UNIVERSIDAD POLITECNICA DE CARTAGENA

ESCUELA TECNICA SUPERIOR DE
INGENIERIA INDUSTRIAL

PROYECTO FINAL DE CARRERA

“Estudio del comportamiento
tribolégico a alta temperatura de
Inconel 600 contra acero en presencia
de lubricantes i6nicos”

Titulacion: Ingenieria Industrial

Alumno/a: Martin Joaquin Ruiz Cid

Directores: M2 Dolores Bermudez Olivares
Ana Eva Jiménez Ballesta

Cartagena,2 de Septiembre de 2008



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

Agradecimientos:

En primer lugar me gustaria agradecer todo el agmgstado a
Maria Dolores Bermudez y Ana Eva Jiménez, asi canadodo el
Departamento de Ingenieria de Materiales y Fahdnade la Universidad
Politécnica de Cartagena.

Por supuesto, quiero recordar y agradecer a migepatfartin y
Juani y hermanos, Pedro José y Mariana Elenadbdpoyo prestado ya
gue sin ellos este proyecto y otras muchas coshslmeran sido posibles.

Tengo que citar a mis cuiiados Juande, Maria Jasgu€ Marta,
Miguel Angel, Jesus y Pablo que también han esthdidando su apoyo en
los momentos necesarios.

También destacar a mi ahijada Elena y futuro ‘Safue han estado
ahi alegrdndome la vida en muchas ocasiones.

Por ultimo, y no menos importante por ello, quiemmbrar a mi
novia Ana Belén que ha estado ahi desde el prinai@ este ciclo
universitario de mi vida, soportando los momenta@dosy buenos que he
pasado y apoyandome siempre sin esperar nada &oc&ndcias.

Por todo esto, y por lo que os debo os quierorh@u@icipes de este
proyecto y de los futuros logros que puedan venir.

indice



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

Ve

INDICE

. INTRODUCCION

I @o] gTol=To (o Jo [T I ] o o] (oo | - TS 2
2. EI fen0meno de friCCION..........cooeiiiiiiiiiii e 2
3. El fendmeno de desSgaste........ccccuuuiiiiiiiiiiiiiiiiieeeee e 3
4. Friccion y desgaste. RelaCiOn.............uuuuuiiiiiiiiieieeeeeeceeeeeeeeeeee e 4
5. Dafo SUPEITICIAL.........cooiiiiiiiiiiie e 5
5.1. Tipo de dafio SUPEITICIAL. ...u.ivurireiriieeerieetieeeeseeiee et erneenneesneereeneanns 5
6. Conceptos sobre lUbriCaCiON.........ccoooeeeiiiieeee e 9
6.1. PrincCipios de IuUBrCacCiON.........cuuiiiiiiiiiei e e 9
7. Conceptos sobre aceites lubricantes.........ccceevvveeeeeeeeiiicieee s 12
7.1, ACEItES DASE ... it et et e 12
8. Conceptos sobre liqUIdOS IONICOS. ......uviiiiiieeeeie e e eee e 15
8.1. Propiedades fisico-quimicas de 10S Ll......cvcvueirieeuieeneirieeineennesneereennaes 16
8.2. Organizacion estructural de 10S Ll........coceuiiiiiiiiiiiieec e eeaee, 17
8.2.1. EStructura de 10S LI PUMOS ...uvevreerieeiieetieeeereetneeneesneesnneeens 17
8.2.1.1. Organizacion estructural en estado salida................... 17
8.2.1.2. Organizacion estructural en estado liquida................. 18
8.2.2. Estructura de los LI en disOIUCION.......cvvvviiiiiiiiieieiiciieeeeeee e, 18
8.2.2.1. Influencia de la presencia de agua...........coeevneerneennnnn. 19
8.3. Propiedades lubricantes de 10S Ll.........uvueuiieunieiineiiieeieeeieeeiiesennaaes 20
8.4. Aplicaciones de 10S LI €N iNGENIENIA ... .uuvireirieeierieiiieeieereereereeeeneenns 22
8.4.1. Aplicaciones en operaciones a aQHBESiON. .........ccevuerrneeerneeenneeennnnns 22
8.4.2. Aplicaciones COmo MaterialeS VErdeS.......ccvuveueeniirnrerieeniesneesnnennns 23
8.4.3. Aplicaciones para la propulsion aeroespacial...........cccoeeveieiinnennnnen. 25
9. Aleaciones de NIQUEL...........uuuuiiiiiiie e e e e e e e 26
9.1. EVOIUCION NISTONICAL .. .eeuein i eiiie e e e e e eeeee e e e et e et e e e e 26
9.2. Aplicaciones de las aleaciones de NiQUel......ccevuviviririeeieiiierieeieeeeanes 29
9.3. Inconel 600 Y SUS aPliCACIONES .. vvvueeuniieteeiineeiineereeere e et s eeenneeeeeeens 30
9.4. Estudios sobre Inconel 600 y sus aplicacion@scleares..........ovvevevevninenennns. 32
O =3 1Y 0 1S 33

Il. MATERIALES , MAQUINAS Y PROCEDIMIENTOS

1. Materiales utilizados en la experimentacion............ccccceeeveeeeieeeeeeieveeeeennnnns 35
00 R 1 ot T =Y <00 36
I Va0 T I (=Y Tod =Y (o Y 38

2. Lubricantes usados en la experimentacion.................uuuvvvviiiiiinineeeeeeeenn. 83

indice



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

P2 I o 0o ol o g oo N I 0 PP 38
2.2. LiQUIdO iONICO AM-L10L....ccuuuiiirineeeiii e eeti e e et e e e et e e e rna e e eaa e e eann s 40
0 T I o U1 To Lo YN To g ot TN I = 0 L PRSP 42

3. Equipos utilizados en la experimentacion...........cccccvvveiviiieieeieeiieeeeeeeeens 44
K T/ 4 oo 111 (o F PSPPI 44
3.2. Cortadora de PreCiSiON. ... ... veuie et 45
3.3. PUlidOra MetalografiCa. ..uu.ureereereireeiieeeerieetieetiesn e reneereenresneesaens 46
I = (W T To 1 30T o WU PTRPPIRN 46
3.5, MiCrOSCOPIA OPTICA. 1vvuerrnrrnrrneereenresneeraressesteesnsesernneeeteesnsesnsessesneesnnes 47
3.6. Microscopia electronica de barrido (SEM)......cciuieiuieiiiiiieiiieiieeiieeieeeeeens 47
3.7. ESpectrofotOmetro iNfrarroj0.... ... e eeeeereerieeneereereeteeenrererrneeeseeneens 49
TR R oY 3 To P 50

4. Procedimiento experimental de los ensayos dedcién y

[0 =TS0 F= 1S = P 51
4.1. Preparacion de 1as probetas.........cocviiiiiiiiii e 53
4.2, Presion de CONLACIO. ... vevuueeerieeeetieeeetieeeetieeeebmeeeeeeen e e eesneeeesnaeees 53
4.3. Medida de los coeficientes de friCCION.............cveviiiiiiiiee i 53
4.4, Medida del volumen de deSOASIE.........c.ecveieeieeireecreeee e sveesee e 53
4.5. Ensayos de friccion y desgaste con lubricaci@or LI ............cccoveviieiiniennne. 54

I1l. DISCUSION DE RESULTADOS DE LOS ENSAYOS
TRIBOLOGICOS

I a1 0T [UTodox T o SRR 56
2. Ensayos de friccion y desgaste con lubricacionediante liquidos iénicos7
2.1. Resultados de friCCiOM. .. .uuu i e e e e ans 57
2.2. ReSUIA0S 08 UESTASIE. . ..vuerrrrnrireitieenrereetieeniesneeraernneeraeenresneesaeens 60
3. Mecanismo de desgaste e interaccion superficial..............ccccccvvviiiiieennen. 63
3.1. Lubricacion con AM-101 @ 25°% C...cuuuverueeennieeueeeieeeneeeenaeesneeesneeennnneees 63
3.2. Lubricacion con AM-101 @ 100° C....uceurivneiieinieieeiieenee e eeee et e enaenaaas 66
3.3. Lubricacion con AM-101 @ 200° C....cuueerueeernieeteeeneeeneesneeesneessneensens 69
3.4. Lubricacion con liquido i6nico L-108 @ 300° C....euvvvvrrieieiieeeennnnnarenenenes 72
3.5. Lubricacion con liquido i6nico L-P106 @ 300° C....cevvvvnirneernernrerneeineennennns 75
3.6. Ensayos de larga duracion con Inconel 600..........c.vevvriiiiiiiiiiieiinieeeeaanes 78
3.6.1. Ensayo de larga duracion con AM-101 a 1002 C.....cvvvvnverneerneennnnnn. 78
3.6.2. Ensayo de larga duracion con L108 @ 300°.C.......ccvvuvuininienennennnes 79
V. CONCLUSIONES.......ce oottt 81
(07073 Tod 11 To] 4= 82
BIBLIOGRAFIA .ot 83

indice



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura

de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

ABREVIATURAS
UTILIZADOS

Y SIMBOLOS

AM L Aceite mineral

BL oo Lubricacion limite

o Anchura de la huella de desgaste

EDS .o Espectrometria de rayos X por energias
dispersivas

EHL oo, Lubricacion elastohirodinamica

e Fuerza de friccion

o e Fuerza normal

HDL i Lubricacién hidrodinamica

PSR - L-t- W ¢ (=X ¢ (=110 PR (=)

L1002 o Tetrafluoroborato de 1-etil, 3-
metilimidazolio

LL08 .o Tetrafluoroborato de 1-octil, 3-
metilimidazolio

L-PL10O6.....ccoieeeeieiiiiiieeiivieeeeee Hexafluorofosfato de 1-hexil, 3-
metilimidazolio

Ll e Liquido ionico

F ettt Radio esférico del punzén

R e ————— Radio de giro de la huella de desgaste

SEM Lottt Microscopia electronica de barrido

SLM e Membranas liquidas soportadas

TEL e Lubricacion de pelicula fina

XPS. . Espectrometria fotoelectronica de rayos X

V e Velocidad de deslizamiento

W o.M OlUMEN de desgaste

3 PP PUPRPRTPO Viscosidad dinamica

Lttt Coeficiente de friccion

V s Viscosidad cinemética

indice



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

CAPITULO |

INTRODUCCION.

Capitulo 1. Introduccion. 1



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoigiboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfhtra acero en presencia de lubricantes idnicos.

1. CONCEPTODE TRIBOLOGIA.

En el afio 1966 se establecid el concepto actual pi@labra tribologia, la cual proviene del
griego “tpifoc” (tribos), que significa “frotamiento”. Ese afio pablicé el conocido como
“informe Jost”, el cual analizaba el impacto ecoimande la tribologia, asegurando que si se
aplicaran los conocimientos sobre tribologia, & & las naciones tendria notables beneficios.

Asi pues, la tribologia tiene por objeto el estutomaterias tales como la lubricacion, la
friccion y el desgaste de materiales. Se defineoctanrtiencia y tecnologia de los fendmenos
que tienen lugar en la interfase de contacto elasesistemas.

La creciente competitividad en los mercados de ymodn mundiales hace que se
demanden procesos de fabricacion 6ptimos de los rgaelten productos con precios
competitivos.

2.EL FENOMENODE FRICCION.

Se define la friccibn como la resistencia al moeimo relativo entre dos materiales que
estan en contacto. En 1781, tras varios ensaye£;dulomb quien emitié la hipoétesis de que la
friccion entre dos materiales se debe a las rugds&l superficiales que éstos presentan. En
efecto, si se observa la superficie de un matenakl microscopio, se puede apreciar que la
superficie no es perfectamente lisa, sino que ggzsay formando crestas y valles.

El coeficiente de friccion i”,es el parametro representativo, este expresaidida de
energia cinética y que se debe basicamente a d@sémos. Por un lado, el de deformacion de
las superficies en contacto, y por otro, el depdisibon de calor. Matematicamente, el
coeficiente de fricciom es el cociente entre la fuerza de friccion y ErZa normal:

F,

H= F_ (Ec. 1.1)

n

El fenbmeno de la friccion de un contacto estauidfl por gran cantidad de parametros,
incluyendo la geometria de las superficies en ctmtasus propiedades, las condiciones
ambientales y el lubricante utilizado.
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3.EL FENOMENODE DESGASTE

Segun la norma ASTM G40-05 [6], podriamos defirdesgaste” como el dafio que se
produce en una superficie sélida, generalmentepéodida progresiva de material, debido al
movimiento relativo entre la superficie y otra smsfa o sustancias en contacto con ella.

En la industria, el desgaste tiene un tremendaotefee que la mayoria de equipos que
funcionan gracias al movimiento relativo entre pgezas que lo componen es muy elevada, lo
gque genera inevitablemente este fendmeno. El dedtas problemas producidos por el desgaste
en EE.UU. se estima que esté entorno a los 8 redloe dolares anuales. Esto es debido a que
el desgaste va removiendo material constructivoieieas piezas, y esto por tanto determina la
vida Util de numerosos equipos como motores devaatib, articulaciones artificiales y frenos
de aeronaves.

Los mecanismos de desgaste se clasifican en dergockts principales:

» Desgaste con un elemento quimico activo adicional:

Se produce si los efectos del desgaste mecéanidmidds posteriormente, se
combinan con un desgaste cuyo origen es un ageit@cg externo. Al ocurrir
esto, los efectos son sinérgicos, o sea, se da hgma pérdida de material y
degradacion superficial mucho mayor que si simplgeesumamos los dos
mecanismos observados independientemente. Las@mro la oxidacion son dos
ejemplos del caso que hemos descrito.

» Desgaste mecanico:

Se produce por procedimientos puramente mecarstok actuacion de sustancias
que provoguen efectos de naturaleza quimica. Aes) @entro de este grupo
encontramos diferentes procesos que producen desgas

» Erosion. Es producida por el atague de un fluido portadomdrticulas
abrasivas a una superficie determinada. Es imprdibté el movimiento
relativo entre el fluido y la superficie.

