UNIVERSIDAD POLITECNICA DE
Superior, || CARTAGENA

de/Ingenieria
Industrial

Escuela Técnica Superior de Ingenieria Industrial
Estudio tribologico del liquido ionico

protico en atmaosfera controlada, MSu

TRABAJO FIN DE GRADO

GRADO EN INGENIERIA EN TECNOLOGIAS INDUSTRIALES

Autor: Juan Antonio Lépez Fuentes
Director: Maria Dolores Avilés Gonzalez
Codirector: Francisco José Carrion Vilches

Universidad
Politécnica Cartagena, 9 de Octubre de 2018
de Cartagena




INDICE DE CONTENIDOS

1. INTRODUCCION ....ccueeeueeereeseeessessteessesssesssesssesssessssssssssesssssssssssssssesssesssesssesssssssesssssssessassses 5
1.1 LUBRICANTES Y ENERGIA RENOVABLE .......ccccveeueerueereenreesssesssesssesssesssesssssssessssssssssssssnsns 5
3 1] ToT 0T 1 OO 6
1.3 FRICCION......cuitiiuctiecctrieet sttt st st s s et st s et sae st b sne e s saentnas 7
B TR N I = 8
1.5 LUBRICACION .......cuiieinrncncittsessesee ettt s st sa et n st nns 12
1.6 LIQUIDOS IONICOS .......ocuiueniniiisiinincsecistssssssssesstsssssssssssesssssssssasssssssssssssssssssenssssssns 15

1.6.1. Propiedades de 10S LIS .....ccccciieeiiiiniiiiiniiiiniiieiciineicrenieieeesennienensessnssessnsssssnssssnnns 16
1.6.2. Clasificacion y sintesis de l0s liquidos iONICOS......cccccceererreecrrencireenereeneereaneeeeanceennes 17
1.6.3. Desventajas de 10s liquidos iONICOS.....cccuuiiiieeeiiiiiiniiiiticcererce e seneeeenenns 18
1.6.4 Aplicaciones de 10s liquid0s IONICOS .....cccuuiiiiieniiiiieniiiiieniieiiiencierrenneieessennseessenns 18
0 1 T 1Y 0 L 19

2. MATERIALES, EQUIPOS Y PROCEDIMIENTOS. ...c.cccuiiiiiieiiiaiitiiiiireiiniiseiseireeresereesseene 20

2.1 MATERIALES EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL .....cccotvuiimnnirncrncrnncianciansnes 20
200 T . Y o 2 Y [ 3 20
0 Ny 7 | 3 22
2.1.3 ACERO AISI 52100 ......eeveeerririiesssssnnereeessissssssssssssenessssssssssssssseseesssssssssssssssssssssssssns 22
2.1.4 SUCCINATO DE 2-HIDROXIETANOLAMONIO (2-HEADSuU) “MSU” ......ccevveeeeiiiinnnnnns 23

2.2 EQUIPOS EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL......ccceotueiimeiinnsinnicrnsransrassranses 26
2.2.1 TRIBOMETRO ..ottt ssssssesessstasssssssssessssssssssssssssessssansssssses 26
2.2.2 DISPERSADOR ....cuiiiiiiiiiiiiiiiitiitireiriei e rsetsetsesssesssassrassrasstasstensseasssnsssnsssnssrnns 27
2.2.2 ESTUFA DE VACIO.....cotiiriiiniiiiiinisscccitt st sssssesessssssssassssessssasssssssns 28
2.2.3 MICROPERFILOMETRO .....ccueeruerteeeeseeeseesssesseesseessesssesssessssessesssesssssssesssssssessasenes 28
2.2.4 MICROSCOPIO OPTICO .....cccueeruerreeeesreeeeesseesseesseessesssesssessssessesssesssssssessssssssssassnes 30



2.2.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM).....cccceveruerrenrensenseserseesessesessessenne 30

2.2.6 CALORIMETRO DIFERENCIAL DE BARRIDO ........ccccveeerueereeeessenseeseessessnessesseeseesaenes 32
2.2.7 ESPECTROMETRO INFRARROJO .......eeeeeerreereeenreeseesseesseessesssssssesssssssssssesssssssssssenes 33
2.2.8 ANALIZADOR TERMOGRAVIMETRICO ......ceuvererreeereeeerseeseeseessesseessessesseessessessesssenns 35

