mediante dispersion de grafeno en liquido

i6nico.

Determinar el comportamiento triboldgico de las nuevas mezclas lubricantes en el

par acero 52100-acero inoxidable y en el par zafiro-acero inoxidable.

Preparar dispersiones de liquido i6nico prético y grafeno en base agua.

Estudiar el comportamiento tribolégico del par acero inoxidable-zafiro lubricado

con agua modificada por liquido i6nico protico y grafeno en base acuosa.

Comparar los resultados de coeficientes de friccion y tasas de desgaste obtenidos,

asi como realizar estudios de superficie.

39



Rubén Pérez Sanchez
Estudio de lubricacion utilizando liquidos ionicos préticos con grafeno

Capitulo 3. Materiales, métodos y
procedimiento experimental

En este trabajo se han llevado a cabo diversos ensayos de friccion y desgaste con el fin
de estudiar el comportamiento de un liquido i6nico empleado como lubricante, tanto en
estado puro como en disolucion con agua, a través del contacto entre una probeta de acero

inoxidable AISI 316L y una bola de zafiro o acero AISI 52100, colocados en un punzon.

En el presente capitulo se van a desarrollar tres apartados con el fin de conocer en
primer lugar, los distintos materiales empleados en los ensayos, a continuacion, los
aparatos que han intervenido en cada una de las fases del proceso y por ultimo los pasos

que se han seguido en cada uno de los ensayos realizados.

3.1 Materiales empleados

3.1.1 Grafeno

El grafeno que se ha empleado, cuyo fabricante es IOLITEC y comercialmente

conocido como CP-0080 [76], contiene un 96,41% de carbono y un 3,59% de oxigeno.

En la Figura 15, se puede apreciar una muestra del grafeno empleado, observado en el

microscopio electronico de transmision (TEM).

Figura 15. Muestra de grafeno.
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3.1.2 Zafiro

Las bolas de zafiro (Al203) que se han empleado han sido proporcionadas por la

empresa GoodFellow y tienen un radio de 0,75mm.

En este trabajo, dichas bolas se han colocado en el punzéon del tribometro para que
ejercer una presion sobre la probeta de acero en cada uno de los diferentes ensayos

realizados.

Las caracteristicas mas representativas de la bola de zafiro son las siguientes:

Grado Esfericidad Estado

Figura 16. Propiedades del zafiro.

Tolerancia

3.1.3 Acero AISI 52100

El acero AISI 52100 [77, 78] es un elemento de elevada dureza debido a su alto
contenido en carbono, resistencia al desgaste y a la compresion, acabado superficial y

tolerancias dimensionales.

La bola de acero del punzoén empleada en algunos de los ensayos de friccion y
desgaste es de radio 0,8mm. La composicion quimica que presenta este elemento es la que

se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 1. Composicion quimica Acero AISI 52100.

%C %Si % Mn %P %S %Cr %Ni | %Mo | Otros
(max.) (max.) | (max.)
0,95 -1,10 0,35 0,25-0,45 | 0,025 0,025 | 1,30-1,60 - - -

A continuacidén, se enumeran una serie de caracteristicas adicionales (fisicas,

mecanicas, térmicas, eléctricas y magnéticas):
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Tabla 2. Caracteristicas adicionales.

Propiedades Simbolo U.d.M Tipo Notas Valores
Densidad ) [g/cm’] Fisica Temp. ambiente 7,80
Médulo de Young E [GPa] Mecanica - 200
Calor especifico c [J/kg-K] Térmica | Temp. ambiente 464
Coeficiente de o [10°/°C] Térmica (DT=0 - 100°C) 12,3
expansion térmica
lineal
Conductividad A [W/(m x K)] Térmica | Temp. ambiente 42,4
térmica
Resistividad p [Qx mx10°] | Eléctrica - 215
eléctrica
Permeabilidad i - Magnética | Ferromagnético > 300

magnética relativa

3.1.4 Acero AISI 316L

Para los ensayos de friccion y desgaste realizados, se han utilizado probetas de acero

AISI 316L con un espesor de 5 mm obtenidas a partir de chapas.

La composicion quimica [79] de este elemento se recoge en la Tabla 3.

Tabla 3. Composicion quimica Acero 316L.

%C %Si | %Mn %P %S %Cr %Ni %Mo %Ni
(max.) | (max.) (max.)  (max.) (max.) (max.)
0,030 0,75 2,00 0,045 0,030 | 16,0-18,0 | 10,0—-14,0 | 2,0-3,0 | 0,10

A continuacion, se muestran las propiedades térmicas y eléctricas (Tabla 4) y las

propiedades mecanicas (Tabla 5) asociadas a este tipo de acero.

Tabla 4. Propiedades térmicas y eléctricas del acero AISI 316L.

Punto de fusion 1380 — 1400 °C
Temperatura maxima de servicio 750 — 925 °C
Temperatura minima de servicio =273 °C
Conductividad térmica 13-17 W/m.°C
Calor especifico 490 — 530 J/kg.°C
Coeficiente de dilatacién térmica 15— 18x10°¢°C!
Resistividad eléctrica 69 — 81 pQ.cm’
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Tabla 5. Propiedades mecanicas del acero AlSI 316L.

Densidad 7870 — 8070 kg/m®
Médulo de Young 190 — 205 GPa
Limite elastico 170 — 310 MPa
Resistencia a la traccién 480 — 620 MPa
Resistencia a la compresion 170 — 310 MPa
Alargamiento 30-50%

Dureza 170 — 220 HV

3.1.5 Liquido ionico

Se ha utilizado el liquido i6nico protico Palmitato de Bis (2-hidroxietil)amonio (DPa),

cuya estructura quimica es la que se muestra a continuacion:

0
Il H,C
CH, CH, CH, .CH, CH, _CH, .CH, C
-~ - - 2. - 2 - - 2.~ 2 - L
HiC” TH, CH, ZCH, TCH, TH, TCHy CHy g H—N"_cH—CH,—oH

CH,——OH

Figura 17. Estructura quimica DPa.

Las disoluciones que se han preparado son al 1% en peso del liquido i6nico prético en

agua y su viscosidad se estima como la del agua (1x107 Pa-s).

3.2 Equipos utilizados

En este apartado se van a describir todos los equipos necesarios para poder llevar a

cabo los experimentos realizados.