» Adhesion En este caso, la superficie mas blanda sufre@reade material
por parte de la méas dura debido a las interaccioeese las
microrugosidades de cada una. Este material agtangae queda atrapado
entre ambas superficies, va creciendo progresivenabsorbiendo nuevas

Capitulo 1. Introduccion. 3
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particulas desgastadas, pudiendo llegar inclustmale de producirse
microsoldaduras. Si forzamos a estas superficies maverse

tangencialmente, parte de las uniones se defornd@amanera que se
producirdn mas arranques de fragmentos de la siparfas blanda.

» Abrasion. El desgaste se produce debido a la puesta enctorda un
material duro con otro mas blando, en cuyo castahais de “abrasion de
dos cuerpos”. Sin embargo, existe otra forma dasaim que se produce
cuando el dafo es producido por alguna particulasala ajena al
contacto, a menudo contaminantes. En tal casoafmaisl de “abrasion de
tres cuerpos”

» Fatiga superficial. Si las superficies en cuestion sufren algun tipacarga
ciclica, el material préximo a la superficie pugdeerar grietas que con los
sucesivos ciclos de carga se iran propagando Yicamio. Este entramado
de grietas dara lugar a particulas libres que sgrdederan facilmente de la
superficie.

Todos estos mecanismos de desgaste pueden actuanggudo lo hacen, en presencia de
un lubricante. Ademas, no son procesos excluyersies, que pueden aparecer de forma
simultanea.

4.FRICCIONY DESGASTERELACION.

Son dos fendmenos que estan relacionados, debamfiuencia que puede producir uno
sobre otro.

En el desgaste se producen particulas que quedgra@das entre las superficies que estan
en contacto, influyendo en la friccion. Ademas,l&h uniones se generan temperaturas muy
altas en periodos cortos de tiempo, afectandoalepop de deformacion vy, por lo tanto, al
desgaste.

El calor que se genera durante el proceso, getiagatamperaturas, dependiendo a su vez
de las condiciones de funcionamiento, de la carglacidad y rapidez con la que se elimine el
calor, por lo que dependera de las propiedadesctisrde las superficies que estan en contacto.

El fenbmeno de la friccion esta relacionado cocoettacto superficial, donde es notable la
influencia de la naturaleza de las superficieguposicion y microestructura.

Capitulo 1. Introduccion. 4
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Practicamente se puede decir que son los misma@mpaos y los mismos tipos de
fendmenos lo que afectan a la friccion y al deggast

Por otro lado, observar cdmo evoluciona la fricc&m un sistema nos puede ayudar a
distinguir procesos o cambios en los mecanismodedgaste, por lo que su observacion en
conjunto nos da una informacion valiosa sobre elmmtamiento triboldgico del material.

Por tanto, la friccion y el desgaste deben conaiderfenémenos relacionados pero no
equivalentes, aungque no sean independientes. ghstespuede dar lugar a modificaciones
superficiales que influyan sobre la friccion, tatesno formacion de peliculas y cambios de
rugosidad. Por su parte, la friccion, mediante fatte de calentamiento o de esfuerzos de
traccion, puede modificar el comportamiento delamat y, por tanto, influir en el desgaste. En
este caso, la acumulacion de particulas de desgadi interfase metal-polimero puede dar
lugar, como hemos comentado, a un menor arranquaaderial, a pesar del aumento del
coeficiente de friccion.

5.DANO SUPERFICIAL

El dafio superficial se define como el cambio toafigp o microestructural, o ambos, en
una capa superficial del material. El dafio supetfisurge en la superficie de los materiales
sometidos a contactos.

El diagndstico superficial en relacién con los nmésmos y procesos que causan el dafio, y
la relacion de esos mecanismos con la geometrsa,ptapiedades del material y otras
caracteristicas del tribosistema es una metodoldgiaiso creciente para la mas profunda
comprension de las variables tribologicas. El oijefinal de los trabajos tribolégicos es
disponer de mejores tribosistemas.

Frecuentemente, el dafio superficial esta generadaliferentes micromecanismos, que
actian en etapas consecutivas, alterando la suiperftl dafio observado es el efecto
acumulado, a macroescala, de dichos micromecanismos

5.1. Tipos de dafno superficial

En un principio, un tribosistema puede presentaiinioo tipo de dafio, pero en general, la
estructura es una combinacion de dos o més tidosxdnen y la interpretacion pueden ser
bastante complejos, pero es conveniente una ckdidn de tipos ideales de dafio superficial,
como se presenta a continuacion:

Capitulo 1. Introduccion. 5
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1. Dafio superficial con cambio de material.
2. Dano superficial con pérdida de material: Desgaste.
3. Dafio superficial con ganancia de material.

4. Corrosion.

Capitulo 1. Introduccion. 6
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1. Dafo superficial con cambio de material.

» Cambios estructurales:Dafio por cambios estructurales como puede sewvejeximiento,

templado, transformacion de fases, recizsteilon, etc.

» Deformacién plastica: Dafio caracterizado por deformaciones residualda eapa superficial, de carac

local o generalizado. El caso extremo se presenta e€ambio en la forma.

» Agrietado superficial: Dafio causado por excesivas tensiones localesniacto o por variaciones ciclic
de tensiones generadas mecanica o térmicamenteehsiones de origen mecanico pueden provoca
densa estructura de fisuras paralelas mientralaguensiones térmicas ciclicas generan una rédutes.
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2. Dario superficial con pérdida de material: Desgaste.
» La pérdida de material de la superficie generdqaats de desgaste de varios tamafios y formas. Los

elementos fundamentales en el proceso de arradtneatierial pueden ser fractura por cizalla, frectu
fragil, por fatiga, extrusion, disolucion quimickfusion, etc.

3. Dafo superficial con ganancia de material.

» Se produce por transferencia de material de urexficip a otra.

4. Corrosion:

» Degradacion del material por reacciones quimicasetementos ambientales o de la superficie opuesta.

Break-in Steady-State

Tiempo

Capitulo 1. Introduccion. 8
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6. CONCEPTOSSOBRELUBRICACION.[1]

En la vida actual los lubricantes se han converidan elemento esencial. Los motores de
nuestros coches y sus cajas de cambio trabajarciséamente gracias a los sofisticados aceites
y grasas que utilizan, mientras que los discossddeonuestros ordenadores confian en delgadas
peliculas organicas para hacer que los cabezallestdea-escritura se muevan con seguridad a
elevadas velocidades.

Desde los primeros dias de la civilizacion humamaha practicado la lubricacion. Sin
embargo, su estudio como ciencia comienza en lel Xigll, con el desarrollo de los cojinetes
y rodamientos. A principios del siglo XX, con ladhda de los automdviles y los motores de
vapor, comenz0 el desarrollo de los complejos dalmties modernos consistentes en un aceite
base y aditivos quimicos. Fue entonces cuando it busqueda de aditivos que
solucionaran, o ayudaran a solucionar, una serigordblemas como la corrosion, la no
dispersion de particulas, la combustion acidadesbaste. Sin embargo, este desarrollo ha sido
eminentemente empirico, no llegandose a entendallattamente los mecanismos quimicos
existentes en la lubricacién.

En la actualidad, una de las mayores fuerzas coormdisc detrds del desarrollo de los
lubricantes es el medio ambiente, es decir, la idistion del consumo de combustible. Un
hecho que no es muy conocido es que el consumo od#bustible puede reducirse
significativamente cambiando Unicamente el lubtieaatilizado. Por ejemplo, es posible
disminuir hasta en un 5% el combustible que conauogautomdviles actuales sustituyendo el
tipico aceite multigrado por uno de “friccion madéfda” de menor viscosidad.

6.1. Principios de lubricacion

La lubricacién se consigue gracias a las propiesididicas y quimicas de la sustancia
lubricante que se situa entre dos superficies anmiento y bajo carga. Las propiedades fisicas
determinan su habilidad para operar bajo condisiothe lubricacién hidrodinamica, y las
propiedades quimicas son cruciales para un buepartamiento bajo lubricacion limite. Estos
conceptos seran aclarados mas adelante.

Los dos principios basicos en los que se basdtecacion actual son:
» Evitar el contacto entre las superficies graciadaapresién hidrostatica e

hidrodinamica generada por el fluido lubricanteg quermite soportar la carga
aplicada (Lubricacioén hidrodindmica y elastohidndsthica, HDL y EHL).

Capitulo 1. Introduccion. 9
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» Bajo cargas altas y/o velocidades bajas, se utilifinas peliculas quimicas
generadas a partir de los aditivos para protegks asuperficies del inevitable
contacto entre las asperezas. Estas peliculasagsipiotegen del esfuerzo cortante
provocado por la friccidn y la abrasion del cordgtiubricacion limite o BL).

El régimen de lubricacién existente entre dos digies en contacto deslizante puede
cambiar de uno a otro dependiendo de la cargagideld, viscosidad del lubricante, geometria
del contacto y rugosidad superficial de ambas $igpes.

Stribeck en 1902 formul6 el modelo més aceptad@ pas contactos deslizantes con
lubricacién, en el cual se describié la variaci@ld friccion con respecto al parametro de
Hersey (-v/R), donde “v” es la velocidad de deslizamienty, fa viscosidad dinamica y\Ha
fuerza normal aplicada (figura 1.5) De este estadidesprende el hecho de que un aumento de
espesor de la capa de lubricante no tiene por igo@rair la friccion.

A Lubricacién

/ Limite (BL)
|

Lubricacién Mixta o .

Elastohidrodinamica Lubricacion
(EHL) Hidrodinamica
l'l —

=

niv
I:N
Figura 1.1 Curva de Stribeck.

En los contactos deslizantes lubricados, la fritca@&minuye al aumentar la velocidad de
deslizamiento hasta una situacion de pelicula noxtampleta, después de la cual, la friccion
del contacto puede mantenerse constante, aumentdisminuir con la velocidad de
deslizamiento, dependiendo de la viscosidad y deefectos térmicos. Sin embargo, este
modelo no es capaz de explicar el valor de fricabtenido cuando éste depende de la fuerza
aplicada y las superficies en contacto se adhiamara otra.
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Mas recientemente [1], se ha propuesto un nuevardagubricacion que se puede ver en
la figura 1.6. En esta figura se define:

= h como el espesor de pelicula.
* Ry como el radio efectivo de las moléculas del lubrie.
= R, como la rugosidad combinada de las dos superficies

h/Rq 1 ) .,
91 Lubricacion
Mixta
(Contacto HDL y EHL
seco, BL,
TFL, EHL)
10-15 f===-==-="--~
Contacto TFL
seco, BL, TFL
23 e - ==
0 Contacto seco, BL BL
0 3 h/R.

Figura 1.2.Mapa de los regimenes de lubricacion.

Cuando las superficies entran en contacto, muckperezas sufren una deformacion
elastica, dando lugar a un régimen de EHL. Losrpat@s criticos de este régimen son la
viscosidad y los coeficientes de viscosidad—predi@nlubricante. Si seguimos aumentado la
presion de contacto més alla de la EHL se produdeformacion plastica de las asperezas y el
espesor de pelicula (h) decrece. Cuando h cae qimajal del rango de la rugosidad de las
superficies, el contacto entre las asperezas seiecten en el mecanismo dominante para
soportar la carga, encontrandonos dentro de la BL.

Existe una region de transicion entre la EHL y la &nto por el valor de “h” como por el
comportamiento tribolégico. Esta zona de transi@géndenomina régimen de lubricacion de
pelicula fina o TFL, donde el valor de “h” puedeghir a ser del orden de nanémetros. A pesar
de estos valores, para superficies muy pulidaijsoaon un espesor de pelicula menor que la
rugosidad combinada de las superficies en contaetopuede llegar a obtener una buena
lubricacion.

El recientemente definido régimen TFL tiene mecaos de trabajo claramente
diferenciados del resto, ya que la adsorcién sigidrtiel lubricante da lugar a modificaciones
en la alineaciéon de las moléculas del liquido emasade las capas cercanas a la superficie
sélida, produciéndose una ordenacién moleculat kmécante hasta cierto grado.

La principal diferencia entre la BL y la TFL, esegen esta ultima el lubricante es mévil
debido a que la pelicula es relativamente gruelsayigcosidad tiene una influencia importante.
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Finalmente destacar que la BL esta caracterizadégformacion de peliculas adsorbidas,
tanto de forma fisica como quimica. Bajo las caodies de este régimen, la temperatura
alcanzada en el contacto de las asperezas puedaf@iente como para causar la reaccion
guimica entre el lubricante y las superficies &8jdgenerdndose una capa adsorbida que
protege las superficies. Sin embargo, la naturadeaata de estas capas y la cinética quimica
del proceso no son totalmente conocidas.

7/.CONCEPTOSSOBREACEITES LUBRICANTES.

Los lubricantes tienen funciones que van desderaantla friccion y el desgaste, hasta
eliminar el calor para reducir las tensiones téaside los elementos mecénicos, pasando por la
proteccion de los elementos frente a la corrodiimel futuro tienen que ser mas respetuosos
con el medio ambiente, tener un mayor nivel deapén y un menor coste total de su ciclo de
vida que los usados hoy dia. Para la mayoria d@plasaciones, la eleccion convencional es un
lubricante basado en aceites minerales, cuyas quagpes son bien conocidas y queda
caracterizado normalmente por la viscosidad yditénde viscosidad (IV).

De forma experimental se determina la viscosidasyele darse como viscosidad absoluta
o dindmica 1§) o bien como viscosidad cineméatiog).(La viscosidad cinematica se obtiene
normalizando la viscosidad absoluta con la denskdfluido. La unidad de la viscosidad
absoluta es el Poise (Ppgi's*' o mPas), mientras que la unidad de la viscosidad ciniemat
es el Stoke (St o ¢ms™). A causa de su elevado valor, la viscosidad abssle da usualmente
en cP y la viscosidad cineméatica en cSt. El indeeiscosidad (1V) de un lubricante, indica el
cambio en el valor de viscosidad del aceite desidran rango de temperaturas dado.

