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CAPITULO 1T

DISCUSION DE RESULTADOS DE
LOS ENSAYOS TRIBOLOGICOS

1. INTRODUCCION.

Los ensayos tribologicos realizados con el par acero AISI 52100/Inconel 600 se
resumen a continuacion:

= Ensayo de friccién y desgaste utilizando aceite mineral como lubricante, a
25°C. Este ensayo se realizé para tener una referencia para los siguientes
ensayos.

= Ensayos de friccidén y desgaste utilizando el liquido iénico L-108 a diferentes
temperaturas: 25°C, 100°C y 200°C.

= Ensayos de friccion y desgaste utilizando como lubricante el liquido iénico
L-P106 a diferentes temperaturas: 25°C, 100°C y 200°C.

En todos ellos las condiciones de velocidad ( 0,15 ms), distancia recorrida (850 m)
y fuerza aplicada (2,45 N), son las mismas. Los liquidos i6nicos nombrados se
caracterizaron en el capitulo 11 del presente trabajo.

En el apartado 2 se estudian los fendbmenos triboldgicos acaecidos en los ensayos de
liguidos i6nicos, especificando las tasas de desgaste y los valores del coeficiente de
friccion.

En el apartado 3 se observaran las huellas en las probetas usadas para el ensayo, asi
como en las bolas de acero empleadas. Asimismo, se acompafa el analisis con el
espectro obtenido con el microscopio electronico, para observar los elementos
presentes en las huellas. Este apartado se complementa con las micrografias y analisis
de particulas formadas durante el ensayo.

-B3 -



I11: Discusion de resultados de los ensayos triboldgicos

2. ENSAYOS DE FRICCION Y DESGASTE CON LUBRICACION
MEDIANTE LIQUIDOS IONICOS.

2.1. Resultados de friccion

El software asociado al tribbmetro descrito en el capitulo Il permite recoger los
valores del coeficiente de friccion con la distancia recorrida. Con los datos obtenidos, y
representandolos en una gréafica distancia recorrida-coeficiente de friccion:
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Figura 3.1. Evolucion de los coeficientes de friccion con la distancia recorrida a 25°C.
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Figura 4.2. Evolucién de los coeficientes de friccién con la distancia recorrida a 100°C.
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Figura 3.2. Evolucidn de los coeficientes de friccién con la distancia recorrida a 200°C.

Los valores medios de los coeficientes de friccion se resumen en la tabla 3.1. Los
valores entre paréntesis indican la desviaciéon de los valores obtenidos. Como se puede
ver, con el aceite mineral se obtiene el mayor nivel de friccién. Para el liquido i6nico
L108 el valor del coeficiente de friccibn se mantiene practicamente constante, aunque
disminuye ligeramente a 100°C. Para el liquido iénico L-P106, el valor del coeficiente
de friccion aumenta conforme aumenta la temperatura (ver figura 3.3).

Tabla 3.1. Coeficientes de friccion de los ensayos de lubricacion

Coeficientes de friccién (Desviacion estandar en paréntesis)

Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia = 850 m

25°C 100°C 200°C
AM | L-108 [L-P106| L-108 L-P106 L-108 L-P106
0,2455| 0,168 | 0,135 | 0,142 0,182 0,169 0,204
(0,011) | (0,0034) | (0,031)| (0,0128) | (0,026) | (0,0273) | (0,0127)
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Figura 3.3. Coeficientes de friccion de los ensayos de lubricacion con L-108 y L-P106.

Con el aceite mineral, sélo se hizo el ensayo a 25°C, representando su coeficiente de
friccién junto con el obtenido en el L-108 y L-P106 a la misma temperatura (figura
3.4). Como se observa en la gréafica de la figura 3.4, el uso del liquido i6nico L-108
supone una reduccion de 32% del coeficiente de friccion frente al aceite mineral (AM), y
para el L-P106 del 46%.
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Figura 3.4. Coeficientes de friccidn de los ensayos de lubricacion a 25°c, con aceite mineral,
L-108 y L-P106.

Se puede decir por tanto, que la capacidad de lubricacion de los liquidos iénicos es
mayor que la del aceite mineral.
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2.2. Resultados de desgaste

En la tabla 3.2 se indican las tasas de desgaste obtenidas para cada ensayo. Las
medidas tomadas son las que se han obtenido con la medicién de la huella a través del
software que acompafa al microscopio optico descrito en el capitulo 1. La gréfica de la
figura 3.4. representa los resultados. Ambos liquidos ionicos presentan el valor mas
alto de desgaste a 100°C. En el caso del liquido i6nico L-P106, presenta un mejor
comportamiento en desgaste, al reaccionar quimicamente en la interfase del contacto,
protegiendo el Inconel 600, como se vera mas adelante. Por tanto, como lubricante, el
L-P106 es mejor frente a desgaste a alta temperatura.