3.2.1 Pulidora metalografica

La pulidora metalografica es un aparato que ha sido empleado para eliminar de las
muestras las asperezas a partir del desbaste y pulido de las mismas, para conseguir asi, que
las probetas usadas en los ensayos tribologicos sean muestras pulidas, libres de

deformaciones y adecuadas para su analisis.
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En concreto, se ha empleado una pulidora modelo Phoenix Beta, de la marca Buehler,

la cual estd compuesta por:

% Control manual de la velocidad de giro del disco que oscila entre 50 y 600 rpm.

% Sistema de refrigeracion alimentado con agua de la red. Se acoplaron a la pulidora
metalografica papeles de desbaste (Figura 19) para usar con agua con nimeros de

granulaciones 600, 1200, 2400 granos por cm? para cada probeta AISI 316L.

Figura 18. Pulidora metalografica.

Figura 19. Papeles de desbaste.
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3.2.2 Balanza

Para este trabajo se ha hecho uso de una balanza electronica, que es un instrumento

que sirve para medir la masa de un determinado elemento.

La empleada para este trabajo en concreto es la balanza de la marca A&D y modelo

ER-182A.

Figura 20. Balanza electronica.

3.2.3 Termometro e higrometro

Ha sido utilizado para medir las condiciones ambientales presentes en cada uno de los

ensayos realizados. En ellos se ha medido la temperatura y humedad.

El modelo disponible en el laboratorio y empleado en este trabajo ha sido Hygrometer
6000.

Figura 21. Termometro.
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3.2.4 Bano ultrasonidos

El bafio de ultrasonidos es un equipo que se ha utilizado para limpiar tanto el punzon

como la bola.

El modelo utilizado para este trabajo ha sido el bafo de ultrasonidos de P Selecta.

Figura 22. Baflo ultrasonidos.
3.2.5 Rugosimetro

La rugosidad [80] son pequenas asperezas que se hallan en la superficie de un cuerpo y
estan condicionadas a las propiedades del material y al proceso de fabricacion. La

rugosidad es la medida mas utilizada para determinar la textura de una superficie.

Los rugosimetros [81] son instrumentos empleados para medir las imperfecciones que
presentan las superficies, es decir, determinan la rugosidad en superficies y poder conocer
asi, la calidad de una superficie. Por muy pulida que esté una superficie, nunca es

completamente lisa, siempre tiene imperfecciones.
El parametro empleado para medir la rugosidad ha sido:

®,

¢ Ra: se define como la media aritmética de todas las medidas que el equipo ha ido

adquiriendo, es decir, es el valor medio de la rugosidad medida. Viene dado por:

N

1 .
Ra = N Z|Jl|
= (6)
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En este trabajo, se ha empleado el rugosimetro Profiltest SM7 y su funcién principal
ha sido la de medir la rugosidad de las probetas. Dicha rugosidad puede ser medida y
evaluada a partir de tres normas diferentes: DIN, ISO y CNOMO vy en el desarrollo de este

trabajo, en concreto, se ha empleado la norma DIN4768.
Como se puede observar en la Figura 23, el aparato esta formado por:

¢ Una pantalla digital LCD.
% Un teclado de membrana con autorrepeticion que permiten, junto con el menu, la

configuracion y ejecucion de todas las funciones.

Figura 23. Rugosimetro.

3.2.6 Tribometro

El tribometro [82] es un instrumento creado por Coulomb que sirve para medir el
coeficiente de friccion por deslizamiento de los cuerpos. Permite demostrar las leyes de

rozamiento.

Para los distintos ensayos circulares triboldgicos-se ha utilizado el tribometro ISC 200,
de tipo punzon sobre disco, de acuerdo con la norma ASTM G99, ya que para todos los
ensayos pin on disc de friccion y desgaste se uséd la configuracion de contacto punzoén

sobre disco.
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Figura 24. Triboémetro circular.

En cuanto a los distintos ensayos lineales triboldgicos se ha utilizado un tribdmetro

diferente, modelo TBR de Anton Paar (Figura 25).

Figura 25. Tribémetro lineal.

3.2.7 Perfilometro

El perfilometro [83] es un equipo empleado para medir la rugosidad de una superficie.
La mayoria de estos dispositivos miden la diferencia vertical entre el punto de una

superficie en nanometros alta y baja.

Se ha empleado el perfildmetro 6ptico Taylor Hobson Talysurf CLI 500 disponible en
el laboratorio para calcular la pérdida de volumen en la probeta y la tasa de desgaste.

Ademas, también ha permitido obtener las imagenes topograficas de la superficie en 3D.

Permite obtener los parametros en relacion a:
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DS

*  Medicidon de micro-alturas.

X3

A

Tamafio y consistencia del granulado.

X/
*

Areas y volumenes.
% Topografia superficial.

* Rugosidad.
Implementa ademas el Software Talymap para el analisis de resultados.

Las principales caracteristicas de este equipo son las que se recogen en la siguiente

tabla.

Tabla 6. Propiedades perfilometro.

Rango de medida 100 x 50 x 50 mm
Alcance del foco 1000 pm
Distancia de trabajo 10 mm

Peso maximo de la muestra 10 kg

Nivel de ruido 18 nm

Didmetro del punto 14 pm

Limite de la pendiente en superficies reflectantes +30

T A

=i

at
-
-
-
-

i

Figura 26. Perfilémetro.

3.2.8 Microscopio optico

La microscopia Optica [84] es una técnica que se emplea para obtener imagenes

aumentadas de una muestra a través de los rayos luminosos que se reflejan en esta y

haciendo uso de una lente.
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La palabra microscopio [85] proviene de la combinacion de dos palabras griegas:

micros (pequefio) y SCOpPE0 (mirar).

El microscopio Optico es un instrumento que permite examinar muestras muy
pequenas, imperceptibles a simple vista, aumentado su tamano. Es el microscopio mas
basico (siglo XVII) y su funcionamiento consiste en el uso de luz visible y un juego de

lentes para aumentar las imagenes de las muestras.

El microscopio Optico se ha empleado para el estudio morfologico y metalografico de

los materiales sometidos a friccion y desgaste.

Para el analisis de las huellas se ha usado el microscopio optico Leica DMR.

Figura 27. Microscopio optico.