Pero si se decide la eleccion de un lubricantettsbat, como son los basados en ésteres
sintéticos, para una determinada aplicacion adei®mda viscosidad se tienen que evaluar otras
propiedades adicionales, como la conductividadit&rmyla polaridad.

7.1. Aceites base

El aceite lubricante es en realidad una mezclaoddigos de componentes. Por un lado, el
aceite base, que en un lubricante tipico se en@uentuna proporcion del 75 al 95%, y por otro
lado, los aditivos, que mejoran las propiedadesigais del aceite base. Las propiedades fisicas
del lubricante vendran dadas por el tipo de ateite que lo componga.

Capitulo 1. Introduccion. 12



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoitriboldgico a alta temperatura
de Inconel G&htra acero en presencia de lubricantes ionicos.

Principalmente, tenemos dos tipos de aceites base:

o0 Aceites minerales
o Aceites sintéticos

A continuacién en el siguiente esquema se puedemlganos aspectos mas sobre estos
aceites bases.
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TIPOS DE ACEITE REPRESENTACIONES

Obtencioén: Destilacion
PNV NP NP NP VW NP N

Parafinicos Parafinico

Aceites /L/\{A/JV\
Minerales Nafténico Iso-Parafinico Aromatico

Fa VLT NTHTTLR

Aromaticos

Nafténico

>
Polialfaol efinas (PAO)

p
Polialquilenglicol (PAG) Ris (n-actil) adinata

Sintéticos Esteres < Diésteres Ric (o-eHl_ hevill adinata
Poliol Esteres OTV\/W OM
e <

TMP CR-C1n TMP Oleatn
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8. CONCEPTOSSOBRELIQUIDOS IONICOS(LI). [1]

Los liquidos i6nicos pueden ser vistos como un auedestacado tipo de disolventes, o
como un tipo de material que tiene una historigdar Gtil. Si introducimos el término “ionic
liquid” en la base de datos ISI, obtenemos una anddi 30 referencias anuales hasta el afio
1995, creciendo hasta més de 1600 en la primeeal é 2008.

Este interés creciente se debe claramente a goa kegado a la conclusion de que estos
materiales, usados formalmente para aplicacionpsecidizadas en electroquimica, pueden
tener aplicacion en otros muchos campos. El nurderpatentes de aplicaciones ha crecido
desde unas pocas en 1980 a méas de 800 en 2004.

Los LI, podrian ser definidos, en contraste consiags fundidas convencionales, como
sales con una temperatura de fusion por debajouwfed de ebullicion del agua y que a menudo
son estables en dicha sustancia.

La composicién quimica general de estos materiefesorprendentemente consistente,
incluso aunque la composicién especifica y las ipdgules fisicas y quimicas varian
enormemente. La mayoria tiene una estructura costgys®r un cation organico y un anién
inorganico poliatomico. Debido a que existen mucbasbinaciones posibles de cationes y
aniones, el nimero potencial de LI es enorme, didrode 1018. Descubrir un nuevo tipo es
relativamente facil, pero determinar su utilidaguiere una inversion mucho mas sustancial en
la determinacion de sus propiedades fisicas y ga#ni

En sus inicios, estos materiales fueron desaradlgrira su uso como electrolitos, aunque
como un nuevo tipo no convencional de disolventtpse materiales han ido ganando
importancia y un particular interés. Esto es debidas importantes caracteristicas que poseen:
una volatilidad practicamente nula, con una pred@rapor casi cero ya que estan compuestos
completamente de iones; inflamabilidad desprecjalieamplio rango de liquidus, es decir, una
alta estabilidad térmica y un bajo punto de fusipngna miscibilidad controlada con los
compuestos organicos y con agua.
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8.1. Propiedades fisico-quimicas de los LI.

Punto de fusioén. Temperatura de descomposicion.

Los liquidos iénicos con aniones altamente fluosa@, El limite superior del rango de liquidus es usuatae Las viscosidades de los LI a temperatura ambieare
PR, (CRSO,),N', CRCOQ, etc.) son generalmente || fronterizo con la temperatura de descomposicidnita desde unos 10 cP hasta valores de mas de 500 ¢

liquidos a bajas temperaturas, formando estructurgs en los LI, ya que la mayoria de liquidos idnicosan dependiendo su valor fuertemente de la temperdéurd
cristalinas al solidificar, produciéndose una afigacion ||| volatiles. La presencia de cationes organicosinggtia presion y las impurezas. Para LI con el mismo arign
lenta. Empiricamente se ha observado que el pentojestabilidad, teniendo lugar la pirdlisis a tempanas entrd| tendencia es que a cadenas alquilo mas largabtesga
fusion decrece segun el siguiente order:EH;> BF,. 350 y 450 °C. Asi, las temperaturas de descompgosid fluidos mas viscosos.
varian con el tipo de anién, cumpliéndose el sigaie

orden: CkPR=BF,;<(CRSGO,),N".

Miscibilidad.

Densidad.
La miscibilidad de los LI con el agua puede vadiar .
o . o Polaridad.
completamente miscible a casi totalmente inmisciblg

cambiando el anién de G PF. Sin embargo, el agua ¢ . . .
: . . , . _ L Las densidades registradas para los LI varian &ritee
la impureza mas comun en los LI, encontrandosesoc] Se ha determinado [40] que la constante dieléctii¢ale

gcm®y 2,4 gcm’®. Esta parece ser la propiedad fisich
menos sensible a las variaciones de temperaturay se
ha observado en algunos estudios.

en los hidrofobos, que pueden llegar a absorber los LI se encuentra entre 8,8 y 15,2, disminuyeszste
rapidamente la humedad del ambiente. En lo quefsea]| valor al aumentar la longitud de la cadena alcuilRara
a los disolventes no polares, se ha determinaddogud Jf un mismo anion, la polaridad del LI decrece al autarela
tienden a ser inmiscibles con ellos. longitud de cadena. Pero también tiene una infiaeng
importante la naturaleza del anién.
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8.2. Organizacion estructural de los Liquidos l0sic

El conocimiento de la estructura de los LI puedmjwn papel muy importante a la hora de
su aplicacion. Por ello, se estan llevando a catamios para relacionar la fuerza de los enlaces
entre el cation y el anion, la simetria o el tamd@dos aniones con las propiedades fisicas y
quimicas de los LlI.

8.2.1. Estructura de los LI puros

8.2.1.1. Estructura en estado solido

Se ha comprobado que en estado solido, los LI dorosan una red de cationes y aniones
conectados por puentes de hidrégeno en la quearalta de imidazolio se encuentra rodeado
por tres aniones y viceversa. Diversos estudioigandque el ordenamiento tridimensional se
realiza de forma estratificada, con zonas difesdfas de cationes y aniones formando una
extensa red (ver figuras 1.3y 1.4).

Figura 1.3 Estructura cristalina del hexafluorofosfato de dif3etilbenzilimidazolio (los octaedros
representan los aniones de hexafluorofosfato).

Figura 1.4 Estructura cristalina del tetrafluoroborato deil,-8tmetilimidazolio:
a) Empaquetamiento molecular; b) Estructura efitadia de aniones y cationes.
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8.2.1.2. Estructura en estado liquido

Normalmente se produce un aumento del 10-15% dietnen entre el estado cristalino y el
estado liquido de los LI, por lo que las distan@asion o atomo-atomo son similares en ambos
estados. Las similitudes entre la estructura dd_lasn estado sélido y liquido se mantienen
como consecuencia de las fuerzas coulémbicas lestationes y aniones. Por este motivo, la
estructura de los LI puros en estado liquido sel@asimilar también a una red supramolecular
polimérica, en la que cada anion esta rodeado edecationes y viceversa, conectados por
puentes de hidrégeno (figura 1.12).

Figura 1.5 Ordenamiento de los LI puros. Estructura supranude@olimérica en estado liquido.

8.2.2. Estructura de los LI en disolucion

La incorporacion de otras moléculas a los LI pugaelucir cambios en sus propiedades
fisico-quimicas y en algunos casos provocar la doién de nanoestructuras de regiones
polares y no polares (figura 1.13).

Estudios recientes de simulacion por ordenadoriggedjue, en fase liquida, los LI de 1-
alquil, 3-metilimidazolio podrian estructurarseeste tipo de dominios de distinta polaridad

Figura 1.6 Ordenamiento de los LI en presencia de otras miasligcu
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8.2.2.1. Influencia de la presencia de agua

El primer autor en postular que los LI “humedos”debian considerarse como disolventes
homogéneos, sino como materiales nanoestructurailaggiones polares y no-polares, fue
Compton. Esta hipotesis permitia explicar las ewesrndiferencias encontradas en las
propiedades fisicas de los LI secos y humedos.sBsémoestructuras permitirian que las
moléculas neutras quedaran en las regiones medasegomientras que la difusion de las
especies idnicas se produciria de forma rapidavédrde las regiones polares o humedas.

Los LI en disolucién son también capaces de manteneggran medida la estructura de
enlaces de hidrégeno, incluso con disolventes ¢ dmnstante dieléctrica. Los LI diluidos
infinitamente en otras moléculas pueden formargdeciones separados por el disolvente, de
forma que un aumento en la concentracion del Lpukevar a la formacion de agregados de
pares de iones. A medida que la concentracion ldeliinenta, se pueden formar agregados de
tres iones e incluso mayores, que pueden coegrstiquilibrio a diferentes concentraciones.

o S)
1 @ O )
© @ @) 5 ® .
_ ©¢c @ o
%I, ® o ©®
S
?E @H\ @ @\H\ @\H@
g @\H\ @\H\ @\H\G @\H\ Pares de lones
| ° Pe °®
O ©
@"”’@”\@ @"”@\”“@ @"”’@”‘\@ -
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Figura 1.7 LI en disolucion. Equilibrio i6nico a diferentesrm@ntraciones.

Finalmente, resumiendo podriamos decir que miemjuaslos LI puros, tanto en estado
s6lido como en estado liquido, se pueden desaibito estructuras supramoleculares unidas
por enlaces de hidrégeno, cuando se mezclan can otoléculas se deben considerar como
materiales nanoestructurados en regiones polarepgplares.
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8.3. Propiedades lubricantes de los LlI.

Los liquidos idnicos poseen caracteristicas simgsjacomo su presion de vapor casi
inexistente, su bajo punto de fusion, su alta detall térmica, su inflamabilidad y su
miscibilidad con los compuestos organicos, los hatematerial ideal para su aplicacion como
lubricantes en campos como la aeronautica, laréléct, sistemas de refrigeracion y las
computadoras.

La estructura dipolar unica de los LI podria peimst facil adsorcion por parte de las
superficies en deslizamiento, de modo que se fam@ecapa limite efectiva. Esta adsorcion
fisico/quimica de los LI se podria ver reforzadalp@existencia de enlaces de hidrégeno con la
superficie, de forma que sus propiedades tribo&&gise vean mejoradas, sobre todo como
lubricantes de TFL y lubricacion limite.

Anteriormente se comentd, que existe un régimentraesicion entre la lubricacion
elastohidrodinamica y la lubricacién limite quedemomina de pelicula fina o TFL. Uno de los
modelos propuestos para explicar este tipo dedatidon es el denominado “Modelo de
peliculas formadas por liquidos ordenados”, modgle, segun lo expuesto mas arriba, se
puede aplicar a la lubricacién por LI.

En este modelo se considera que la capa lubricanncuentra confinada dentro de un
delgado espesor entre dos superficies en movimigrtmuciendo que las moléculas del
lubricante tiendan a ordenarse durante el procesiation. En estudios realizados sobre LI
confinados entre dos paredes paralelas, se havadsecomo los cationes de la interfase se
orientan respecto de la superficie con un ciertgubin produciéndose una distribucion
perpendicular de cargas, independientemente detlégparedes utilizadas.

Sin embargo, el comportamiento ante la friccionl ylesgaste de los LI depende de los
materiales utilizados en el contacto tribologiadeylas condiciones de deslizamiento.

Entre los LI mas estudiados se encuentran las si@es$-alquil, 3-metilimidazolio. Al
comienzo de este trabajo se habian realizado nmzases estudios en los que se mostraba a
estos LI como un prometedor y versatil nuevo tipdudbricante base.

Los LI han demostrado unos resultados tribolégierselentes para diversos contactos
como el acero/acero, acero/cobre, acero/SiO2, $802, acero/sialon y Si3N4/sialon.

Al igual que en el resto de propiedades de log&lde esperar que tanto la naturaleza del
anion como la longitud de la cadena alquilo tengaefecto significativo en el comportamiento
tribologico de los LI. La estructura en redes tmdnsionales que se producen en los LI puros y
su ordenamiento nanoestructurado cuando se enanestr disolucidn, son propiedades que
pueden resultar muy utiles en lubricacion.
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En las siguientes tablas se muestran un resumefosdeesultados de los estudios
tribolégicos que se habian llevado a cabo con iandaid al comienzo del presente trabajo
usando los LI como lubricantes en estado puro, iomBe muestra un resumen de las
caracteristicas estructurales de los liquidos @mitsados y que son derivados del imidazolio.

Los valores obtenidos en estos estudios demuegtiarel comportamiento triboldgico de
los LI supera al de otros lubricantes como el PEREontactos como el ceramico-ceramico,
acero-ceramico y acero-acero.

X R, R, Nomenclatura
C,H, L102
CH, CH,; L106
BF, C.H,; L108
CH,, 1.206
C.H, CH,, 1.208
C,H, L-P104
CH CH,, L-P106
CH,, L-P108
PF, C.HL CH,, L P206
C.H,. L P208
C,H. C.H,, L-P308
C,H, L-F102
| e, C.H, L-F104
(CES0,).N C,,H,, L F110
C,H. CH,, L-F206
. C,H, L-Br104
' CH,; L Br106
Tosilato L-Tol102
C2H5
EtOSOy L-Es102
cr CH, 1-Cl104
C,H,
OctilOSOs” L-Os104
(C,F,SO,),N" C.H,- L-BT108
Me, POy CH, L-Dm101

Tabla 1.1Designacion de los liquidos iénicos derivados aédlazolio
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8.4. Aplicaciones de los LI en Ingenieria.