Tabla 3.2. Tasas de desgaste de los ensayos de lubricacién (mm3m-1).

Tasa de desgaste (K) (mm3/m) (Desviacidn estdndar en paréntesis)
Carga = 2.45 N; Velocidad= 0.15 m/s; Distancia = 850 m
25°C 100°C 200°C
AM L108 L-P106 L108 L-P106 L108 L-P106
8,63E-5 4,17E-6 6,37E-6 1,06E-4 | 7,73E-5 7,47E-5 1,11E-5
(4,87E-9) | (4,51E-6) | (9,62E-7) | (1,53E-5) | (9,19E-6) | (8,79E-6) | (4,65E-6)
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Figura 3.5. Tasas de desgaste de los ensayos de lubricacién.
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Para el aceite mineral so6lo se realizo el ensayo a 25°C. En la siguiente grafica se
compara el coeficiente de desgaste de éste con el obtenido para el L-108 y L-P106,
donde se puede observar que disminuye considerablemente el valor del coeficiente de
desgaste al usar un liquido i6nico como lubricante. El uso de L-108 como lubricante
supone una reduccion entorno al 95% en la tasa de desgaste respecto al aceite mineral a
25°C. El uso de L-P106 supone una reduccion del 91% de la tasa de desgaste respecto a
la obtenida con el aceite mineral a 25°C. Con esto, se vuelve a poner de manifiesto la
mejora que se obtiene por el uso del liquido idnico como lubricante.
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Figura 3.6. Tasas de desgaste de los ensayos de lubricacion a 25°C.

En efecto, la capacidad lubricante de los liquidos i6nicos se debe a su polaridad. El
anion se adsorbe sobre la superficie metalica, de modo que cuanto mas polar, esa
adsorcion sera méas consistente (figura 3.7.), el contacto entre superficies sera menor,
reduciéndose asi el desgaste, y la friccion también descendera.

CAPA ADSORBIDA DE LIQUIDO IONICO

SUPERFICIE METALICA

Figura 3.7. Estructura de la capa adsorbida formada por los LI.
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3. MECANISMO DE DESGASTE E INTERACCION
SUPERFICIAL

3.1. Lubricacidén con aceite mineral

En la figura 3.8. se muestran las micrografias de las huellas de desgaste producidas

sobre las probetas de Inconel 600, usando como lubricante aceite mineral. El ensayo se
realiz6 a 25°C.

50 um

—

a) Microscopio Electrénico b) Microscopio Optico

Figura 3.8. Micrografias de la huella de desgaste (AM, 25°C)

Podemos observar también el desgaste de la bola de acero usada en el ensayo:

Figura 3.9. Micrografia Optica de la huella de desgaste de la bola de acero (AM,25°C).
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En todas ellas se aprecian signos de desgaste por adhesion, debido a que existen
zonas donde se ha producido una severa deformacidn pléstica en los bordes de las
huellas. Sin embargo el mecanismo principal de desgaste es el abrasivo, como ponen de
manifiesto los surcos paralelos, tanto en el interior de las huellas sobre el Inconel 600
como en la bola de acero.

Se analizdé la superficie de la huella tras la lubricacion con aceite mineral,
obteniendo el espectro EDS que nos dan idea de los elementos que la compone. Se
observa la presencia de Niquel, junto con Cromo y Hierro, elementos de la aleacién del
Inconel 600 (figura 3.10).

Figura 3.10. Espectro de la huella de desgaste en Inconel 600 (AM, 25°C).

En los surcos de abrasién mas profundos, se puede apreciar un residuo de color gris
oscuro que podria deberse a restos del lubricante mineral (AM) utilizado.
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3.2. Lubricacion con liquido ionico L-108

Con el liquido i6nico L-108 se realizaron ensayos a varias temperaturas: 25°C,
100°C y 200°C. En las siguientes figuras podemos observar las micrografias de las
huellas de desgaste obtenidas por microscopio 6ptico y microscopio electrénico.

SO

-

Figura 3.11. Micrografias épticas de la huella de desgaste con L-108: a) 25°C, b) 100°C, c)
200°C; y micrografias electronicas: d) 25°C, e) 100°C, f) 200°C.