3.2.9 Microscopio electronico de barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido o SEM [86] permite construir imagenes
ampliadas haciendo incidir sobre una muestra, un barrido de un haz de electrones de alta

energia.
Esta emplea para construir la imagen un haz de electrones en lugar de un haz de luz.

El microscopio electronico de barrido utilizado ha sido el Hitachi S-3500N, el cual

esta configurado para obtener imagenes tanto en alto vacio como en presion variable. Asi
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mismo, esta capacitado para obtener buenos resultados a bajo voltaje, lo que permite en

algunos casos evitar el pretratamiento de las muestras.

Presenta las siguientes caracteristicas:

X/
0‘0

X/

Resolucion de imagen de electrones secundarios de al menos 3,0 nm, en modo de
alto vacio.

Rango de magnificacion desde 18x hasta 300000x, en mas de 60 etapas.

Camara infrarroja.

Enfoque manual y automadtico con ajuste grueso y fino. Rastreo automatico del
foco.

Detectores: secundarios y retrodispersados en modo composicion y topografico.
Voltaje de aceleracion de 0,5 a 30 kV, ajustable por pasos.

Corriente de sonda con ajuste manual o automatico, ajustable de 1 pA a I mA
Sistema de lentes con supresion de histéresis.

Fuente de electrones con filamento de W, polarizaciéon automatica y alineamiento
electronico del cafion.

Monitorizaciéon de los ejes X e Y.

Figura 28. Microscopio 6ptico de barrido.
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3.2.10 Estufa de vacio

Se ha utilizado una estufa de vacio Binder VD23, con calefaccion y posibilidad de

conexiodn a vacio para los ensayos de lubricacion con capa fina.

Las caracteristicas principales de la estufa disponible en el laboratorio son las

recogidas en la Tabla 7.

Tabla 7. Propiedades estufa de vacio.

Presion minima soportada | 0,01 mbar

Potencial nominal 0,8 kW

Rango de calentamiento Temperatura ambiente — 200 °C
Resolucion 1°C

Precision +3 °C

Figura 29. Estufa de vacio.

3.2.11 Dispersador

Para la preparacion de las diferentes dispersiones de agua, grafeno y liquidos i6nicos
empleados como lubricante se ha utilizado el dispersador IKAT25digital ULTRA-
TURRAX.
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Figura 30. Dispersador.

3.2.12 Homogeneizador ultrasonico

La homogeneizacion ultrasonica [87] es un proceso mecanico empleado para reducir

las particulas pequefias presentes en un liquido con el fin de que estas queden uniformes.

Dichas particulas pueden ser liquidas o so6lidas. La reduccion del didmetro promedio
de las particulas aumenta el numero de particulas individuales, dando lugar a una

disminucién de la distancia media entre estas y a un aumento del area superficial.

Se ha utilizado un homogeneizador ultrasénico Labsonic M de Sartorius para mejorar

la dispersion del grafeno y el liquido i6nico en la preparacion de las dispersiones con agua.

Figura 31. Homogeneizador ultrasonico.
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3.3 Procedimiento experimental

Para cada uno de los ensayos que se ha realizado en este trabajo, se ha llevado a cabo

una serie de procesos, los cuales van a ser desarrollados a continuacion.

El siguiente diagrama representa de forma gréfica el proceso empleado:

Pulido de probeta Medida de Preparacion de la Ensayo friccion y
AISI 316LL rugosidad disolucién desgaste

Observacion y
analisis en
microscopio
optico de barrido
(SEM)

Observacion y Medida del
analisis en volumen de
microscopio desgaste
(Leica) (Perfilometria)

Figura 32. Diagrama procedimiento experimental.

3.3.1 Pulido de probeta AISI 316L

Las probetas empleadas en los diversos ensayos presentan una serie de impurezas en la

superficie, que necesitan ser eliminadas antes de su uso.

Ha sido necesario desbastar y pulir las probetas, ya que estas venian cortadas de

fabrica a partir de una chapa de acero AISI 316L, hasta alcanzar el estado 6ptimo final.

Para llevar a cabo el pulido se ha empleado la pulidora metalografica anteriormente

descrita (Apartado 3.2.1), a la cual se le han ido incorporando diferentes hojas de lija de

carburo de silicio de granulometrias decrecientes y platos de prepulido y pulido,

acompanados de una suspension de alumina.

3.3.2 Medida de la rugosidad

Una vez se tienen preparadas las probetas y son aptas para su uso, se ha de comprobar
con el rugosimetro que los valores de rugosidad media, Ra, de estas se encuentran dentro
del limite admisible para la realizacion de los ensayos, es decir, son menores de 0,15um.

De acuerdo con la norma DIN 4768 se han realizado medidas en tres direcciones.
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3.3.3 Preparacion de ensayos

3.3.3.1 DPaPuro

Se ponen aproximadamente 0,2 gramos de liquido i6nico sobre la probeta de acero

inoxidable. Este ha estado un minimo de 24 h en la estufa a 55°C para eliminar la

humedad.

3.3.3.2 DPa+ 0,1% Grafeno

Se prepara la dispersion de grafeno a un 0,1% en liquido i6nico, es decir, se pone en
un mortero 0,1% de grafeno y a continuacion, se anade DPa hasta completar el 100% de la
cantidad necesaria para nuestros ensayos. Posteriormente, se procede a molienda mecanica

durante 10 minutos y se pone en la estufa a 55°C para eliminar la humedad.

Se ponen aproximadamente 0,2 gramos de la dispersion sobre la probeta de acero

inoxidable.

3.3.3.3 Agua+ 1% (DPa + 0,1% Grafeno)

Para la preparacion de la dispersion se ha utilizado un 1% de dispersion DPa + 0,1%
Grafeno preparada anteriormente y 99% de agua pura tipo II. Se ha sometido a
ultrasonidos al 100% de amplitud durante 15 minutos y, posteriormente, se ha agitado con

el dispersador durante 30 segundos a 1600 rpm.

3.3.3.4 Capa fina de Agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)

Se han generado capas finas, cubriendo la superficie de los discos de acero con la
disolucion de agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno). Posteriormente, se introducen 3 horas en
la estufa de vacio a 60°C y 200mbar, hasta la evaporacion total del agua, manteniéndolos

en un desecador durante 24 horas, tras extraerlo de la estufa.