2.3 PROCEDIMIENTOS EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL......cccccceireniranirnnniennnee 36
2.3.1 PREPARACION DE LOS DISCOS ......cccueeuerueceeesnesseesseesseessessssssssessessssssssssssssssssassses 36
2.3.2 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE LABORATORIO.........cceeueerernnenn 36
2.3.3 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE CONTROLADA (N2) ...cecververreenne 38
2.3.4 ANALISIS DE LAS IMUESTRAS ......cccueeueerrereesseeseessesseessessessesssessessesssessessssssessessesssenns 40

3. DISCUSION DE RESULTADOS. ......ccoeererrreereeeisnessesssessessessssssessesssssssssessssssessesssssssssessssssenes 40
3.1 Ensayos realizados con bola de zafiro. ......ccceeeeeeireeiiiiiiiieenciteeieieecrreeereneeerenseeseasesennes 40
3.1.1 Ensayos en atmadsfera de 1aboratorio.......cccccciiieeeiiiiiieiiiiiieniccnrec e 41
3.1.2 Ensayos en atmadsfera controlada (NitrOgeno). .....cceveeeeirreenniceireenneerieenneeeneennneeens 50
3.1.3 Andlisis de la tasa de desgaste en el contacto zafiro-acero. .....cccceeveeereencerenncrennnnne 56

3.2 Ensayos realizados con bola de acero........cccccieeiiieeiiiimniiiniiieicriniiiescreneerensseseasessnnns 58
3.2.1 Ensayos en atmadsfera de 1aboratorio.....c..ccccceeieencereecrrenncreeneereeerennerenseerensesennnens 58
3.2.2 Ensayos en atmadsfera controlada. ........c.ccceuiiiiiieiiiiiieiiiiieiccerreec e renneee 65
3.2.3 Andlisis de la tasa de desgaste en el contacto acero-acero. ......cccceeeeeereenerenncrennnene 73
3.2.4 Analisis de la resistencia eléctrica. ........ccceviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii . 75

4. CONCLUSIONES. .....ieiiieiieiiiiitiiriiieiieiieiiseiresirast et teesteesteesseasssasssassrassrsessssssassssnssennes 78
5. BIBLIOGRAFIA. .....ciuimininiititninsenccttsssssee ettt st s sttt ss st ssassssenesassons 79



AGRADECIMIENTOS

Me gustaria en primer lugar, agradecer a mis padres la educacién que me han dado tanto

académica como moral y el apoyo incondicional que siempre me han dado.

Agradecer también a Maria Dolores Avilés por toda la ayuda que me ha prestado durante la
realizacion de este trabajo demostrando ser la mejor profesora que he tenido durante toda mi carrera en

la universidad, sus ganas de ensefiar son inagotables.

Agradecer a Francisco José Carrion Vilches por su ayuda y guia durante la realizacién de este

trabajo y por sus consejos personales.



1. INTRODUCCION

1.1 LUBRICANTES Y ENERGIA RENOVABLE

El agotamiento que existe actualmente de las reservas de gas y petréleo, el incremento de la
demanda energética y el cambio climdtico son problemas a resolver. El desarrollo de las energias
renovables esta siendo impulsado por muchos paises [1, 2]. Para trabajar en esta direccién se han
propuesto algunos objetivos como el acuerdo al que llegé la Comunidad Europea por el que se establecio
que el 20% de energia consumida por los estados miembros debia ser generada por energias renovables

para el afio 2020.

Las energias renovables forman una pequeia proporcién del mix energético. Su implementacion
estd limitada, entre otros, por la falta de estabilidad en el suministro y elevados costes técnicos.
Por lo tanto, gran parte de la investigacidn se estd centrando en obtener mejor fiabilidad y eficiencia de

la tecnologia renovable, sin dejar de prestar atencidn a los problemas medioambientales [2].

La lubricacidon juega un papel fundamental en las tecnologias renovables como la energia
hidroeléctrica o la energia edlica. Para las plantas hidroeléctricas, los fallos en los cojinetes se estima que
producen un 40% de las pérdidas operativas [3, 4]. Por lo tanto, una lubricaciéon adecuada es uno de los
requerimientos mas importantes para su correcto funcionamiento [5]. Respecto a la energia edlica, la caja
de cambios, compuesta de cojinetes y engranajes, es una pieza clave para la transmision del par desde el
rotor al generador. Este componente de la turbina necesita estar perfectamente lubricado. Por ejemplo,
la caja de cambios de la turbina Vestas V90-2MW utiliza entre 300-400 litros de aceite lubricante [6], el
cual debe ser reemplazado periédicamente. Para ello la turbina debe parar, dejando consecuentemente

de producir energia.