Debido a su extremadamente baja volatilidad, losdtd llamados a menudo “disolventes
verdes”, en contraste con los tradicionales compeesrganicos volatiles. Debido a sus
propiedades Unicas, han sido extensamente usadus disolventes o como catalizadores en
una gran variedad de reacciones. También se haregpl su habilidad como disolventes en
procesos de extraccion y separacion, gracias &sefdbocidad regulable y a su capacidad de
disolucién.

8.4.1. Aplicacion en operaciones a alta presion.

Los liquidos i6nicos poseen propiedades muy adesyaara su aplicacién en ingenieria, de
las cuales se pueden destacar algunas como sefeajo negativo sobre la salud humana, su
estabilidad térmica y quimica, bajo poder corroseto. Es por ello por lo que estos son cada
vez mas utilizados en aplicaciones de ingenieriiga. Para aplicaciones a altas presiones han
demostrado también tener baja compresibilidad, dsigmopiedades lubricantes y adecuada
solubilidad de gases.

A continuaciéon vamos a analizar algunos estudibsesestas caracteristicas de los liquidos
i6nicos y aspectos de ellos que las condicionan:

» Bajo poder corrosivolos estudios realizados sobre varios LI revelayos
la estructura quimica del cation y el tipo de artienen un gran efecto en
el poder corrosivo de los LI.

» Baja compresibilidad: esta caracteristica es muy importante en las
aplicaciones hidraulicas, pues una baja compratabiinos asegura un alto
rendimiento de la maquina hidraulica.

» Alta estabilidad térmica:los experimentos de termogravimetria a alta
presion y alta temperatura han mostrado que la ri@yde los LI
analizados tienen una alta estabilidad térmicaas éé¢mperaturas (200-350
°C). La larga duracion de los tests ha demostradodicha estabilidad es
independiente de la presion. Ademas también skehmstrado que los LI
tienen baja tendencia a inflamar.

» Buenas propiedades lubricantesstudios sobre la abrasion en motores
utilizando como lubricantes liquidos i6nicos y &eei lubricantes
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convencionales han demostrado que el desgaste gulodas menor en
presencia de los primeros. También los estudibslégicos han aportado
datos sobre el mejor comportamiento de los liquidoios frente a otros
lubricantes, y esto puede ser explicado por el dveleh que los liquidos
tienen una Udnica estructura dipolar que le permite mejor
comportamiento.

Finalmente, después de analizar los LI podemos dggé sus propiedades fisicas y quimicas
hacen que sean muy adecuados para ser usadosicatiapes a alta presion y en procesos
mecanicos.

8.4.2. Aplicacion como materiales “verdes”.

En el campo de la ingenieria, existen diversasséaeealas que los LI se estan aplicando
como nuevos materiales “verdes”:

= Membranas liquidas soportadas (SLM#as SLM son un tipo Unico de membranas
de solidos porosos impregnadas con liquido. Sinaegah tienen problemas de
pérdidas del liquido por vaporizacion o disolucgue quedan eliminados al usar
los LI.

= Plastificantes: La necesidad de plastificantes con propiedadesidaésmy de
volatilidad mejoradas, que puedan ser usados atéajperatura ha motivado la
investigacion de los LI en este campo, encontréndgenos resultados para el
PMMA (polimetilmetacrilato).

= Dispersantes y tensoactivoBn general, se han utilizado LI “no-convencionales”
como aditivos en la formulacion de sistemas delm@euientos.

= Sistemas de energia soldra conversion de la energia solar en calor necesita

fluidos térmicos con propiedades fisicas y términsisas, que no siempre pueden
alcanzarse con los materiales comerciales. LogehEh una estabilidad térmica y
unas capacidades calorificas superiores a losoBuigrmicos convencionales,
siendo capaces de almacenar cantidades considedabtmalor. Se han investigado
las caracteristicas térmicas y de corrosion desari que pueden utilizarse en este
tipo de aplicaciones. También se ha propuesto sucomo electrolitos en las
células solares, debido a sus buenas propieda@idsads y su compatibilidad con
las resinas epoxi utilizadas en la construccioadias células.
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= Industria electroquimicata amplia ventana de potencial electroquimico lyuana
conductividad eléctrica (hasta 4 V y 10 1018-1 respectivamente) de los LI, asi
como el amplio rango de liquido y la habilidad p@rsolvatacion de compuestos
han provocado su uso como electrolitos de bataréhislas de combustible, etc. Se
ha demostrado que los LI miscibles con agua puegdeer una aplicacion
importante en campos como la electrocatalisis giriéesis bioelectroquimica, asi
como para fabricar electrolitos compuestos de
LI/polimero.

= Cristales liquidosAunque se han identificado numerosas moléculasotedpicas,
so6lo se han estudiado un namero limitado de esnagcristalinas de los LI.

= Quimica analitica: Los LI han sido utilizados en cromatografia de gase
cromatografia liquida (HPLC) y electroforesis.

= Biosensores:Se ha demostrado recientemente que diversos Limi@azolio,
usados ampliamente en otras aplicaciones, tienengrnam potencial como
disolventes biosensores para sustancias poco eslahlagua como los pesticidas,
fungicidas y drogas ilicitas.

= Combustible para reactores de uso espadal: naturaleza de los LI estd siendo
investigada para desarrollar nuevos materialesattandensidad de energia que
puedan ser usados como monopropulsores liquidascphetes.

= Mineralogia:La sintesis de LI con indices de refraccion maydee$,4 permite su
uso como fluidos de inmersion para el examen dendsisiones en gemas y
minerales.

= Lubricantes:Los LI tienen todas las propiedades que un buerichuiite necesita:
baja volatilidad, alta estabilidad térmica, y bagmnperatura de fluidez. En el
siguiente apartado se hard una revision de lodtades obtenidos en lubricacion
con estos materiales.

= OtrasOtras aplicaciones mas puntuales de los LI han elddesarrollo de un
termometro Optico y de una tinta libre de disolesrdrganicos.

Desde 1990, y de forma gradual, las compafiiasdwaim¢orporando los LI a sus procesos
industriales: en el proceso de cloracién y de egiém de acido de BASF; en procesos de fase
liguida de Eastman Chemical; en un proyecto deribatede Degussa. Sin embargo, la
implementacion de los LI en la industria tiene ai@ntos retos:
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= La falta de datos sistematicos de sus propiedadéesad. Se estan realizando
esfuerzos para recopilar datos de las distintadliéamde LI, asi como para
desarrollar bases de datos que puedan ser corasubialh hora de decidir qué LI
utilizar para una reaccioén o aplicacion particular.

= Sintetizar LI libres de impurezas como el aguautus, plata y otros iones
metalicos. Como se ha comentado anteriormentes @sfaurezas tienen un gran
impacto en sus propiedades fisicas.

= Determinar si los LI son de verdad “verdes”: sidegradan con el tiempo, si son
potencialmente dafiinos a largo plazo, como marsjar residuos, etc. Existen
grupos de investigacion conjuntos con la indugtaisa determinar los peligros eco-
toxicologicos de los LI y proponer una estrategia gonsidere el ciclo total de vida
de estos nuevos materiales. Diversos grupos traeaj&l reciclaje y tratado de los
residuos producidos por los LlI.

8.4.3. Aplicacion para la propulsion aeroespacial.

En la actualidad se esta estudiando mucho la apitade los liquidos iénicos a la
propulsion aeroespacial, y es que las propiedadesstbs hacen que sean candidatos ideales
para dichas aplicaciones.

La despreciable presion de vapor de los liquidoikos y la importante conductividad
hacen que sean ideales para propulsion micro-eigcen la cual se consigue una fuerte fuerza
de empuje generada por micro-gotas y que permitsar an sistema de propulsion con un bajo
gasto de liquido y por tanto con una baja contaonimaen el despegue.[3]

En la figura se puede observar el sistema de rpi@pulsion, descrito anteriormente:

a o b

Figural.8. Representacion esquematica del sistema chicro-propulsion.
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9. ALEACIONESDE NIQUEL.

9.1. Evolucion historica [2]

Las aleaciones de niquel han sido usadas desdeapjp de la civilizacion, en aleaciones
base cobre: en herramientas, monedas y armas midimas. El primer uso industrial de una
aleacién base niquel fue en 1905 con la aleacioMNEIO400 (N04400), desarrollada para
ambientes acuosos, con elevada resistencia megaaita corrosion. A partir de este material,
Paul D. Merica descubrié el uso del aluminio y #hnio como formadores de fases
endurecedoras en las aleaciones de niquel, désad@INIMONIC (Ni-Cr-Ti), con un buen
comportamiento a alta temperatura. En 1920, lagstigaciones sobre la mejora de la
resistencia a la corrosion, llevaron a la adiciémuwlibdeno, desarrollando HASTELLOY (Ni-
Cr-Mo), con resistencia a la corrosion, especiatmam ambientes reductores. En 1924, se
introduce MONEL K-500 (NO05500), endurecido por gmesniento, con una elevada
resistencia mecanica.

En 1931, se desarrolla la aleacion Ni-Cr-Fe INCONIDD, que fue usado inicialmente en
la industria lactea, existiendo en la actualidad gran variedad de aleaciones dentro de esta
familia conocida como INCONEL en la industria, pifralmente caracterizadas por una buena
resistencia a la corrosion por el contenido en otomesistencia mecanica y buen
comportamiento a elevada temperatura. Dentro dandlia del INCONEL, distinguimos el
INCONEL 690 (N06690), como una mejora de la se@i@, & en 1950, debido a la escasez de
niquel aparece INCOLOY 800 (N08800), desarrolladeapreemplazar al INCONEL 600 en
electrodomésticos.

Las extremas condiciones de funcionamiento de lkisea de las turbinas en aeronautica,
llevaron durante los afios 40 al desarrollo de lesceones NIMONIC 80 y NIMONIC 80A
(NO7080), ya que las condiciones de funcionamieletdos alabes de los reactores a elevada
temperatura, requieren el empleo de materialededada resistencia al creep. Siguiendo esta
linea de trabajo, se desarrollaron al comienzoodeafios 70 las aleaciones INCONEL 718
(NO7718), INCONEL 625 (N06625) e INCONEL 617 (NO@®1con elevada resistencia
mecanica y a la corrosion. En principio, aunqueadefiados para la industria aerondutica,
podemos encontrarlos en muy diversas aplicacioneslad la resistencia mecéanica y a la
corrosion son requerimientos basicos de disefo.

En los afios 50, se desarrolld6 para la industrianigai INCOLOY 825 (N08825) vy
CARPENTER 20Cb-3 (N08020), contando ademas de higuemo y hierro, con cobre y
molibdeno. En los afios 70, las mejoras técnicam®procesos de fundicion, permitieron la
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aparicion de HASTELLOY C (N1002), HASTELLOY B-2 (R&65) y una mejora de la
aleaciéon HASTELLOY Ni-Cr, naciendo HASTELLOY B (NQ0)

En los afios 80, la demanda de materiales con bampartamiento frente a polucién y
procesos en la industria quimica, llevo al deslrmdé HASTELLOY C-22 (N260022). En la
siguiente década se desarroll6 NICROFER 5923 M®&QN9), INCONEL 686 (N06686), y la
aleaciéon HASTELLOY C-2000 (N06200), proporcionandg@ mejor resistencia a la corrosion
general y localizada en medios oxidantes y redestpor incremento del contenido en cromo,
molibdeno, tungesteno y cobre.

El incremento del uso de las aleaciones de niquéh @roduccion de gas natural llevé al
desarrollo de la aleacion INCOLOY 925 (N09925), wedida por envejecimiento. Para
aplicaciones de alta temperatura en industria getntica, se desarrollaron INCONEL 725 y
CARPENTER 625PLUS (NO7716); y para aplicacionesambientes oxidantes: INCONEL
601(N06601), HASTELLOY 214 (N0O7214) y HR-160 (N12}6y NICROFER 603 GT y
45TM.

A continuacién, se incluye un grafico (figura 1.535) el que se pueden observar distintas
aleaciones base niquel, variando su composicioragioion de varios elementos. Una de las
aleaciones centrales en el desarrollo de los ralerbase niquel es la aleacidon 600, sefalada en
la figura 1.15 vy utilizada en el presente proyecto
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Figura 1.9.Desarrollo de las aleaciones de niquel.

Como podemos ver en el esquema, se han desarrollexerosas aleaciones derivadas de
Inconel 600 por adicion de Cr o Al, formadores d@as protectores, o bien por adicion de
metales refractarios. Asi, afiadiendo aluminio yrera Inconel 600, se obtiene Inconel 601,
mientras que, afiadiendo molibdeno y niobio, séepbtinconel 625. Podemos resumir la
funcion de los principantes aleantes en:

» Titanio y aluminio: formadores de fase endurecegora
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» Cromo y aluminio: protectores superficial.
» Molibdeno, wolframio y niobio: elementos refractaripara resistir a alta
temperatura.

En la siguiente tabla podemos ver algunas de ¢éasi@nes mostradas en el grafico anterior

[2]:

. Nombre . .
NUmero UNS
Comdn Composicion Quimica
Alloy 803 Ni 32-37 Cr 25-29 C 0,06-0,01 Al 0,15-0786 0,15-0,6
Nickel 200 Ni 99 min C 0,15 max Cu 0,25 max Fe 0,4 max Mn 0,3%ax
S 0,01 max Si 0,035 max
Nickel 201 Ni 99 min C 0,2 max Cu 0,25 max Fe 0,4 max Mn 0,38ax S
0,01 max Si 0,035 max
Necikel 211 Ni 99 min C 0,15 max Cu 0,25 max Fe 0,75 max Mn ®,3nax
S 0,01 max Si 0,035 max
Allov k-500 Ni 63-70 Al 2,3- 3,15 C 0,25 max Fe 2 max Mn 1,5 m& 0,01
y max Si 0,5 max Ti 0,35-0,85
65Ni-15Cr Ni 57 min C 0,15 max Cr 14-18 Mn 1 max S 0,01 ma&x
0,75-1.6
Allov 600 Ni 72 min C 0,15 max Cr 14-17 Cu 0,5 max Fe 6-11 Mh
y max S 0,0015 max Si 0,5 max
Allov 601 Ni 58-73 Al 1-1,7 C 0,1 max Cr 21-25 Cu 1 max Felg&- Mn 1
y max S 0,0015 max Si 0,5 max

Tabla 1.3Composicion de algunas aleaciones base niquel

Su buena resistencia a la corrosion tanto en media®s y alcalinos, como oxidantes y
reductores, su buena resistencia mecanica, sudomaportamiento a elevada temperatura y su
resistencia al creep; provoca una infinidad erafdgaciones de estas aleaciones y su continua
evolucion, apareciendo casi todos los afios nudeasianes con unas propiedades especificas
para unos requerimientos requeridos.