3.3.4 Ensayo de friccion y desgaste

Para la realizacion de los ensayos de friccion y desgaste se ha colocado la probeta, con
el lubricante utilizado segun el tipo de ensayo sobre su superficie, en el tribometro

previamente calibrado.
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Condiciones del ensayo:

Ensayo tribologico, punzon sobre disco.

X/
L X4

Bola: Acero AISI 52100/Zafiro (dependiendo del ensayo).

Disco AISI 316L
Distancia: 300 - 600 m
Carga: 0,98N

Velocidad de giro: 0,1 m/s

Radio de giro: 9 mm

Radio de la bola del punzén: 0,75 y 0,8 mm

Atmosfera de laboratorio

Temperatura ambiente y humedad relativa inferior a 40% (Controlada con Gel de

Silice).

Ensayo tribologico, lineal oscilatorio.

X/
L X4

Bola: Acero AISI 52100/Zafiro (dependiendo del ensayo).
Disco AISI 316L

Distancia: 88 m

Carga: 0,25N

Amplitud 5Smm

Frecuencia 20Hz

Radio de la bola del punzén: 0,75 y 0,8 mm

Atmosfera de laboratorio

3.3.5 Observacion y analisis en microscopio (Leica)

En este paso del proceso, se ha analizado la huella de la bola y se han realizan

micrografias haciendo uso de diferentes aumentos.

3.3.6 Medida del volumen de desgaste (Perfilometria)

Para estudiar el volumen de desgaste, primero, se obtiene el area del agujero y el del

exterior de la huella a analizar, utilizando el perfilometro. Una vez hallados dichos valores,

es necesario hacer uso de las siguientes ecuaciones:
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Ensayos lineales:

% Volumen de agujero (mm?) = Area agujero (mm?) x carrera (mm)

% Volumen de pico (mm?) = Area exterior (mm?) x carrera (mm)

% Volumen de desgaste (mm?®) = Volumen de agujero (mm?) - Volumen de pico (mm?)
% Factor de desgaste (mm>/N-m) = Volumen de desgaste (mm?) / Carga x Distancia

Donde:

Carrera = 5 mm, en los ensayos lineales.

Carga=0,25 N

Ensayos pin on dics:

% Volumen de desgaste (mm?®) = [2 x 7 x r] x Volumen desgaste trozo / Longitud arco
% Factor de desgaste (mm*/N'm) = Volumen de desgaste (mm?) / Carga x Distancia

Donde:
r =9mm, en los ensayos pin on disc

Carga=0,98 N

Los valores obtenidos de las mediciones del desgaste se recogen en el Capitulo 4.

3.3.7 Observacion y analisis en microscopio electronico de
barrido (SEM)

Se analizan los componentes que hay en la superficie de la probeta, pudiendo

examinar distintas partes y particulas de esta.

Ademas, también se obtiene una mejor imagen de la huella, con mejor resolucion, se
determinan los mecanismos de desgaste, y se adquiere informacion acerca de la superficie
que se esta estudiando, realizando microanalisis de energias dispersivas de rayos X (EDX)

y mediante el estudio de mapas elementales.
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Capitulo 4. Analisis de resultados

4.1 Ensayos de lubricacion con DPa (Acero AISI 52100
— AISI 316L)

4.1.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la figura que se muestra a continuacion (Figura 33), se observa la evolucion del
coeficiente de friccion (p), a lo largo de los 500 metros de distancia sobre los cuales se ha

desarrollado el ensayo.

Ademas, se puede apreciar una zona inicial transitoria que presenta una sefial

oscilante, desde el comienzo del ensayo hasta alcanzar los 150 metros.

A partir de este primer tramo de deslizamiento, se puede ver cémo los valores del
coeficiente de friccion se mantienen estables hasta el final del ensayo (steady-state), en

torno al valor medio obtenido en la serie de tres ensayos (Tabla 9).

Tabla 8. Valores mas representativos (DPa).

Distancia (m) Rméx Wsteady-state
124 0,72 -
150-500 - 0,286

1,0
0,8
0,6
1
0,4
. MM
0,0 T T ' '
0 100 200 300 400 500

Distancia (m)
Figura 33. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (DPa).
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Tabla 9. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (n)
Media 0,336

Desviacion 0,029

4.1.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 10, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad
de carga y distancia recorrida, de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.

Tabla 10. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm*/N-m)
Media 1,24x10 2,52x10°
Desviacion 6,62x10™ 1,35x10°°

4.1.3 Mecanismos de desgaste

El desgaste superficial sufrido en la probeta de acero se cuantifica, y se muestra
mediante la utilizacidén de técnicas de microscopia Optica, microperfilometria dptica de no
contacto y microscopia electronica de barrido. En cambio, las posibles interacciones tribo-

quimicas superficiales han sido estudiadas a través de mapas elementales.

4.1.3.1 Microscopia optica

En la Figura 34, se puede observar la huella de desgaste. En ella se puede apreciar que
la probeta ha sufrido desgaste abrasivo, como muestran las lineas paralelas horizontales
dentro de la huella, junto con una deformacién plastica en los bordes de la misma y en su

interior, como sefalan las marcas transversales dentro de la huella.
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Figura 34. Huella de la probeta a 10x (DPa).

La Figura 35 muestra la huella obtenida sobre la bola acero AISI 52100. Se puede

apreciar un desgaste producido por el contacto acero-acero.

Figura 35. Huella de la bola a 20x (DPa).
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4.1.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 36, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de acero
AISI 52100, asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de

los bordes de la huella.
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Figura 36. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con DPa.

4.1.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.1.3.1), producidas en la
probeta AISI 316L.
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DPAP521002 1
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

Figura 37. Micrografia de la huella a 100x (DPa).

DPAP521002 2
SE MAG: 200 x HV: 16.0 kV_WD: 15.0 mm

Figura 38. Micrografia de la huella a 200x (DPa).
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4.1.3.4 Mapas elementales

Los mapas elementales (Figura 39), obtenidos con EDX para adquirir la composicion
elemental, muestran un desgaste severo. Debido a ello, se puede observar como se ha
eliminado cierta parte de la capa protectora en el disco y ha provocado oxidaciéon en el

interior de la huella.