El riesgo de fugas de aceite y consecuentemente el alto impacto medioambiental que ello tendria
es algo importante a tener en cuenta. La gran mayoria de los lubricantes que se usan para estas
aplicaciones no son biodegradables (aceites minerales y polialfaolefinas). Por otra parte, los lubricantes
han sido incluidos en la Eco-etiqueta Europea (sistema de identificacion europeo para identificar los
productos respetuosos con el medio ambiente) debiendo satisfacer algunos requisitos. Esta etiqueta tiene
en cuenta la toxicidad acuatica, la biodegradabilidad y el potencial bioacumulativo, excluyendo algunas
sustancias especificas, su capacidad de reutilizacién y la menor pérdida de propiedades [7]. Por lo tanto,
el mayor reto en el campo de la lubricacidn es el desarrollo de nuevos lubricantes que cumplan lo

requerido por la eco-etiqueta europea y lo mejoren.



1.2 TRIBOLOGIA

La definicién literal de la palabra tribologia, que deriva del griego “tribos”: friccion, seria la ciencia
de la friccidn. Este término, que aparecié por primera vez en el Jost Report [8] en 1966, se definié como
“la ciencia y tecnologia de superficies que interactian en movimiento relativo, de sus componentes
relacionados y su practica”. La friccidn, el desgaste y la lubricacién estan incluidos.

Por lo tanto, es una ciencia multidisciplinar donde el conocimiento de diferentes campos como la fisica,

la quimica, la ciencia de los materiales y la ingenieria mecanica estdn implicadas [9-11].

A pesar de que la palabra tribologia no apareciera hasta 1966, los conceptos de friccion, desgaste
y lubricacidn empezaron a ser estudiados muchos afios antes. Un cronograma de las principales teorias
desarrolladas en estos campos en los ultimos 550 afos puede ser encontrada en la resefia escrita por Kato
et al. [12]. La friccion entre sdlidos fue primeramente estudiada por Leonardo da Vinci alrededor del afo
1500, quien definid el concepto de coeficiente de friccidon. Pero su trabajo permanecio en la oscuridad y
fue Guillaume Amontons quien, en 1699, postuld las dos leyes de la friccion. Los fundamentos de la
lubricacion se desarrollaron en el periodo de 1880 a 1970 [12]. Los trabajos de B.Tower (1884) y
O.Reynolds (1886) permitieron conocer el principio de la lubricacidon hidrodindmica. Desde 1920, la
reduccion del desgaste se ha tornado de gran interés motivada por la necesidad de una mejora de la
fiabilidad y un incremento de la vida de la tecnologia avanzada [9, 12].

El desarrollo tecnolégico desde la Revolucion Industrial ha incrementado los requerimientos de la
magquinaria en términos de velocidad y carga. Las grandes condiciones de contacto generadas en los
mecanismos incrementan la friccion y los problemas de desgaste, incrementando por tanto los costes en
materiales y piezas de recambio, el mantenimiento y la energia consumida. Este importante efecto
econdmico fue reflejado en el Jost Report (1966). De acuerdo con este estudio, una mejora en las
condiciones triboldgicas se corresponderia con ahorros de alrededor de 500 millones de libras por afio
tan sélo en el Reino Unido [9]. Otros estudios del mismo tema fueron llevados a cabo, como el que realizé
la ASME (American Society of Mechanical Engineers) en 1977. En dicho informe, la ASME estimaba que
un 11 % del consumo de energia a nivel nacional en Estados Unidos podria llegar a ser ahorrado (alrededor
de 16 millones de dodlares anuales), levando a cabo unas buenas practicas triboldgicas. Otras
investigaciones, como la llevada a cabo por W.J.Bartz [13] estiman que con unas buenas practicas
triboldgicas se podrian conseguir ahorros de entre el 1,3 y 1,6 % de PIB de las principales potencias

econdmicas mundiales. En 2008 se hubieran obtenido los ahorros de la siguiente tabla (Tabla 1).



Pais Ahorros hipotéticos PIB (billones de USD) Ahorros hipotéticos

(billones de USD) (porcentaje sobre el
PIB)
Unidn Europea 303 16936 1,79%
Estados Unidos 189 14720 1,26%
China 68 9240 0,74%
Japdn 63 4920 1,28%
Alemania 50 3747 1,33%
Francia 48 2924 1,64%
Inglaterra 36 2792 1,29%
Espafa 23 1635 1,4%

Tabla 1.Estimaciones de los ahorros potenciales en funcion del PIB.