Como se puede observar a 25°C, el material casi no ha sufrido desgaste, teniendo
un desgaste suave. Conforme aumentamos la temperatura pasamos a un desgaste
severo. Observamos a 100°C y 200°C que se forman surcos paralelos en el interior de la
huella, donde se puede decir que ademas del mecanismo de adhesion, ha habido un
mecanismo de abrasion. Estos surcos de abrasion son mas pronunciados a 100°C,
temperatura a la cual el Inconel presenta la tasa de desgaste mas elevada (ver tabla
3.2).
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En las siguientes figuras podemos observar los espectros EDS de las huellas de
desgaste a diferentes temperaturas:

o] . Incident energy: 15.0 keV
1 Measure tima: 140 &
0 Pulse rate: 1119 cps

Trin

85 a0 v

o] N' Incident energy: 15.0 ke
1 Heasure ime: 143 5
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Figura 3.13. Espectro de la huella de desgaste a 100°C (L-108)
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Figura 3.14. Espectro de la huella de desgaste a 200°C (L-108)

En todas ellas se observan los elementos correspondientes a la composicién del
Inconel. A 100°C se aprecia una mayor intensidad del pico correspondiente al oxigeno.

Ahora se comparan los diferentes espectros. El color gris corresponde al espectro de
la huella de 200°C y el rojo al espectro de la huella de 25°C:
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Figura 3.15. Comparacion de los espectros a 200°C y 25°C (L-108)

En la siguiente figura, el color gris representa el espectro de la huella a 200°C y el
color rojo el espectro de la huella a 100°C. A 200°C se observa la presencia de fldor,
componente del liquido idénico L-108, que reacciona en la interfase Acero/Inconel,
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formando fluoruros. Esto podria explicar la reduccién del coeficiente de desgaste a
200°C, pese a ser mas severas las condiciones de temperatura.

2103 Incident energ
Measure time
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Figura 3.16. Comparacion de los espectros a 200°C y 100°C (L-108)

A continuacion se comparan las bolas usadas en los ensayos de desgaste.

50Um
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—_

d) e) f)

Figura 3.17. Micrografias 6pticas de las bolas a: a) 25°C, b) 100°C y ¢) 200°C; y micrografias
electrénicas a: e) 25°C, e) 100°C y f) 200°C (L-108).
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107 Incident energy: 15.0 ke
— Measure time: 168 5
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fl True

Figura 3.18. Espectro de la huella de la bola de acero a 25°C (L-108).

En el espectro EDS realizado a la bola del ensayo a 100°C, se aprecia cierta cantidad
de niquel. Esto es debido a la transferencia de material del Inconel 600 a la bola
durante el proceso de desgaste, proceso caracteristico de desgaste por adhesion. Estas
particulas presentes en la interfase podran endurecerse por deformacion plastica,
pudiendo dar lugar a abrasién. La abrasidn se caracteriza por la presencia de surcos en
las huellas de desgaste, como se puede observar en las micrografias a 100°C y 200°C.
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Figura 3.19. Espectro de la huella de la bola de acero a 100°C (L-108).
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A 200°C también se observa en la bola de acero cierta cantidad de niquel, mayor
gue a 100°C, que como se explico en el parrafo anterior, es debido a transferencia de
material desde el Inconel 600 al acero de la bola de acero usada en el ensayo.

o Fe.

-0z 00 02 04 06 08 OO0

Figura 3.20. Espectro de la huella de la bola de acero a 200°C (L-108).

Se realiza también un estudio de las particulas formadas durante el ensayo de
desgaste. Al ser su morfologia plana, se puede decir que el mecanismo fundamental de
desgaste es el adhesivo, aunque debemos tener en cuenta la abrasién producida a
100°Cy 200°cC.
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Figura 3.21. Espectro de particulas formadas a 25°C (L-108)
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Figura 3.22. Espectro de particulas formadas a 100°C (L-108)
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Figura 3.23. Espectro de particulas formadas a 200°C (L-108)

En las particulas formadas a 200°C, se observa una cierta proporcion de fluor,
procedente del liquido i6nico L-108; ya que éste reacciona en la superficie de la
interfase Inconel/Acero.
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3.3. Lubricacion con liquido i6nico L-P106

Se realizaron con el liquido i6nico L-P106, los mismos ensayos que con el L108,
a 25°C, 100°C y 200°C. Se muestran a continuacion las fotografias de las huellas de
desgaste tomadas en microscopio 6ptico y microscopio electrénico donde se observa
que la abrasién ha aumentado mucho a 100°C.