DPAP521002 4
SE MAG: 400 x HV: 15.0 kV 'WD: 15.0 mm

EFeCNO

—“swri ~w 4

Figura 39. Mapas elementales de la probeta lubricada con DPa.
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4.2 Ensayos de lubricacion con DPa + 0,1% Grafeno
(Acero AISI 52100 — AISI 316L)

4.2.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la figura que se muestra a continuacion (Figura 40), se observa la evolucion del
coeficiente de friccion (p), a lo largo de los 500 metros de distancia sobre los cuales se ha

desarrollado el ensayo.

En esta, ademas, se puede apreciar una zona inicial transitoria desde el comienzo del
ensayo hasta alcanzar los 180 metros. Este tramo, presenta picos de friccion, que pueden

ser debidos a la mala dispersion de las particulas de grafeno.

A partir de los 180 metros de distancia de deslizamiento, se puede ver como los
valores del coeficiente de friccion se han visto reducidos, manteniéndose estables hasta el
final del ensayo (steady-state), en torno al valor medio obtenido en la serie de tres ensayos

(Tabla 12).

Tabla 11. Valores mas representativos (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).

Distancia (m) Mmax Usteady-state
31 0,73 -
180-500 - 0,182

1,0

0,8 1

0,6 1

0,4 1

02 V"’""’ e

0,0 T T T T
0 100 200 300 400 500

Distancia (m)

Figura 40. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).
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Tabla 12. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (p)
Media 0,267

Desviacion 0,020

4.2.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 13, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad
de carga y distancia recorrida de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.

Tabla 13. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm®/N-m)
Media 4,06x107 8,29x10°
Desviacion 6,86x107 1,40x107

4.2.3 Mecanismos de desgaste

Mediante la utilizacién de diferentes técnicas como son la microscopia Optica,
microperfilometria 6ptica de no contacto y microscopia electronica de barrido se ha
analizado el desgaste sufrido en la probeta de acero de este ensayo. Por otro lado, las

interacciones tribo-quimicas superficiales se han estudiado mediante mapas elementales.

4.2.3.1 Microscopia optica

En la huella de desgaste que aparece en la Figura 41, se puede observar que la probeta
ha sufrido desgaste abrasivo, como muestran las lineas paralelas horizontales dentro de la

huella.
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Por otro lado, hay marcas transversales, las cuales nos indican que no solo se ha

producido deformacion plastica en los bordes de la huella, sino también en su interior.

Figura 41. Huella de la probeta a 10x (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).

La Figura 42, muestra la huella obtenida sobre la bola acero AISI 52100. Se puede

apreciar el desgaste producido por el contacto acero-acero.

Figura 42. Huella de la bola a 20x (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).
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4.2.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 43, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de acero
AISI 52100, asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de

los bordes de la huella.

8.5
55

45

Figura 43. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con DPa + 0,1% Grafeno (Acero AISI 52100-
AISI 316L).

4.2.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.2.3.1), producidas en la
probeta AISI 316L.
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DPA01G521006 1
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Figura 44. Micrografia de la huella a 100x (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).

DPA01G521006 2
SE MAG: 200 x HV: 16.0 kV_WD: 15.0 mm

Figura 45. Micrografia de la huella a 200x (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100-AISI 316L).
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4.2.3.4 Mapas elementales

En estos mapas elementales (Figura 46) se puede observar como en las zonas que hay
menos hierro, provocado por el contacto bola-probeta, se produce una mayor oxidacion.

Esto se ve, de forma clara, en la banda central de la huella del mapa elemental de oxigeno.

ANy S T
| v"lf ¥ L
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Figura 46. Mapas elementales de la probeta lubricada con DPa + 0,1% Grafeno (Acero AISI 52100-AISI 316L).
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4.3 Ensayos de lubricacion con DPa + 0,1% Grafeno

(Zafiro — AISI 316L)

4.3.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la figura que se muestra a continuacion (Figura 47), se observa la evolucion del

coeficiente de friccion (p), a lo largo de los 500 metros de distancia sobre los cuales se ha

desarrollado el ensayo.

En esta, ademas, se puede apreciar como desde el inicio, hasta alcanzar los 500 metros

que ponen fin al ensayo, el coeficiente de friccidbn se mantiene practicamente constante

alrededor del valor medio obtenido en la serie de tres ensayos (Tabla 15).

Tabla 14. Valores mas representativos (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).

Distancia (m)

Wmax

Usteady-state

40-500

0,259

1,0

0,8 1

0,6 1

0.4 1

0,2 1

0,0 T

0 100

Figura 47. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).
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Tabla 15. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (n)
Media 0,256

Desviacion 0,021

4.3.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 16, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad
de carga y distancia recorrida de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.

Tabla 16. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm3/N'm)
Media 6,5x10* 1,74x10°°
Desviacion 6,76x10° 4,42x107

4.3.3 Mecanismos de desgaste

Para poder mostrar y analizar el desgaste y las posibles interacciones tribo-quimicas
superficiales producidas en la probeta de acero, se han utilizado las siguientes técnicas:
microscopia Optica, microperfilometria Optica de no contacto, microscopia

electrénica de barrido y estudio de mapas elementales.

4.3.3.1 Microscopia optica

En la Figura 48, se muestra la huella de desgaste en la que se puede observar como la
probeta ha sufrido un desgaste abrasivo.
También muestra tanto en los bordes como en el interior de esta, signos tipicos de una

deformacion plastica.
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Figura 48. Huella de la probeta a 10x (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).

La Figura 49 muestra la huella obtenida sobre la bola de zafiro del punzon. Se pueden
apreciar particulas de desgaste desprendidas de la probeta de acero adheridas a la bola, lo

que indica que se ha producido un desgaste adhesivo.

Figura 49. Huella de la bola a 10x (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).
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4.3.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 50, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de zafiro,
asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de los bordes de
la huella. La profundidad no es continua, sino que se observan variaciones periddicas

debido al efecto stick-slip [88].
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Figura 50. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con DPa + 0,1% Grafeno (Zafiro-AISI 316L).

4.3.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.3.3.1), producidas en la
probeta AISI 316L.
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DPAQ1GZ5
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kVWD: 15.0 mm

Figura 51. Micrografia de la huella a 100x (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).

DPA0O1GZ5 2
SE MAG: 200 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

Figura 52. Micrografia de la huella a 200x (DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro-AISI 316L).
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4.3.3.4 Mapas elementales

Los mapas elementales (Figura 53) muestran una concentracion de oxigeno, evidente,

dentro de la huella de desgaste.