9.2. Aplicaciones de las aleaciones de niquel

Las aleaciones base niquel se utilizan para uniamgigo de aplicaciones en ambientes
corrosivos, de alta temperatura y resistencia niegaha resistencia a la corrosion puede ser
requerida en aplicaciones en medios acuosos y atebiale alta temperatura, donde son
posibles una gran variedad de mecanismos de athguendo en cuenta otras aplicaciones,
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donde se requiere una buena resistencia mecanadibarsos esfuerzos, como fatiga o creep,
lleva a un amplio abanico en el uso de las aleasiate niquel, desplazando en muchas
aplicaciones al acero inoxidable. Las aplicaciateekas aleaciones de niquel son en general:

» Instalaciones en ambientes acuosos, agua de marpligacones
atmosféricas.

Produccion de gas natural

Procesos de la industria quimica.

Procesos petroquimicos y refineria.

Turbinas de gas.

Misiles, cohetes e industria aeronautica.

Tratamientos térmicos y procesos térmicos.

En centrales de produccion de energia eléctria.

Aplicaciones eléctricas: en forma de cables dorsti@nesometidas a altas
temperaturas

Aplicaciones en la industria de automocion

Resistencia a la corrosion en metales fundidos

Resistencia a la corrosion en sales fundidas

YV V V VY VY YV

Y V V

9.3. Inconel 600 y sus aplicaciones

Dentro de las distintas aleaciones base niqueti@ontramos INCONEL 600, desarrollado
en 1931, con un contenido en niquel del 72%, 16%remo y un 8% en hierro. Seguiremos
hablando de sus propiedades en el capitulo 2 nééee materiales usados; para continuar,
podemos encontrar INCONEL 600 en diversas aplicesi@ue se describen a continuacion:

» Industria de la automocion se utiliza Inconel 600 en una gran variedad de
aplicaciones, debido a sus propiedades mecanicdism demperatura y excelente
resistencia a la corrosion. La principal aplicaciés en bujias, colectores de
admisién, fuelles, catalizadores y silenciadoré¢éCONEL 600 se usa en la
fabricacion de fuelles, por sus caracteristicagtéréatiga, junto con su resistencia a
alta temperatura y a la corrosion por sales.

» Gas natural: es una de las fuentes de energia mas abundantegladela.
Antiguamente, en esta industria se usaba princgraknacero, reservandose el uso
de las aleaciones de niquel para valvulas o insitacion. Actualmente, la
resistencia a la corrosion de las tuberias deialees de niquel son requeridas por:

* Buen comportamiento a alta temperatura (hasta 360p€zsion.
* Aumentar métodos de recuperacion tales como ingea® vapor o CO2.
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» Consideraciones de peso, especialmente en aphescioar a dentro.
* Necesidad de una mayor resistencia a la corrosirapticaciones de
sulfuro de hidrogeno, didxido de carbono y cloro.

Industrias petroquimicas y de refino Las condiciones adversas de corrosion y las
elevadas temperaturas que se alcanzan en los psao@®0 en el refino de crudo y
la produccién de diversos productos como etilemmraaco y cloruro de vinilo,
llevan al uso de estas aleaciones. Para el caddl@EINEL 600, encontramos su
aplicacién en la produccién de cloruro de vinilonde se alcanzan temperaturas
por encima de los 650°C, siendo el INCONEL 600 masystente al cloro libre en
el proceso.

Centrales Térmicas y Nuclearesdonde deberan resistir las altas temperaturas y
corrosion de los gases de combustion. EI INCONEL €8 ha usado en plantas de
energia nuclear; en reactores de agua a presioR)Pyara las tuberias del
generador de vapor, boquillas y placas desviaddtata siendo sustituido por
INCONEL 690, con mas contenido en cromo, con memmportamiento a la
corrosion.

Industria de la madera y papel el INCONEL 600 ha desempefado un papel
crucial en las operaciones de digestores de puiptincos o por lotes durante mas
de treinta afios.

Procesos térmicos e industria de los tratamientogtmicos Los requisitos en la
eleccion del material son: resistencia a alta teatpem, a la corrosibn en
atmoésferas especificas, fatiga térmica y shockitérmasi como resistencia al
creep; junto con facilidad de fabricaciébn y rep@racde componentes. Los
procesos de corrosion tipicos en esta industria egidacion, carburizacion,
halogenacion, nitruracion y sulfatacién. EI INCONEOO se utliza en la
fabricacion de tubos radiantes, ofreciendo larga de servicio, largo tiempo entre
revisiones y de ahi la elevada reduccion de caarantenimiento. Encontramos
también INCONEL 600 en silenciadores de calderémas de cables en procesos
de térmicos y de sinterizado.

Presencia de corrosion por sales fundidases importante en tratamientos
térmicos, procesamiento de metales e industriaefitado de metales asi como
sistemas de energia solar y nuclear; donde las pakden proporcionar el medio
de transferencia de calor y almacenamiento. Laosiim procede normalmente de
la oxidacion, seguida de la disolucion de las @speaxidantes en los fluidos. El
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Inconel 600 se utiliza cuando se necesita unarafisstencia mecanica, o estan
presentes compuestos sulfuricos.

En comun con otras aleaciones metalicas, las aleexide niquel pueden sufitaque por
metales fundidos tanto uniformemente o selectivamente a lo largb librde de grano.
INCONEL 600 se puede utilizar en contacto con sddimlido, con menor resistencia a la
corrosion hasta la temperatura de 650°C, pero rivemegandose ésta significativamente por
encima de 700°C, particularmente bajo condicionesfldido, donde los gradientes de
temperatura pueden alcanzar los efectos de trensiarde masa. Altos niveles de oxigeno en
el sodio también tienden a incrementar la corrosiientras que el carbOno puede causar
carburizacién, aunque menos que en los acerosdimiobeis. También se usa en contacto con
potasio fundido. El litio fundido es mucho mas agre, produciéndose transferencia de masa
por encima de 425°C. También se usa en mercuriidorhasta temperaturas de 500°C, sin
presentar ningun tipo de corrosion intergranulpéalida de resistencia mecanica.

Las caracteristicas mecénicas y térmicas del Ihd@®@ seran descritas en el siguiente
capitulo.

9.4. Estudios sobre Inconel 600 y sus aplicacionekares.

En la actualidad se estudia bastante el Incones ympiedades frente al desgaste al ser una
aleacion muy usada en la industria. Revisando daedde datos de ISI se puede observar la
gran cantidad de articulos y estudios sobre esaci@in. En este proyecto se va a hacer
referencia a alguno.

Principalmente, lo que mas se estudia es la edoludel desgaste del Inconel en la
industria nuclear. A continuacion se va a habldrcdenportamiento del Inconel a 575 K en
ambiente acuoso.

En lasplantas nuclearesel desgaste de los tubos de los generadores de delfpido al
FIV (flow-induced-vibration), es decir debido a Véracion generada por los caudales que
circulan por ellas, es muy estudiado ya que esdmdos mecanismos de degradacion que
provoca la fuga de sustancias radioactivas. Enrs ghedabras, fendmenos de desgaste por
friccion, fatiga,... tienen un efecto importante solar vida de los tubos, y por lo tanto sobre la
seguridad de la central.

Usando la ecuacion de Archard tradicional podepreslecir el desgaste, asumiendo
que el coeficiente de desgaste de dicha ecuaciéanssante, lo cual nos da un resultado en el
gue se puede ver que el volumen de desgaste ednie@e proporcional a la longitud de
deslizamiento y a la carga normal.
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Sin embargo la realidad no es asi, y esta ecuanidmexplica adecuadamente el
comportamientote desgaste, ya que lo que verdadatamcurre nos da un desgaste no linear
con la distancia de deslizamiento. Para explicar @zarece la ecuacion de Archard modificada,
en la cual lo que se hace es cambiar el coeficamtiesgaste por una expresion que depende de
la distancia de deslizamiento, lo que hace queesbakte pase del comportamiento inicial,
lineal, al real que es parabdlico.

Los ensayos para medir el desgaste del Inconehicggron para Inconel 600 y 690
frente al acero STS 304 (material de los soportgpdgo de los tubos). Las conclusiones que se
pueden extraer de los ensayos de desgaste paranksinto y rayado y que afectan al contacto
entre los tubos de la central nuclear y los sop@o®:

- El coeficiente de friccion para Inconel 690 fuee@j4 y para 600 fue de 0,3. el
coeficiente de desgaste para el Inconel 690 fug4@x 10E-15 y para el 600
fue de 98,1x 10E-5. Como vemos el Inconel 690 tiexteres altos en todos los
casos, asi podemos decir que el Inconel 600 tipnexianadamente un 17%
mas de resistencia al desgaste que el Inconel 690.

- En rayado, la friccion depende mucho de la carganal aplicada y de la
amplitud de la vibracion. El coeficiente de friatidisminuye con el incremento
de la carga normal y la

disminucion de la amplitud de la vibracion. La fieede friccion obtenida en
los ensayos fue mayor para el Inconel 690 quegidreonel 600.

- El coeficiente de desgaste para Inconel 690 ®@x10E-15 Pa-1 y para
Inconel 600 fue de 9,3xE-5 Pa-1. Asi vemos quenebriel 690 tiene menos
resistencia al desgaste que el Inconel 600 a teyparambiente.

10.0OBJETIVOS.

El presente proyecto presenta resultados obteretdognsayos utilizando los liquidos
iGnicos LI-108, LP-106 y AM-101 en contacto INCONBDO/AISI 152100, continuando asi
una de las lineas de investigacion del Departam#mtmgenieria de Materiales y Fabricacion
de la Universidad Politécnica de Cartagena.

En este marco nos proponemos, al inicio del presematbajo, alcanzar los siguientes
objetivos:

Capitulo 1. Introduccion. 33



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatoitriboldgico a alta temperatura
de Inconel G&htra acero en presencia de lubricantes ionicos.

> Determinacion de las caracteristicas de los LI cduboicantes en contactos
acero/INCONEL 600, estableciendo medidas de fricgidesgaste.

» Establecer la variacion del desgaste y coeficidetdriccion en funcion de la
temperatura del ensayo y el liquido iénico empleado

» Determinar el mecanismo de desgaste a alta temperanediante la
observacién de las huellas producidas en los eagageon-disk.
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1.MATERIALES UTILIZADOS EN LA EXPERIMENTACION.

En este trabajo se han realizado ensayos pararileserel comportamiento de los liquidos
iGnicos, a través del ensayo de friccion y desgaste

En los ensayos triboldgicos se ha realizado elacbotentre bolas de acero AISI 52100 y
probetas de INCONEL 600 para determinar el compoeiato tribologico de los distintos
liguidos i6nicos empleados. Estos ensayos se aeatiza varias temperaturas: 25°C, 100°C,
200°C y 300°C. A continuacién se desarrollan laaataristicas de la probeta de Inconel 600 y
la bola de acero del punzon.

1.1. Inconel 600

Como se describid en el capitulo anterior, el INERNOO aparecié en 1931, para equipos
usados en la industria lactea, pero debido a sesasucaracteristicas mecénicas y excelente
comportamiento frente a la corrosion a altas teatpess, sus aplicaciones se incluyen en
elementos para hornos, sector quimico, alimenyiciaclear.

En la siguiente tabla, se puede ver la composipidmica en porcentajes, entre dos valores,
maximo y minimo:

Composicic’)n Quimica (%)

~

Tabla 2.1 Composicién quimica Inconel 600

La densidad del Inconel 600 varia entre 8.373 $BMKg/ni. En la tabla 2.2 podemos
observar las propiedades mecanicas:

Médulo de Young
Modulo de Cizalladur;
(GPa)
Moédulo de elast|C|da

Ratio de Poisson O 3018
——

Resistencia a Ia tracm
(M Pa)
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Resistencia a la
Resistencia a la flexio

Resistencia a la fati(
Coeficiente de pérdid : 13E-3
mecanica

Tabla 2.2 Propiedades mecanicas del Inconel 600
Las propiedades térmicas, se resumen en la tapieste:

Temperatura de fusion (°C) 1355 - 1415
Temperatura maxima de servicio(°C 882 - 982

Temperatura minima de servicio (°C

Conductividad térmica (W/mK) 14.7 - 15.93

Calor especifico (J/kgk) 461 - 479.8

Coeficiente expansion térmica 12.42 - 13.06

Tabla 2.3 Propiedades térmicas del Inconel 600

Ademas de las propiedades anteriormente nombradapueden nombrar una serie de
propiedades caracteristicas del Inconel 600:

» Resistencia eléctrica: 98 — 10R/¢m

» Es opaco

» Inflamable

» Muy buena resistencia a la corrosion al agua dukadada

» Muy buena resistencia a la corrosidn en mediosoaditbiles y buena en medios
acidos fuertes

» Muy buena resistencia a la corrosion en mediosiadsadébiles y fuertes

» Muy buena resistencia a la corrosion en disolveotganicos, radiacion solar y

oxidacion.
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En resumen, todas estas propiedades mecanicagagmynfrente a corrosion, son las que
hacen que sea un material muy usado en equipamientendustria quimica, en equipos de

tratamientos térmicos, aeronautica, componentefr@ecos y en reactores nucleares.

1.2. Punzoén de acero

En el punzon de los ensayos pin-on-disk (figura) & colocaron bolas de acero AlSI
52100 templado, con un didmetro de 1,59 mm (1/16").