50 bm
—t

S0ibm
et

d) e) f)

Figura 3.24. Micrografias 6pticas de las huellas de de desgaste: a) 25°C, b) 100°C y c¢) 200°C;
y micrografias electrénicas: d) 25°C, e) 100°C y f) 200°C (L-P106).

Como se observa en las micrografias anteriores, el desgaste a 25°C es bastante
menor que a 100°C y 200°C. El desgaste mas severo se alcanza a 100°C, ya que segun
se discute mas adelante, a 200°C se produce una reaccion en la interfase con el liquido
idnico, quedando protegida la superficie, disminuyendo el desgaste (tabla 3.2).
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Se analizan ahora los espectros de las huellas de desgaste.
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Figura 3.25 Espectro de la huella a 25°C (L-P106)
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Figura 3.26 Espectro de la huella a 100°C (L-P106)

En el espectro de la huella a 200°C, se observa la presencia de fltor y fésforo,
componentes del liquido iénico L-P106 que reaccionan con la superficie, protegiéndola.
Con esto podria entenderse por qué el desgaste a 200°C es menor que a 100°C,
recomendando el uso de este lubricante para altas temperaturas.

-69 -



I11: Discusion de resultados de los ensayos tribologicos
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Figura 3.27 Espectro de la huella a 200°C (L-P106)

Se comparan ahora los espectros de las huellas de desgaste a 25°C y 200°C. El color
gris corresponde al espectro de la huella de 200°C y el color rojo al espectro de la huella
de 25°C. Se observa un incremento en el contenido de fltor y fésforo en la huella a
200°C, que como se ha explicado anteriormente, reaccionan con la superficie
protegiéndola.

ﬂua Incident energy: 15.0 keV
Measure time: 139 5
Pulse rate: 1116 cps
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Figura 3.28. Espectro de la huella a 200°C(gris) y 25°C(rojo) (L-P106).
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Se comparan también los espectros de las huellas de desgaste a 100°C y 200°C. El
color gris corresponde al espectro de la huella de 200°C y el color rojo al espectro de la
huella de 100°C. Se observa el incremento en el contenido de fldor y fésforo en la
huella a 200°C.

Incident energy: 15.0 keV/
Measure time: 141 5
Pulse rate: 1116 cps
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Figura 3.29. Espectro de la huella a 200°C(gris) y 100°C(rojo) (L-P106)

Se realiz6 un ensayo de microdurezas en las huellas de desgaste a 100°C y 200°C,
obteniéndose un incremento de dureza respecto a la superficie de Inconel 600 no
desgastada. La dureza Vickers obtenida para la huella a 100°C es de 320 HV, para la
huella a 200°C es de 350 HV, mientras que para la superficie no desgastada es de 250
HV. Este incremento de dureza se debe a la combinacion de la deformacion plastica
sufrida en la huella de desgaste y la presencia de fosfatos y fluoruros, obtenidos al
reaccionar el liquido idnico en la interfase. Podriamos decir que la presencia de fosfatos
y fluoratos formados en la huella tienen méas importancia en el incremento de la dureza,
ya que la dureza en la huella es mayor a 200°C que a 100°C, correspondiéndose con un
aumento en el contenido de estos compuestos, y con una reduccion del desgaste.

A continuacion, se comparan las huellas en las bolas de acero usadas en el ensayo
de desgaste para las distintas temperaturas. En las micrografias tomadas con los
microscopios optico y electronico se puede observar que el desgaste a 100°C es mayor
que a 25°Cy 200°C.
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d) e) 1)

Figura 3.30 Micrografias Opticas de las bolas a: a) 25°C, b) 100°C y c) 200°C; y micrografias
electrénicas a: ) 25°C, e) 100°C y f) 200°C (L-P106).

Se analizan ahora los mapas elementales de Fe y Ni de las bolas tras los ensayos
contra Inconel 600 en presencia de LP-106y , y el espectro EDS de la bola en el ensayo
a 200°cC:

1. A25°C:

Se observa abrasion de la bola de acero y transferencia de niquel a la superficie del
acero, como pone de manifiesto el mapa elemental de niquel de la siguiente figura:

FeKaw.| 100 prn Mikaw, |

Figura 4.31. Mapa elemental de Fe y Ni de la huella formada en la bola de acero usada en el
ensayo a 25°C (L-P106).