Figura 53. Mapas elementales de la probeta lubricada con DPa + 0,1% Grafeno (Zafiro-AISI 316L).
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4.4 Ensayos de lubricacion con agua + 1% (DPa + 0,1%
Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI 316L)

4.4.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la Figura 54, se observa la evolucion del coeficiente de friccion (u), a lo largo de

los 300 metros de distancia sobre los cuales se ha desarrollado el ensayo.

En esta, ademas, se puede apreciar como a lo largo del deslizamiento total del ensayo,
el coeficiente de friccion se comporta de una manera muy estable, estando este en torno al

valor medio obtenido en la serie de tres ensayos, 0,094.

En un principio, se realiz6 algin otro ensayo de mayor distancia, pero a partir de los
primeros 300 metros el agua se evaporaba, asi que el coeficiente de friccion aumentaba

considerablemente, habiendo contacto en seco (Tabla 17).
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Figura 54. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (Agua + ( DPa +0,1% Grafeno)).

Tabla 17. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (n)

Media 0,094

Desviacion 0,003
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4.4.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 18, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad
de carga y distancia recorrida de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.

Tabla 18. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm®/N-m)
Media 1,02x107 3,46x10°
Desviacién 8,66x107 2,95x107

4.4.3 Mecanismos de desgaste

En este tipo de ensayo la probeta de acero ha sufrido un desgaste superficial el cual se
cuantifica y se muestra mediante la utilizaciéon de técnicas de microscopia Optica,
microperfilometria Optica de no contacto y microscopia electronica de barrido. También
mencionar que las posibles interacciones tribo-quimicas superficiales se han estudiado

realizando mapas elementales.

4.4.3.1 Microscopia optica

En la huella de desgaste de la Figura 55, se puede observar como la probeta no ha
sufrido practicamente desgaste, en cambio si que se puede ver deformacion pléstica en los

bordes de la misma y en el interior, como demuestran las marcas transversales dentro de la

huella.

Figura 55. Huella de la probeta a 10x (Agua + 1%(DPa + 0,1% Grafeno)).
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La Figura 56, muestra la bola de acero AISI 52100 después del ensayo. Se puede
observar una huella practicamente inapreciable, es por ello, que se puede afirmar que no se

ha producido dafio evidente.

100 pm

Figura 56. Huella de la bola a 20x (Agua + 1%(DPa + 0,1% Grafeno)).

4.4.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 57, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de acero
AISI 52100, asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de

los bordes de la huella.

Figura 57. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con (Agua + 1%(DPa + 0,1% Grafeno)).
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4.4.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.4.3.1), producidas en la

probeta AISI 316L.

DDPAS521006 1
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

Figura 58. Micrografia de la huella a 100x (Agua + 1%(DPa + 0,1% Grafeno)).

DDPA521006 2
SE MAG: 200 x HV: 16.0 kV WD: 16.0 mm

Figura 59. Micrografia de la huella a 200x (Agua + 1%(DPa + 0,1% Grafeno)).
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4.4.3.4 Mapas elementales

Los mapas elementales (Figura 60) muestran como existe una mayor concentracion de
carbono y oxigeno, sobre todo, en las zonas deformadas plasticamente en el borde de la

huella.
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Figura 60. Mapas elementales de la probeta lubricada con (Agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).
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4.5 Ensayo de lubricacion con capa fina: agua + 1%
(DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI
316L) Lineal

4.5.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la Figura 61, se observa la evolucion del coeficiente de friccion (u), a lo largo de

los 88 metros de distancia sobre los cuales se ha desarrollado el ensayo.

En esta, ademas, se puede apreciar una zona inicial llamada periodo transitorio desde

el comienzo del ensayo hasta alcanzar los 26 metros.

A partir de este tramo de deslizamiento, se produce un pequefio incremento de los
valores del coeficiente de friccion que se mantienen mas o menos estables hasta el final del

ensayo, en torno al valor medio obtenido en la serie de tres ensayos (Tabla 20).

Tabla 19. Valores mas representativos (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

Distancia (m) Isteady-state

26-88,8 0,683

1,0

0,8 1

0,6 1

0,4 1

0,2 1

0,0 T T T T
0 20 40 60 80

Distancia (m)

Figura 61. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).
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Tabla 20. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (p)
Media 0,635

Desviacion 0,058

4.5.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 21, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad
de carga y distancia recorrida de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.

Tabla 21. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm®/N-m)
Media 8,92x107 1,96x10™
Desviacién 9,31x10™ 2,05x107

4.5.3 Mecanismos de desgaste

El desgaste superficial y las posibles interacciones tribo-quimicas en la probeta se
muestran mediante la utilizacién de técnicas de microscopia Optica, microperfilometria
optica de no contacto, microscopia electronica de barrido y mediante el estudio de mapas

elementales.

4.5.3.1 Microscopia optica

En la Figura 62, se puede observar la huella de desgaste. En ella, se muestra como la
probeta ha sufrido desgaste por abrasion, muestra de ello son las lineas paralelas

horizontales que recorren la huella.

82



gﬁ Rubén Pérez Sanchez
Estudio de lubricacion utilizando liquidos ionicos préticos con grafeno

Figura 62. Huella de la probeta a 10x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

La Figura 63 muestra la huella obtenida sobre la bola acero AISI 52100. Se puede

apreciar un desgaste abrasivo bastante evidente producido por el contacto acero-acero.

Figura 63. Huella de la bola a 20x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.5.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 64, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de acero
AISI 52100, asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de

los bordes de la huella.
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Figura 64. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.5.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.5.3.1), producidas en la

probeta AISI 316L.

Resaltar que a lo largo de la huella hay acumulacion de material en los bordes,

viéndose incrementada dicha acumulacion en los extremos.

Figura 65. Micrografia de la huella a 80x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).
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4.5.3.4 Mapas elementales

En los mapas elementales (Figura 66) se puede observar como hay mayor
concentracion de carbono en la parte exterior de la huella que en el interior, donde ha ido
desapareciendo la capa fina por el contacto bola-probeta. Por otro lado, situacion contraria

con el hierro y oxigeno, més cantidad en el interior que en el exterior.

Figura 66. Mapas elementales de la probeta lubricada con (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno).