Las bolas de acero son suministradas por la empezsaicro.

e

-

Figura 2.1.Punzon con bola de acero.

2.LUBRICANTESUSADOSEN LA EXPERIMENTACION.

En los ensayos realizados se han utilizado dos tipdiquidos i6nicos, los derivados

del imidazolio y los derivados del amonio.

2.1. Liquido ionico L-108

Denominamos L-108 al tetrafluoroborato de 1-o&imetilimidazolio (ver Figura 2.4). Es
el aditivo utilizado con flior y boro en el ani@m este caso con la cadena mas larga de las

utilizadas de los derivados del imidazolio.

{CHg
{5 -
|

(CH;)7CH3
Figura 2.2.Estructura molecular del L108.
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Propiedades fisicas:

= Temperatura de fusion: -82 °C.

* Temperatura de descomposicion: 415 °C.
* Densidad (20 °C): 1,12 g/ém

* Viscosidad (20 °C): 344,35 nifa.

Termogravimetria:

TGA
mg
20.0
16.0] Mid Point 416.97C
Onset 394 .96C
12.0 Endset 442 46C
Weight Loss -20.989mg
8.0l -96.652%
4.0
0.0
0.0 200.0 400.0 00.0 800.0
Temp [C]
Figura 2.3. Analisis termogravimétrico enjNlel L108.
TGA
mg
10.00r
8.00- Mid Point 400.55C
Onset 370.86C
6.00- Endset 436.20C
Weight Loss -10.795mg
4.00- -99.769%
2.00-
0.00-
0.00 100.00 200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
Temp [C]

Figura 2.4. Andlisis termogravimétrico en aire del L108.
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Espectroscopia infrarroja:

60~

451
40+
351

a0

% Transmittance

25—

20+

Wavenumbers (em-1)

Figura 2.5. Espectro infrarrojo del L108.

2.2. Liguido idénico L-P106

Denominamos L-P106 al hexafluorofosfato de 1-he3«metilimidazolio (Figura 2.8.), un
liquido i6nico de cadena larga, conteniendo flufiisforo en su anién.

CH,
<

5 -

(CH3)sCH3
Figura 2.5. Estructura molecular del L-P106.

Propiedades fisicas:

* Temperatura de fusion: -74 °C.

* Temperatura de descomposicion: 375 °C.
* Densidad (20 °C): 1,30 g/ém

* Viscosidad (20 °C): 547,70 nifs.
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Termogravimetria:

TGA
mg
20.01
16.0
1 Mid Point 372.67C
] Onset 346.94C
12.01 Endset 399.05C
Weight Loss -17.304mg
1 -86.628%
8.0
4.0
0.0
0.0 200.0 600.0 800.0
Figura 2.6. Analisis termogravimétrico en,Mlel L-P106.
TGA
mg
14.00-
12.00-
10.00- Mid Point 355.48C
Onset 321.98C
8.00- Endset 392.98C
Weight Loss -10.447mg
6.00- -77.060%
4.00-
2.00-
0.00-
100.00 200.00 300.00 400.00 500.00 600.00

Temp [C]
Figura 2.7. Analisis termogravimétrico en aire del L-P106.
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Espectroscopia infrarroja:

% Transmittance

Wavenumbers (em-1)

Figura 2.8.Espectro infrarrojo del L-P106.

2.3. Liguido iénico AM-101

Denominamos AM-101 liquido iénico derivado del afooron aniones cloruro.

- | T

m+n = 14-25

Figura 2.9.Estructura molecular del AM-101.

Propiedades fisicas:

* Temperatura de fusion: 10-12 °C.

* Temperatura de descomposicién: 300°C.
* Densidad (20 °C): 1,06 g/ém

* Viscosidad (20 °C): 1360 mPa s.
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Termogravimetria:

TGA
%
100,00 s
—H““\._
. . .\\‘_\_‘_‘—-—.
| Mid Point 209.93C ’
a0.00- Onset 197.69C
Endset 226.83C
Weight Loss -0.918mg
F -11.022%
60.00
L Mid Point 3a71.32C
Onset 348 98C
F Endset 400.76C \
40.00- Weight Loss -7.915mg \
-95.029% k
20.00~
D DD_ 1 1 1 1
100.00 200.00 300.00 400.00
Temp [C]
Figura 2.10.Analisis termogravimétrico enJNlel AM-101.
TGA
%
100.00 _ —
50,00
Mid Point 236.20C
Onset 219.10C Mid Point P99.37C
—_— Endset 272 05C Onset 267.37C
i Weight Loss -2.805mg Endset 336.44C
-22.358% Weight Loss 110.933mg
i +84.145%
40,00+
2000
T00.00 200,00 300.00 000
Temp [C]

Figura 2.11.Analisis termogravimétrico en aire del AM-101.
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Espectroscopia infrarroja:

TGA Temp
%

1o0.00- 8 - 150.00

- 100.00

50.00-

- 50.00

o0 100.00 200.00 300.00 00,00 500.00
Time [min]

Figura 2.12.Ensayo estabilidad 8 horas a 150°C.

3. EQUIPOSUTILIZADOS EN LA EXPERIMENTACION.

3.1. Tribdbmetro

Los estudios triboldgicos se realizaron en el tribtho modelo MT/30/SCM/T (figura
2.13), fabricado por Microtest, de tipo punzon sobiisco, de acuerdo con la norma ASTM
G99.

Los datos de los ensayos de friccion y desgastegistran en tiempo real mediante el
programa informatico MT4001 acoplado al tribémetEste programa permite exportar los
resultados a ficheros.

—F

Figura 2.13.Tribémetro Microtest MT/30/SCM/T
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En todos los ensayos de friccion y desgaste sedautd configuracion de contacto punzon
sobre disco, tal y como se muestra en el esquenefigera 2.14.

Figura 2.14.Detalle de la configuracién de contacto y del pundé acero

3.2. Cortadora de precision

El corte de las probetas para los ensayos de dgkwolse ha llevado a cabo con una
cortadora de precision ISOMET 4000 de la casa BUERIver figura 2.15).

Figura 2.15.Cortadora de precision.
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3.3. Pulidora metalografica

Para el pulido de las probetas se ha utilizado pulora de la casa Buehler, modelo
Phoenix Beta como la que se muestra en la figlé 2.

Figura 2.16.Pulidora metalogréfica.

3.4. Rugosimetro

Para medir la rugosidad de las probetas se haaaldi el rugosimetro de laboratorio
Profiltest SM-7. Este equipo permite evaluar y mé&rugosidad segun tres normas: DIN, ISO
y CNOMO. En el presente trabajo se ha utilizadwoolana DIN 4768.

Tanto con la norma DIN como con la ISO se puedecsilnar tanto el recorrido entre
puntos de lectura out off (a elegir entre 0,25, 0,8 y 2,5 mm) como el nunmdEguntos de
lectura (entre 2 y 32). El valor dat off se elegira en funcion de la rugosidad media edpera
las probetas.

El rugosimetro va equipado con una pantalla didgi@D y un teclado de membrana con
autorepeticion que permiten, junto con el menugcdafiguracién y ejecucion de todas las
funciones.
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Figura 2.17.Rugosimetro SM-7.

3.5. Microscopia 6ptica

Para el estudio morfolégico y metalografico de toateriales sometidos a friccion y
desgaste se ha utilizado el microscopio épticod &R (ver figura 2.18). Este microscopio
lleva acoplado un analizador de imagen que utdizgaoftware Optimas. La mediciéon de la
anchura de las huellas de desgaste se ha reatjraclas a este software.

Figura 2.18.Microscopio optico Leica DMR.

3.6. Microscopia electronica de barrido (SEM)

El equipo utilizado ha sido el microscopio eleciconde barrido Hitachi S-3500N (ver
figura 2.19), con las siguientes caracteristicas:

Resolucién de imagen de electrones secundariosnd,5
Aumentos: x8 — x300.000 (> 60 etapas).

Voltaje de aceleracion: 0,5 — 30 KV, ajustable pasos.
Corriente de sonda: 1 pA — 1 mA ajustables.

YV V V V
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» Fuente de electrones: Filamento de W, polarizaaiftomatica, con alineamiento
electrénico del cafion.

» Lentes: Supresion de histéresis, corriente de somal@juste manual o automatico,
correccién de astigmatismo manual y electrénica.
Enfoque manual y automatico con ajuste gruesooy fastreo automatico de foco.
Cémara y platina con motorizacion de los ejes X e Y
» Detectores:

1. Secundarios.

2. Retrodispersados en modo composicién y topografico.

YV VY

g AT
Figura 2.19.Microscopio electrénico de barrido.

El equipo lleva acoplados dos microanalizadores p@persion de energia de
rayos X (EDS):

> Detector de Rayos X Xray: Es un detector de Sidei)138 eV de resolucion, con
ventana ultrafina para deteccion de elementos dgsdesta U (ver figura 2.20.a).

» Detector de Rayos X Xflash detector: Detector dec@n sistema de enfriamiento
Peltier y ventana de Be de 1y (ver figura 2.20.b).

Estos analizadores nos permiten la realizacion dgas elementales, perfiles de
distribucion y céalculo semicuantitativo de la corsig@n elemental en un punto, en un area o
en toda la imagen. La profundidad de estos an&bsiizados mediante EDS varia entre 1y 2
pm, aumentando al disminuir el nUmero atémico dedastra.
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a) Detector de Xray b) Detector Xflash
Figura 2.20.Microanalizadores acoplados al microscopio eleatade barrido.

3.7. Espectrofotometro infrarrojo

Como ya se ha comentado, se ha utilizado el egpeetro FT-IR Nicolet Magna FT-550
para la obtencion de los espectros de los liqudisos. Las caracteristicas de este aparato son:

YV V V V VYV

A\

Rango de Trabajo: 200 — 6400tm

Detector DTGS-Csl.

Didmetro de apertura variable.

Interferometro de sistema AutoTune (alineacion miica).

Purga continua de CO2.

Accesorio interno de reflectancia total atenuaddadb con cristal de ZnSe, que
nos permite obtener espectros de infrarrojo dale®ly liquidos en un rango de
trabajo de 650 — 6400 ¢m

Libreria de espectros.

Celda de gases para analisis de los gases degfomenédn el analizador

termogravimétrico.
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Figura 2.21.Espectrémetro infrarrojo

3.8. Horno.

Los ensayos realizados, que son estudio de estegboohan sido a alta temperatura. Para
conseguir elevar la temperatura se utiliza un haomo el que se puede observar en la figura
2.22.

Figura 2.22.Horno.
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4. PROCEDIMIENTOEXPERIMENTALDE LOS
ENSAYOSDE FRICCIONY DESGASTE.

Partimos de una barra de INCONEL 600, cortdndoseplabetas necesarias para los
ensayos en la cortadora antes hombrada. Una vearidés las probetas, se pulen y se mide su
rugosidad, siendo validas si su rugosidad maxirtéaps debajo de 0,20 um. Después de esto,
se realiza el ensayo de desgaste vy friccion canbéimetro. Una vez finalizado el ensayo, se
mide la huella de desgaste en la pieza con el sdopmo 6ptico, obteniendo asi el volumen de
desgaste total. Los valores de friccion son reamgjbr el programa informatico del tribbmetro.
Una vez realizado esto, las probetas, las boladasgsara realizar el desgaste y las particulas
formadas, son analizadas en el microscopio eldctrpdonde también se analizan sus espectros
EDS, para analizar los elementos que los componen.
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El proceso experimental seguido se puede ver relsuem diagrama de flujo de la figura 2.23.

Materiales de
partida

Medicion de la
rugosidad

Corte de las
muestras

i

Lijado y
Pulido

™

Ensayo de friccion y

desgaste
7l

Medida del volumen
desgaste con norma
ASTM G99-05

Figura 2.23.Procedimiento experimental seguido en los ensdgdeccion y desgaste.
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4.1. Preparacion de las probetas

Partimos de una barra de INCONEL 600 de 20 cm @meliro, que se corta a una altura de
15 mm.

Se pule la superficie de las probetas hasta comsaua rugosidad media,Rnenor de 0,2
um. Para conseguir esta rugosidad se han utilizadoosl de carburo de silicio de
granulometrias: 400, 600, 1200 y 4000. El tiempgpleado con cada disco es de 3 minutos con
una fuerza de 30 N.

Una vez preparadas las probetas de aluminio, saréomos valores de rugosidad media
(Ry) y maxima (R.y. De acuerdo con la norma DIN 4768 se han realizaddidas en tres
direcciones distintas.

4.2. Presion de contacto

Teniendo en cuenta la configuracion del contact@uiezén sobre disco, la presién de
contacto se puede calcular aplicando la expresddeitz para el caso de una esfera sobre una
superficie plana. Para una fuerza de 2,45N, la@rexbtenida es de 0,92 MPa.

4.3. Medida de los coeficientes de friccion

Los datos de friccion se registran en tiempo readliante el programa informatico que
acompafia al tribbmetro, proporcionando las grafabadriccion-distancia y friccion-tiempo
para cada uno de los ensayos realizados. Estésagraé discutiran en el Capitulo 3.

4.4. Medida del volumen de desgaste

La observacion de las huellas de desgaste se aealédiante el microscopio Optico
conectado al sistema de andlisis de imagen “Optinses ha dividido la huella obtenida en 3
sectores y para cada sector se tomaron 10 medédasashchura de la huella, obteniéndose asi
un total de 30 medidas de la anchura de huellagaata uno de los ensayos.

El volumen de desgaste de cada una de las prueltiggesmina a través de la anchura de la
huella segun la ecuacién desarrollada a continngcifue se especifica en la norma ASTM G-
99 [4]:
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W = zm{rzarcwn[ij—(gj(mz —dz)%} (Ec. 2.1)
2r 4

Donde:

R: radio de giro huella de desgaste.

d: anchura huella desgaste.

r: radio esférico del punzon.