La transferencia de niquel a la superficie del acero se incrementa con la
temperatura, al ser mas severas las condiciones de desgaste, como se observa a
continuacion en los mapas elementales y espectros EDS de las bolas a 100°C y 200°C.
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2. A100°cC:

El incremento en la tasa de desgaste se pone de manifiesto por la mayor superficie
de la huella sobre la bola de acero y por la mayor transferencia de niquel con respecto a

la observada a 25°C. Se mantiene el mecanismo de abrasion que da lugar a la presencia
de surcos paralelos en la huella.

FekKauw,| 100 pm Mikaw, |

Figura 3.32. Mapa elemental de Fe y Ni de la huella formada en la bola de acero usada en el
ensayo a 100°C (L-P106)

3. A200°C:

Se observa abrasion en la bola, y una zona que queda protegida al haber una
reaccion en la interfase entre el liquido iénico y el Inconel 600. Esto se pone de

manifiesto por la presencia de niquel, fosforo y flior (estos dos ultimos procedentes del
anién del liquido i6nico).

809 Incident energy. 15.0 ke
= Measure time 140 s
rea Pulse rale: 1113 ¢ps

Figura 3.33. Espectro de la huella formada en la bola de acero usada en el ensayo a 200°C.
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FeKaw, | 100 pm NiKaw,|

Figura 3.34. Mapa elemental de Fe y Ni de la huella formada en la bola de acero usada en el
ensayo a 200°C (L-P106)

Por altimo se analizan las particulas formadas en el ensayo, donde la morfologia
plana de éstas, indican que el mecanismo fundamental de desgaste ha sido la adhesion.,
con transferencia de material desde el Inconel al acero. No debemos dejar de lado la
abrasion producida, que se pone de manifiesto por los surcos en las huellas de desgaste.
Estas particulas, como se ha explicado con anterioridad, se endurecerdn por
deformacion plastica durante el proceso de desgaste y serdn las que den lugar a
abrasion.

i Ni
<103 Nl 1 Incident eneray: 15.0 ke

4 Measure fime: 146 s
Pulse rate: 1229 cps
13 True

0o 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 6.0 65 70 75 80 85 90 keV

Figura 3.35. Espectro de particulas formadas en el ensayo a 100°C (L-P106).

A 100°C se observan (figura 3.35) particulas de aspecto poroso, tipico de los
materiales ceramicos como son los Oxidos metalicos, aunque los elementos
mayoritarios son los de la aleacion base.
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<103 Ni Incident energy: 15.0 keV'
Measure time: 138 s

Pulse rate: 1040 cps

28 True

-

0o 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 6.0 65 70 75 80 85 90 keV

Figura 3.36. Espectro de particulas formadas en el ensayo a 100°C (L-P106).

103 Ni Incident energy: 15.0 ke’
Measuretime: 145 s
el Pulse rate: 1247 cps
20| True
19|
18]

0o 05 1.0 15 20 25 3.0 35 40 45 5.0 55 8.0 B85 70 75 8.0 85 9.0 ke

Figura 3.37. Espectro de particula formada en el ensayo a 200°C (L-P106).

Las particulas de las figuras 3.36 y 3.37 con su morfologia plana y su composicion
correspondiente a Inconel 600, sin presencia de o6xidos, se han formado por
deformacion plastica en la zona de contacto durante los ciclos de paso del punzon.
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w103 C Incident energy: 15.0 ke

Measure time: 146 s
Pulse rate: 1068 cps
True

0o 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 6.0 65 70 75 80 85 90 keV

Figura 3.38. Espectro de particula formada en el ensayo a 200°C (L-P106).

Por ultimo, a 200°C, se observan también particulas con aspecto de polvo poroso,
tipicas de compuestos ceramicos, formadas por 6xido de hierro (figura 3.38).

Para finalizar el estudio, se realiz6 un estudio por XPS de las huellas formadas a
100°C y 200°C (tabla 3.3). Los resultados confirmaron lo expuesto anteriormente. A
200°C los resultados del XPS en la huella de desgaste muestran un pico F1s, atribuible
al fluoruro de niquel, el cual no esta presente a 100°C. Por lo que el liquido i6nico
reacciona con el Inconel 600, dando lugar a fluoruro de niquel, que protege la
superficie de desgaste.

Tabla 3.3. Datos XPS para la huella de Inconel 600 en el ensayo de desgaste con L-P106.

Energias de ligadura (eV)
O1s F1s Ni 2p
100°C | 531,1;532,1 - 852; 854
200°C| 530,7; 531,8 684,4 852;854,4
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