4.6 Ensayo de lubricacion con capa fina: agua + 1%
(DPa + 0,1% Grafeno) (Zafiro — AISI 316L) Lineal

4.6.1 Evolucion del coeficiente de friccion

En la figura que se muestra a continuacion (Figura 67), se observa la evolucion del
coeficiente de friccion (p), a lo largo de los 88 metros de distancia sobre los cuales se ha

desarrollado el ensayo.

En esta, ademds, se puede apreciar una zona inicial transitoria, que va desde el

comienzo del ensayo hasta alcanzar los 5 primeros metros, donde el coeficiente de friccion
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aumenta mediante fluctuaciones acusadas. A partir de los 5 metros de distancia de
deslizamiento, se puede observar como los valores del coeficiente de friccion se mantienen

estables hasta el final del ensayo, en torno al valor medio obtenido en la serie de tres

ensayos (Tabla 23).

Tabla 22. Valores mas representativos (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

Distancia (m) Hsteady-state

5-88,8 0,889

1,2

0 20 40 60 80

Distancia (m)

Figura 67. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

Tabla 23. Coeficiente de friccion.

Coeficiente de friccion (n)
Media 0,847

Desviacion 0,047

4.6.2 Desgaste de la probeta

En la Tabla 24, se muestran los valores obtenidos de la pérdida de volumen por unidad

de carga y distancia recorrida de la probeta de AISI 316L, expresados en volumen de

desgaste y factor de desgaste.
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Tabla 24. Volumen y factor de desgaste.

Volumen de desgaste (mm?) Factor de desgaste (mm*/N-m)
Media 9,65x107 2,12x10°
Desviacion 1,1x107 3,05x10™

4.6.3 Mecanismos de desgaste

El desgaste superficial sufrido en la probeta de acero se cuantifica, y se muestra
mediante la utilizacidén de técnicas de microscopia Optica, microperfilometria dptica de no
contacto y microscopia electronica de barrido. Las interacciones tribo-quimicas y el
desgaste superficial se han estudiado realizando técnicas de microscopia Optica,
microperfilometria dptica de no contacto, microscopia electrénica de barrido y mapas

elementales.

4.6.3.1 Microscopia optica

En la huella de desgaste que se muestra en la Figura 68, se pueden observar unas
lineas paralelas dentro de la huella, que ponen de manifiesto que la probeta ha sufrido un
leve desgaste de tipo abrasivo.

Ademads, también se pueden apreciar unas marcas transversales dentro de la huella,
haciendo ver que la probeta ha sufrido una deformacion plastica tanto en los bordes como

en su interior.

Figura 68. Huella de la probeta a 10x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).
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La Figura 69 muestra la huella obtenida sobre la bola acero AISI 52100. Se puede
apreciar un desgaste abrasivo producido por el contacto acero-zafiro, y particulas de
desgaste desprendidas de la probeta de acero adheridas a la bola, lo que indica que también

ha habido desgaste por adhesion.

Figura 69. Huella de la bola a 20x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.6.3.2 Microperfilometria optica de no contacto

La Figura 70, muestra la morfologia de la huella de desgaste de la superficie de la
probeta de acero AISI 316L debida al arranque de material producido por la bola de zafiro,
asi como la acumulacion de material deformado plasticamente a lo largo de los bordes de

la huella.

88



1 \i
14 ' Rubén Pérez Sanchez
Estudio de lubricacion utilizando liquidos ionicos préticos con grafeno

7
8
]
4
3
2
1
1]

Figura 70. Imagen 3D de la huella de desgaste sobre la probeta lubricada con (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.6.3.3 Microscopia electronica de barrido

Mediante el microscopio electronico de barrido, se han obtenido con mayor precision,
las huellas de desgaste, anteriormente analizadas (Apartado 4.6.3.1), producidas en la

probeta AISI 316L.

Figura 71. Micrografia de la huella a 80x (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.6.3.4 Mapas elementales

En los mapas elementales (Figura 72) se puede observar como hay mayor
concentracion de carbono en la parte exterior de la huella que en el interior, donde ha ido
desapareciendo la capa fina por el contacto bola-probeta. Por otro lado, se puede observar

una mayor cantidad de oxigeno en el interior que en el exterior.
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Figura 72. Mapas elementales de la probeta lubricada con (agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno)).

4.7 Comparacion de los resultados

4.7.1 Comparacion ensayos de lubricacion con DPa + 0,1%
Grafeno (Acero AISI 52100 — AISI 316L) y (Zafiro — AISI
316L)

La Figura 73 muestra la evolucion del coeficiente de friccion, p, durante los 500
metros de distancia de deslizamiento de los dos ensayos de lubricacién con DPa + 0,1%
Grafeno. La diferencia entre ambos reside en la bola empleada para cada uno de ellos,

acero y zafiro respectivamente.
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Figura 73. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia de los ensayos de lubricacion con DPa+0,1%Grafeno
(Acero AISI 52100 —AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L).

Como se puede observar en las graficas, en los primeros 180 metros, el ensayo con
bola de acero AISI 52100 presenta unos picos de friccion bastante elevados que pueden ser
debidos a la generacion de tribocapas, mientras que el otro ensayo no tiene ningun pico

destacado.

En los ultimos 320 metros, ambos coeficientes se mantienen constantes, siendo un

31% mas elevado el de zafiro.
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Figura 74. Comparativa del coeficiente de friccion de los ensayos de lubricacion con DPa+0,1%Grafeno (Acero AISI
52100 —AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L).

La Figura 75 indica que el contacto producido entre la bola, colocada en el punzon,
cuyo material es acero AISI 52100 y el disco de AISI 316L, provoca un factor de desgaste
mas elevado que en el caso de la bola de zafiro. En concreto, un 79% de diferencia entre un
ensayo y otro. Esto puede ser debido, a que el grafeno ha quedado adherido a la bola de

zafiro, haciendo efectiva la tribocapa.

K x 10 (mm®/N.m)

0 T T
ACERO AISI 52100 - AISI 316L ZAFIRO - AISI 316L
DPa+0,1% Grafeno

Figura 75. Comparativa del factor de desgaste de los ensayos de lubricacion con DPa+0,1%Grafeno (Acero AISI 52100
—AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L).
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4.7.2 Comparacion ensayos de lubricacion con DPa, DPa + 0,1%
Grafeno y agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI
52100 — AISI 316L).