El volumen de desgaste producido durante el ensayoalcula a partir de una anchura de
huella que se corresponde con la media aritmégckasl 30 medidas tomadas a lo largo de la
superficie desgastada. Posteriormente se divideoiWog metros de recorrido del ensayo para
obtener el factor de desgaste (K) y poder compasatistintos ensayos realizados.

4.5. Ensayos de friccion y desgaste con lubricapail.

Para la realizacién de los ensayos de friccibnsgaste se sitla la probeta en el tribdmetro
previamente calibrado. A continuacion, se extiesldéquido i6nico que va a ser usado como
lubricante en la superficie de la probeta de Int606, y se da comienzo al ensayo.

Todos los ensayos se llevaron a cabo con los sigsigparametros:

=  Punzoén de acero: AlSI 52100 de 0,8 mm de radio.

= Radio de giro: 6 mm.

* Velocidad: 0,15 m&

= Distancia recorrida: La distancia recorrida endpnsayos es de 850 m.

= Atmésfera de laboratorio.

= Cantidad de liquido i6nico suministrada: 1 ml.

= Carga aplicada: Para todos los ensayos se utiiaccarga fija de 2,45 N. (presion
de contacto de 0,92 GPa).
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DISCUSION DE
RESULTADOS DE
LOS ENSAYOS
TRIBOLOGICOS.
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1. Introduccion.

Los ensayos tribolégicos realizados con el parcaéé®l 52100/Inconel 600 se resumen a
continuacion:

= Ensayos de friccion y desgaste utilizando el liguidnico AM101 a diferentes
temperaturas: 25°C, 100°C y 200°C.

= Ensayos de friccion y desgaste utilizando comoidabte el liquido ionico L-P106
a 300°C.

= Ensayo de friccion y desgaste utilizando como taie, el liquido i6nico L-108 a
300°cC.

En todos ellos las condiciones de velocidad (0,33 Jn distancia recorrida (850 m) y
fuerza aplicada (2,45 N), son las mismas. Pardidosdos ibnicos AM-101 y L-108 se han
llevado a cabo ensayos a 100° C y 300° C, respestinte con una distancia de deslizamiento
de 1700 m, que se han denominado de larga duracamliquidos i6nicos nombrados se
caracterizaron en el capitulo 1l del presente jraba

En el apartado 2 se estudian los fendmenos trilmaégacaecidos en los ensayos de
liquidos idnicos, especificando las tasas de désgdes valores del coeficiente de friccion.

En el apartado 3 se observaran las huellas errdagtas usadas para el ensayo, asi como
en las bolas de acero empleadas. Asimismo, se af@gl analisis con el espectro obtenido
con el microscopio electrénico, para observar llesnentos presentes en las huellas. Este
apartado se complementa con las micrografias yisan@le particulas formadas durante el
ensayo.
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2. Ensayos de friccion y desgaste con lubricaciédiante
liquidos idnicos.
2.1. Resultados de friccion
El software asociado al tribbmetro descrito enaglitulo 1l permite recoger los valores del
coeficiente de friccion con la distancia recorri@an los datos obtenidos, y representandolos en

una gréfica distancia recorrida-coeficiente decféin, se obtienen los resultados obtenidos en
las figuras 3.1, 3.2 y 3.3. También se represdotamalores de la T 2 alcanzados en el liquido.

W
0,25 4 1

Friccién
=
Temperatura (°C)

0 200 400 600 800
Distancia (m)

a) Lubricante AM101 a 25°C.

g 4
2 @
Q 2
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. §
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0,00 : ‘ ‘ —L 0
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¢) Lubricante AM101 a 200°C.

Figura 3.1. Evolucion de los coeficientes de friccion comlistancia recorrida del lubricante AM
101 a 25 °C, 100 °C y 200 °C.
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Figura 3.2.Evolucion de los coeficientes de friccién comlistancia recorrida del lubricante
L108 a 300°C.
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Figura 3.3.Evolucién de los coeficientes de friccion comlistancia recorrida del lubricante
L-P 106 a 300°C.

Los valores medios de los coeficientes de fric@érresumen en la tabla 3.1. Los valores
entre paréntesis indican la desviacidn de los galobtenidos. Para el liquido i6nico AM-101 el
valor del coeficiente de friccion podemos obsemyae aumenta bastante a los 200°C. Asi
podemos ver como es parecido el nivel de coefigidatfriccion para L-108 y L-P106 a 300°C
y AM-101 a 200 °C .
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Tabla 3.1.Coeficientes de friccion de los ensayos de lubitcac

Coeficientes de friccion (Desviacion estandar egmasis)
Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia 6 85

AM 101 L 108 L-P 106
25°C | 100°C | 200°C 300° C 300° C
0,222 | 0,215 | 0,274 0,278 0,265
(0,014)| (0,010) | (0,017) (0,005) (0,035)

En la grafica de la figura 3.4 se puede observanocfara el L-108 el coeficiente de
friccibn se mantiene constante a 25° C y 200° Q,pposteriormente, sufrir un fuerte
incremento al pasar a 300° C. Respecto al L-P1étsecomo el coeficiente de friccion se
incrementa proporcionalmente con la temperatucanabndo el valor maximo al llegar a los
300° C. Los valores de friccion de los ensayos®a25.00° C y 200° C han sido obtenidos de
bibliografia consultada y referenciada como [4].

0,30
. 25°C T
[0 100°C 1
0,25 - mmm 200°C
[ 300°C
0,20 A l
H 0,15 - T
0,10 -
0,05 -
0,00 - .
L-108 L-P106

Figura 3.4. Coeficientes de friccion de los ensayos de lubifsacon L-108 y L-P106 a 25°C, 100°C,
200°C y 300° C.
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En la figura 3.5 comparamos los tres liquidos idsiy se puede observar como a
temperatura ambiente el coeficiente de friccibnmegor para el AM-100 y mas bajo para el
L-P106, obteniéndose un valor intermedio para £08-

0,25
0,20 -
0,15 -

H

0,10 -

0,05 A

[ 25°C

0,00

AM 101

L-108

L-P106

Figura 3.5. Coeficientes de friccion de los ensayos de lubiitaa 25° C con AM-101, L-108 y L-P106.

2.2. Resultados de desgaste

En la tabla 3.2 se indican las tasas de desgatteid#s para cada ensayo. Las medidas
tomadas son las que se han obtenido con la medigda huella a través del software que
acompafia al microscopio Optico descrito en el ohbpitl. La figura 3.6 representa los
resultados para el L-108 y el L-P106. Ambos ligaidonicos presentan un valor alto de
desgaste a 300° C. Para el AM-101 podemos ver edimenta bastante a los 100° C y vuelve a
disminuir a los 200° C.

Tabla 3.2. Tasas de desgaste de los ensayos deitamion (mnm™).

Tasa de desgaste (K) (ifm) (Desviacién estandar en paréntesis)

Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia 6 85

AM 101 L 108 L-P 106

250C 100°C 200°C 300° C 300° C
8,4302e-5 | 1,308le-4 | 3,8265e-5| 1,5071le-4 4,1857e-4
(6,2080e-6) | (9,6851e-6) | (5,7011e-7)  (2,1374e-5) (2,4371e-5)
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I 25°C l
0,4 - [ 100°C
BN 200°C
1 300°C
P
S 03-
<
=
@ 0,2 -
E )
= T
 —
X
0,1 A
0,0 = 1 e || mim
L-108 L-P106

Figura 3.6. Tasas de desgaste de los ensayos de lubricaditiri@8 y L-P 106 a 25° C, 100° C, 200° C
y 300° C. En este proyecto solo se estudiara aelyers 300°C.

En la figura 3.6 podemos observar la evolucion dedgaste para L-108 y L-P106.el
comportamiento del L-108 puede considerarse buetoalas las temperaturas de ensayo. Sin
embargo, en el caso del L-P106, ademas de obserdallo del lubricante a 300° C, también
destaca el buen comportamiento que tiene a 2008rCuna tasa de desgaste del mismo orden
que la obtenida a temperatura ambiente. Observestdgpodemos decir que a alta temperatura
(300° C) tiene mejor comportamiento como lubricagltéquido i6nico L-108 que el L-P106.
Asi, el uso de L-108 como lubricante supone unaiaeidn en torno al 60 % en la tasa de
desgaste respecto al L-P106 a 300°C. Sin embargopacC el uso de L-P106 supone una
reduccion del 80% de la tasa de desgaste respéctubtenida con el L-108.
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0,10

0,08 A

0,06 -

0,04 -

K (mm ®/m) x107°

0,02 -

—

[ 25°C

0,00

AM 101

L-108

L-P106

Figura 3.7Comparativa de tasas de desgaste de los ensaldzidacion a 25°C.

En la figura 3.7 se puede observar la tasa de siesgatemperatura ambiente de los tres
liquidos ionicos. Se puede observar que el liquwdaco AM-101 presenta una tasa de desgaste
mucho mayor que el L-108 y el L-P106.

K@ /m) x10™>

0,16
0,14
0,12
0,10
0,08
0,06
0,04
0,02

0,00

BN 25°C

/3 100°C
L mm 200°C
AM 101

Figura 3.8. Comparativa de tasas de desgaste de los ensayeslapido i6nico AM 101 a 25°C, 100°C

y 200° C.

En la figura 3.8 se representa la tasa de desgelsiguido ionico AM-101 a diferentes
temperaturas. Podemos observar que la tasa destiedgaminuye a 200° C, como ocurria en el

caso de los liquidos derivados del imidazolio eatimk.
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3. Mecanismo de desgaste e interaccion superficial

3.1. Lubricacion con liquido ionico AM 101 a 25°C.

En la figura 3.9 se muestran las micrografias sdlellas de desgaste producidas sobre las
probetas de Inconel 600, usando como lubricarfguetio ionico AM 101. El ensayo se realizo
a 25°C.

WD14 .9mm 15 _.0kV k500 100um

¢) Microscopio Electrénico (x500)
Figura 3.9. Micrografias de la huella de desgaste (AM101, 25°C
Se puede observar que el mecanismo predominandestgste es el de abrasion con
surcos paralelos en el interior de la huella, geecarresponden con los obtenidos en la
superficie de la bola de acero, como se apredasemicrografias de la figura 3.10.

Figura 3.10.a) Micrografia Optica y b) electronica de l&lade desgaste de la bola de acero
(AM 101,25°C).
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Se aprecian asi mismo signos de desgaste pori@ihésbido a que existen zonas donde
se ha producido deformacion plastica con acumulad@material en los bordes de las huellas y
adhesion de particulas a la bola. Sin embargo, edlamismo principal de desgaste es el
abrasivo.

Se analiz6 la superficie de la huella tras la kdmion con AM-101 a 25° C, obteniendo el
espectro EDS que nos da idea de los elementosaqoenipone. Se observa la presencia de
Niquel, junto con Cromo y Hierro, elementos delé&acion Inconel 600 (figura 3.11).

100un
Micrografia electrénica (x 500)

3 Incident energy; 15.0 kel
Measure tirme: 87 5

0 Pulserate: 1273 cps
18] Nl True

L L LR

o

o

o

o

. . = . :
Tl kY Y Y M N e R

o o

=
1~ =

o

o
=}
|

Figura 3.11.Espectro de la huella de desgaste en InconelAd0L01, 25°C).
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También se analiz6 la huella de desgaste de |a(figlma 3.12):

WD15 .0mm 15 .0kv¥ x300

Micrografia electrénica (x 300)

,103 Incident energy: 16.0 ke
N heasure time: 86 5
15 e Pulserate: 1534 cps

True

oo

Figura 3.12.Espectro de la huella de desgaste en la bolaate &M 101, 25°C).

En el espectro EDS de la huella de la bola (figi2) se puede observar la presencia de
niquel, lo que indica una transferencia de matelgala probeta de Inconel 600 a la bola de
acero.
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3.2. Lubricacion con liquido ionico AM 101 a 100°C.

En la figura 3.8. se muestran las micrografiasddlellas de desgaste producidas sobre las
probetas de Inconel 600, usando como lubricarfguetio ibnico AM 101. El ensayo se realizo
a 100°C.

WD14 .9mm 15 .0kV %200 200um

a) Microscopio Optico khicroscopio Electrénico (x200)

WD14 .Smm 15.0kV %500 100um

¢) Microscopio Electrénico (x500)
Figura 3.13.Micrografias de la huella de desgaste (AM101, CPO°

Podemos observar también el desgaste de la baleede usada en el ensayo:

WD15.0mm 15.0kV k200 200um

Figura 3.14.a) Micrografia 6ptica y b) electrdnica de la tuele desgaste de la bola de acero
(AM 101,100°C).
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En las figuras anteriores se aprecian signos dgadtspor adhesion, y zonas donde se ha
producido una severa deformacion plastica en lasldsode las huellas. Sin embargo, el
mecanismo principal de desgaste es el abrasivop amurria a 25° C, y como ponen de
manifiesto los surcos paralelos, tanto en el iotede las huellas sobre el Inconel como en la
bola de acero.

La obtencion del espectro EDS de la huella nosléa de los elementos que la componen.
Se observa la presencia de Niquel, junto con Crgriderro, elementos de la aleacion del
Inconel 600 (figura 3.15). Tanto el mecanismo degdste como la composicion son similares a
los que tienen lugar a temperatura ambiente (gardi3.11)

Espectro EDSdela hudlla:

WD14 .9mm 15.0k¥ x500 100um

Incident energy: 15.0 key
Measure time: 88

16 ]q.o Pulse rate: 1260 cps
1 True
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Figura 3.15.Espectro de la huella de desgaste en InconelAd0L01, 100°C).

También se analiz6 la huella de desgaste de ladedd&ero utilizada en el ensayo:

WD15.0mm 15.0kV x200 200um

Incident energy: 15.0 key
Measure time: 81
Pulse rate: 1416 cps

2
=

=

True
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0o 0.4 1.0 15 2.0 25 3.0 35 4.0 4.4 5.0 515 6.0 6.5 7.0 75 IS.U IE.S IQ 0 kev

Figura 3.16.Espectro de la huella de desgaste en la bolaate &M 101, 100°C).