La Figura 76 muestra la evolucion del coeficiente de friccion, p, durante 500 metros,
en el caso de DPa y DPa + 0,1% Grafeno y 300 metros en el de agua + 1% (DPa + 0,1 %
Grafeno). Para todos ellos se ha empleado la bola de acero AISI 52100.

1,0
—— DPa 52100

DPa + 0,1% Grafeno 52100
0,8 —— Agua + 1 % (DPa + 0,1% Grafeno) 52100
0,6

i
1)

N WW\A\/
0,2
0,0 T T T T

0 100 200 300 400 500

Distancia (m)

Figura 76. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia de los ensayos de lubricacion con DPa,
DPa+0,1%Grafeno y agua + 1 % (DPa + 0,1 % Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI 316L).

Como se observa en la grafica, se compara los diferentes ensayos realizado con pin on

disc.

Por un lado, se puede ver que el DPa y DPa + 0,1% Grafeno en sus primeros 150-180
metros, se producen una serie de picos elevados hasta llegar a una estabilizacion del
coeficiente de friccion, siendo mucho mas constante y menor en el caso DPa + 0,1%

Grafeno.

Por otro lado, el ensayo realizado con agua + 1 % (DPa + 0,1% Grafeno) mantiene un
coeficiente mas estable de comienzo a fin, siendo este, el que presenta un promedio de

coeficiente de friccién menor.
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Figura 77. Comparativa del coeficiente de friccion de los ensayos de lubricacién con DPa, DPa+0,1%Grafeno y agua +
1% (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI 316L).

La Figura 78 indica que la adicion de grafeno ha reducido el factor de desgaste en un
67% respecto al de DPa. Esto puede deberse a la formacion de una capa protectora de
grafeno entre las superficies de contacto que facilita el deslizamiento y reduce la tribo-
corrosion, disminuyendo asi el desgaste. Ademads, en el ensayo de lubricacién con DPa

puro, el arranque en seco produce un desgaste adicional y genera particulas abrasivas.

Por otro lado, el menor desgaste se produce en el ensayo de agua + 1% (DPa + 0,1%

Grafeno), obteniendo una diferencia de un 86% respecto al DPa.
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Figura 78. Comparativa del factor de desgaste de los ensayos de lubricacion con DPa, DPa+0,1%Grafeno y agua + 1%
(DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI 316L).

4.7.3 Comparacion ensayos de lubricacion con capa fina: Agua
+ 1% (DPa + 0,1% Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI
316L) y (Zafiro — AISI 316L).

La Figura 79 muestra la evolucion del coeficiente de friccion, p, durante 88 metros y
en ella, se compara la capa fina de agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno), utilizando diferentes

materiales para el punzon, acero AISI 52100 y zafiro. En este caso, el ensayo es lineal.
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Figura 79. Variacion del coeficiente de friccion con la distancia de los ensayos de lubricacion con agua + 1% (DPa +

0,1%Grafeno) (Acero AISI 52100 — AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L).

Como se pone de manifiesto en la grafica, ambos ensayos siguen una progresion
ascendente muy parecida con picos, en casi todo su recorrido. La prueba realizada con bola

de zafiro tiene un coeficiente de friccion mayor al de acero AISI 52100.

De dichos ensayos no se ha obtenido el coeficiente esperado, puesto que tiene un

promedio muy elevado en comparacion con los no lineales.
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Figura 80. Comparativa del coeficiente de friccion de los ensayos de lubricacion con agua + 1% (DPa + 0,1%Grafeno)
(Acero AISI 52100 — AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L).

La Figura 81 indica que el contacto producido entre la bola, colocada en el punzon,
cuyo material es acero AISI 52100 y el disco de AISI 316L, provoca un factor de desgaste

mucho mas elevado que en el caso de la bola de zafiro. En concreto, un 98% de diferencia

entre un ensayo y otro.
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Figura 81. Comparativa del factor de desgaste de los ensayos de lubricacion con agua + 1% (DPa + 0,1%Grafeno)
(Acero AISI 52100 — AISI 316L) y (Zafiro — AISI 316L)
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Capitulo 5. Conclusiones y
perspectivas futuras

Se ha estudiado el comportamiento tribolégico del liquido i6nico protico DPa, de la
dispersion de un 0,1% de grafeno en el mismo y de una dispersion de agua con un 1%
(DPa+0,1%G) mediante ensayos en configuracion punzon sobre disco en los contactos

AISI 52100-AISI 316L y zafiro-AISI 316L.

Se han preparado capas finas mediante la evaporaciéon controlada de agua de la
dispersion (Agua + 1% (DPa + 0,1 Grafeno)). Se ha estudiado su comportamiento frente a
friccion y desgaste mediante ensayos lineales oscilatorios en los contactos AISI 52100-

AISI 316L y zafiro-AISI 316L.

A continuacion, tras las pruebas llevadas a cabo, destacar que:

«» En el contacto AISI 52100-AISI 316L se observan valores mas elevados de tasa de

desgaste que en el caso de contacto ceramico-acero.

®,

¢ La adicion de un 0,1% Grafeno al DPa disminuye el factor de desgaste en un 67%

y el coeficiente de friccion en un 20,5%, en el contacto AISI 316L - AISI 52100.

% En la dispersion de agua con un 1% (DPa+0,1% Grafeno), es donde se produce un
mayor descenso del coeficiente de friccion respecto al DPa puro, llegando a un

valor promedio de 0,094.

En cuanto al factor de desgaste, también se obtiene un descenso de un 72%

respecto al DPa.

La dispersion en agua de DPa+0,1% Grafeno presenta el mejor comportamiento

lubricante de todos los estudiados.

+** En los ensayos realizados en capa fina se han obtenido valores excesivamente altos,

en ambos contactos, no siendo asi los resultados esperados.

Por ultimo, como futuras mejoras:
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X/

¢ Seguir realizando pruebas con agua + 1% (DPa + 0,1% Grafeno), intentando cada

vez mejorar los resultados, puesto que de este se han obtenido los mejores valores.

% Realizar nuevos ensayos para mejorar los resultados obtenidos en capa fina,
utilizando diferentes pardmetros de carga, velocidades y procedimientos en su

realizacion. Ademas, realizar capa fina en pin on disc.

®,

¢ Estudiar la adicion de grafeno a otros liquidos idnicos préticos.
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