En la figura 3.16 se muestra el espectro EDS dwiddla de desgaste en la bola de acero
pudiéndose ver un pico de niquel, lo que nos dise ltp habido algo de transferencia de
material del Inconel a la bola, y un pico muy ist@nde hierro como corresponde a la
composiciéon de la bola de acero AISI 52100. De audées mecanismos principales y la
composicion son semejantes a los observados atetugeambiente (figura 3.12).
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3.3. Lubricacion con liquido ionico AM 101 a 200°C.

En la figura 3.17 se muestran las micrografiasadehliellas de desgaste producidas sobre
las probetas de Inconel 600, usando como lubricalnkiguido ibnico AM 101. El ensayo se
realiz6 a 200°C.

WD14 .9mm 15 .0kV %200 200um

a) Microscopio Optico ®icroscopio Electrénico (x200)

WD14 .9mm 15.0kv x500 100um

c) Microscopio Electronico (x500)
Figura 3.17.Micrografias de la huella de desgaste (AM101, 2D0°

Podemos observar también el desgaste de la baleede usada en el ensayo:

WD16.4mm 15.0kv %300 100um

Figura 3.18.a) Micrografia 6ptica ) electrénica de la huella de desgaste de la bote®
(AM 101,200°C).
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Como se puede apreciar en la figura 3.17, vemamroknte una severa deformacion
plastica en los bordes de las huellas lo que ndisanque hay principalmente desgaste por
adhesiéon. También hay algo de desgaste por abrasiém ponen de manifiesto los surcos
paralelos, tanto en el interior de las huellas e@brinconel como en la bola de acero (figura
3.18). Por tanto, la principal diferencia en el em@smo de desgaste es el incremento de la
deformacion plastica a 200 °C, con respecto a 362C00° C.

El analisis llevado a cabo de la superficie dbdella tras la lubricacion con el AM-101 a
200° C, nos dio el espectro EDS que nos da idéasddementos que la componen. Se observa
la presencia de Niquel, junto con Cromo y Hiegtementos de la aleacion Inconel 600 (figura
3.19), sin que exista presencia de 0xidos.

WD14 .9mm 15 .0kv x60

g3 Incident energy: 15.0 ke
1 Measure time: 92

21 0 FPulse rate: 1447 cps
20| &1 True

1.9
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15|
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14 Si cr Fe i
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1.2]
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03/
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07|

08/

05

0.4 ll'

0.3]

0.2]

01

0.0 =

oo 05 1.0 1.8 2.0 25 3.0 3.8 4.0 4.8 4.0 5.8 6.0 6.5 I?.U 7.8 IB.U kev

Figura 3.19.Espectro de la huella de desgaste en InconelAd0L01, 200°C).
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WD16 .4mm 15.0kV %400 100um

Incident energy: 15.0 key
Measure time: 80
1.4 Pulse rate: 1322 cps

True

Mi

oo 0.4 1.0 1.5 20 25 a0 348 4.0 4.5 5.0 6.5 6.0 6.5 7o ERi] a.0 key

Figura 3.20.Espectro de la huella de desgaste en la bolaate &M 101, 200°C).

En la figura 3.20 se muestra el espectro EDS dwiddla de desgaste en la bola de acero
pudiéndose ver algunos picos de cromo, niquelrychie
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3.4. Lubricacion con liquido ionico L 108 a 300°C.

En la figura 3.21 se muestran las micrografiasadehliellas de desgaste producidas sobre
las probetas de Inconel 600, usando como lubricahte&uido i6nico L 108. El ensayo se
realiz6 a 300°C.

a) Microscopio Electrénico Microscopio Optico
Figura 3.21.Micrografias de la huella de desgaste (L 108,3p0°

Podemos observar también el desgaste de la baleede usada en el ensayo:

WD14 .8mm 15.0kV x400 100um

Figura 3.22.Micrografia a) dptica y b) electrdnica de la tuele desgaste de la bola de acero
(L 108, 300°C).

En la figura 3.21 se observa la huella en la peode Inconel 600, viéndose claramente
gue se produce un desgaste por adhesién debidedsizncia de una severa deformacion
plastica tanto en la huella como en los bordes.

Respecto al desgaste de la bola de acero, refdeeen la figura 3.22, tenemos que
destacar la existencia de dicho mecanismo de despas adhesion, ya que como se ve no
existen apenas surcos paralelos en la huellapsiaaleformacion plastica importante.
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La obtencion del espectro EDS de la superficieadauklla tras la lubricacion con el L 108
a 300° C, nos da idea de los elementos que la cmmp&e observa la presencia de Niquel,
junto con Cromo y Hierro, elementos de la aleadidconel 600 (figura 3.23). También
aparecen trazas de fluor procedente del liquidcadn

£
WD15 .0mm 15 .0k¥ x500

1 N' Incident energy: 15.0 ke
1 Measure time: 87 ¢
1 Pulse rate: 1282 cps
True
15]
1.4]
13]
1.2]
Cr
141 F Cr Mi
10
0.9
03]
07
0.6
0.5
0.4] ll.
0.3
. Fe
01|
0.0
0o 0.5 1.0 1.4 2.0 25 3.0 3.8 4.0 4.5 4.0 5.8 6.0 6.5 7.0 75 8.0 ket

Figura 3.23.Espectro de la huella de desgaste en Inconell600§, 300°C).
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Espectro EDSde la bola:

WD14 .9mm 15.0kV x400 100um

3 Incident energy: 15.0 key
Measure time: 88
Pulse rate: 1252 cps

True

Figura 3.24.Espectro de la huella de desgaste en la bolaate éc 108, 300°C).

En la figura 3.24 se muestra el espectro EDS dwriddla de desgaste en la bola de acero
pudiéndose ver algunos picos de cromo, niquel ydii&a existencia de niquel deja clara la
transferencia de material del Inconel 600 a la lbola@nte el proceso de desgaste. Finalmente,
cabe destacar el pico de oxigeno obtenido y el gecdltior, el cual se debe a la presencia del
mismo en la composicion del liquido iénico L-108.
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3.5. Lubricacion con liquido i6énico L-P106 a 300°C.

En la figura 3.25 se muestran las micrografiasadehliellas de desgaste producidas sobre
las probetas de Inconel 600, usando como lubricahnt&uido idnico L-P106. El ensayo se
realiz6 a 300°C.

a) Microscopio Electrénico Microscopio Optico
Figura 3.25.Micrografias de la huella de desgaste (L-P1069GD0

En la micrografia SEM de la figura 3.27 a 1000 antog se puede observar el mecanismo
de fractura por propagaciéon de grietas y arranquendterial en el interior de la huella. La
obtencién del espectro EDS de la superficie deukld tras la lubricacion con el L-P106 a
300° C, nos da idea de los elementos que la com@enebserva la presencia de Niquel, junto
con Cromo y Hierro, elementos de la aleacion debrel 600 (figura 3.27). También se
observan picos de oxigeno y de flaor, este Ultimadsbe a la existencia del mismo en la
composicion del liquido iénico.

¥

I / 1
j [ ;
” & 4

WD14 .9mm 15.0k¥V x1.0k
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+ 03 N' Incident energy: 15.0 ke
1 Measure time: 85 s

Pulse rate: 1208 cps
True

oo 0.4 1.0 1.5 20 25 a0 348 4.0 4.5 5.0 6.5 6.0 6.5 7o ERi] a.0 key

Figura 3.26.Espectro de la huella de desgaste en Inconell6680106, 300°C).

Podemos observar también el desgaste de la baleede usada en el ensayo:

Figura 3.27.Micrografia a) dptica y b) electrdnica de la tuele desgaste de la bola de acero
(L-P 106, 300°C).

Viendo la figura 3.25 se observa la huella en r&beta de Inconel 600, donde claramente
podemos decir que se produce un desgaste por adtdetdido a la existencia de una severa
deformacioén plastica tanto en la huella como erblmsles. También se observan surcos en la
direccion paralela al deslizamiento, los cualessignos claros de abrasion del material. Asi se
puede afirmar que la eficacia del lubricante L-B &B00° C es baja debido a que el material se
desgasta mucho produciéndose incluso pérdida dehoni

Respecto al desgaste de la bola de acero, retadeean la figura 3.26 tenemos que
destacar la corrosién que se ha producido en lanaison perdida de material bastante
importante e interaccion con la probeta de Inconel.

Capitulo Ill. Discusion de resultados. 76



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatui&iboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfahtra acero en presencia de lubricantes iénicos.

WD14 .9mm 15.0kV %400 100um

Incident energy: 15.0 key
Measure time: 88
Pulse rate: 1243 cps
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Figura 3.28.Espectro de la huella de desgaste en la bolaate dc-P 106, 300°C).

La micrografia de la superficie de la bola (fig8ra8) muestra una gruesa capa de material
adherido a la bola de acero. En la figura 3.28 sestna el espectro EDS de la huella de
desgaste en la bola de acero pudiéndose ver alquinos de cromo, niquel y hierro. La
existencia de niquel deja clara la transferenciendeerial del Inconel 600 a la bola durante el
proceso de desgaste. Finalmente, el pico de oxigerigico de flior, se deben a la presencia
de oxidos y fluoruros procedentes del anion deidig ionico.

En las micrografias electronicas de la superfiei¢acbola (figuras 3.27 y 3.28) se observan
crateres que podrian deberse al ataque corrosivigaielo idnico a la bola de acero.

Capitulo Ill. Discusién de resultados. 77



Proyecto Final de Carrera — Estudio del comportatui&iboldgico a alta temperatura
de Inconel Gfahtra acero en presencia de lubricantes iénicos.

3.6. Ensayos de larga duracién con Inconel 600.

Los ensayos de larga duracion (1700m) se han a€alizon el fin de obtener mas particulas
de desgaste que permitan al analizarlas obteneinfioéacion sobre el comportamiento de los
liquidos iénicos.

3.6.1. Ensayos con lubricante AM-101 a 100°C.

En la figura 3.29 se muestran las micrografiasadehliellas de desgaste producidas sobre
las probetas de Inconel 600 en el ensayo de largecidn, usando como lubricante el liquido
ionico AM 101. El ensayo se realiz6 a 100°C.

2

¢) Microscopio Electrénico (x1000)
Figura 3.29.Micrografias de la huella de desgaste en ensajargi duracion (AM101, 100°C)
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Podemos observar también el desgaste de la botxate usada en el ensayo de larga
duracion:

WD1S . Gmm %200 200um

Figura 3.30.Micrografia a) optica y b) electrénica de la lhauele desgaste de la bola de acero
(AM101, 100°C).

Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia 8QL.ih
AM 101 (100° C) 1,51675 E-04

El coeficiente de friccion medio es 0,245.

La tasa de desgaste es mayor en estos ensayosgdedlaracion que en los ensayos
normales (850m), cumpliéndose asi lo que demuksteauacion de Archard que dice que el
desgaste es proporcional a la distancia de desérnsmn

3.6.2. Ensayos con lubricante L-108 a 300°C.

En la figura 3.31 se muestran las micrografiasadehliellas de desgaste producidas sobre
las probetas de Inconel 600 en el ensayo de largecidn, usando como lubricante el liquido
i6nico L-108. El ensayo se realiz6 a 300°C.

a) Microscopio Optico khicroscopio Electrénico
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¢) Microscopio Electrénico
Figura 3.31.Micrografias de la huella de desgaste en ensajargie duracion (L-108, 300°C)

Podemos observar también el desgaste de la botxate usada en el ensayo de larga
duracion:

a)

WS . Om X210 200um

Figura 3.30.Micrografia a) optica y b) electrénica de la lhauele desgaste de la bola de acero
(L-108, 300°C).

Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia 8Q.ih
L-108 (300° C) 2,9535E- 04

El coeficiente de friccion medio es 0,284.

La tasa de desgaste en este caso no tiene uneaiéwolineal, pudiendo deberse a la
influencia de reacciones de tribucorrosion entiégaido i6nico y la probeta de Inconel.
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CAPiTULO |V

CONCLUSIONES
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CONCLUSIONES:

1. Se han comparado tres liquidos i6nicos como lubiésadel contacto Inconel 600-
acero AISI 52100 en funcion de la temperatura. @erévados del imidazolio y uno
derivado del amonio.

2. Los derivados de imidazolio presentan mejores acastes que el derivado de
amonio a 25 °C, ya que dan lugar a menores valterdgccion y tasas de desgaste
mas bajas.

3. Los coeficientes de friccion obtenidos estan comglickos entre 0,22 y 0,28 en todos

los casos. Mientras que el liquido iénico con amérhexafluorofosfato presenta un
incremento de la friccion con la temperatura, guillo idnico con aniéon de
tetrafluoroborato presenta valores similares e@fey 200 °C, para sufrir un
importante incremento a 300 °C.

4. El derivado de hexafluorofosfato es el que da lwaasas de desgaste mas bajas
entre 25 y 200 °C, pero falla a 300° C frente aflatioroborato. Este
comportamiento se atribuye a que hasta 200° Colkrigad de las moléculas del
liquido ionico hexafluorofosfato da lugar a la f@odn de peliculas lubricantes
efectivas que se mantienen estables en dicho aitede temperaturas. A 300 ° C, la
pelicula de hexafluorofosfato es expulsada del agtaf mientras que la de
tetrafluoroborato aun es capaz de separar los ialateren deslizamiento. El
derivado de amonio no ha podido ser ensayado &30@Ho que esta temperatura
esta por encima de su temperatura de degradacion.

5. Hasta los 100 °C, el mecanismo de desgaste querpireal es el abrasivo, mientras
gque por encima de dicha temperatura predomina sbadée adhesivo con
deformacién plastica severa. A 300 °C, los liquidoécos que contienen flior dan
lugar a una interaccién triboquimica con formacd® fluoruros metalicos. Este
ataque triboquimico seria mas severo en el casoheehflurofosfato, lo que
explicaria su fallo a 300 °C.

6. Los ensayos de larga duracion realizados con @wtandia de deslizamiento de 1700
metros han dado unos resultados en los que sevahseraumento del desgaste con
respecto a la distancia normal de 850 metros par08.
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