Ademas de los ahorros financieros, la tribologia tiene un rol importante en la proteccion del medio
ambiente y la sostenibilidad. Respecto a lo anterior, un nuevo concepto llamado “Tribologia verde” ha
sido acufiado en los uUltimos afios [14, 15]. Algunas areas de investigacion de este tipo de tribologia se
centran en ahorrar energia y reducir el desgaste en materiales reduciendo a su vez los efectos nocivos de

los lubricantes en el medio, con biolubricantes y materiales biomiméticos.

1.3 FRICCION

La friccidn es la resistencia que se produce entre dos cuerpos en contacto cuando se mueven
tangencialmente el uno respecto al otro. La fuerza tangencial que se opone al movimiento, llamada fuerza
de friccidn (F), es proporcional a la carga aplicada (Fy) sobre las superficies en contacto. La constante de
proporcionalidad que relaciona ambos pardmetros es el coeficiente de friccion, u.

F=u-Fy

Los valores del coeficiente de friccion presentan un amplio rango, variando desde 0,001 para
rodamientos bajo pequefias cargas, hasta 10 para metales limpios rozando el uno con el otro en el vacio.
Sin embargo, para la mayoria de los materiales que se encuentran en atmdsfera estandar, el coeficiente
de friccién varia de 0,1 hasta 1.

La friccion, no es una propiedad del material, sino una respuesta del sistema triboldgico. La no
uniformidad de las superficies de contacto limita su interaccidn a puntos concretos, como se puede
apreciar en la Figura 1. La suma de todos esos puntos constituye el area real de contacto, siendo algunas
veces una pequefia porcion del area aparente de los cuerpos. El concepto de friccién de deslizamiento
propuesto por Bowden y Tabor en 1950 tiene en cuenta este efecto. De acuerdo con estos autores, la

fuerza de friccién es originada por dos contribuciones, la fuerza de adhesién, que se encuentra en los
7



puntos de contacto entre las superficies, y la fuerza de deformacién , llevada a cabo por el material mas

duro para limar las asperezas del material mas blando [16].

FUNCION DEL SISTEMA TRIBOLOGICO:
TRANSFORMACION DE ELEMENTOS DE ENTRADA EN ELEMENTOS DE SALIDA

Factores de entrada (X)

Factores de salida (Y)

» Tipo de movimiento » Movimiento
- Carga F, « Energia
« Amplitud 5
« Frecuencia « Informacion
+ Duracion « Materia
» Velocidad v « Materiales
« Temperatura Estructura del sistema
« Aporte de material (1) Elemento tribologico
\ ; 5
(2) Elemento mbo‘lo.glco 4 Factores de pérdida (Z)
{3) Soporte superficial g =
. (4) Entorno de aplicacion 1 feerardones 3 « Dispersion
Perturbaciones: cciones . Desgaste

Vibracion, suciedad, etc

Figura 1.Esquema de un sistema triboldgico.

1.4 DESGASTE

El desgaste es el dafio o la pérdida de material producida en la superficie de un sélido como
consecuencia, en la mayoria de casos, del movimiento relativo de dos superficies deslizandose la una
sobre la otra. La relacién entre el desgaste y la friccion no es directamente proporcional. De hecho,
superficies de contacto con lubricantes sélidos o polimeros muestran friccion baja y alto desgaste. Existen
diferentes mecanismos de desgaste, y la combinacién de dos o0 mds mecanismos a la vez suele ser la
causante de los fallos mecdnicos. Algunos de los mecanismos principales de desgaste son: adhesion,
abrasidn, fatiga, impacto, y reacciones triboquimicas. Estos mecanismos pueden ser apreciados en la

Figura 2.



MECANISMOS DE DESGASTE:

£ I\

Fatigadela  Abrasion  Adhesion Reacciones

superfice Ef ectos a triboquimicas

$ &

p.ej. Grietas p.ej. Estrias p-ej. Pérdida p-ej. Particulas
de material

Figura 2. Diferentes mecanismos de desgaste.

A continuacidn se expondra una pequeia descripcidn de los diferentes tipos de desgaste.

o Desgaste adhesivo:
Este mecanismo tiene lugar entre dos superficies deslizdndose la una sobre la otra en
movimiento relativo. Los puntos de contacto (asperezas) entre ambos cuerpos se sueldan
(adhesion). Entonces, el corte producido por el deslizamiento lleva a la rotura de

fragmentos de una superficie, que permanecia pegada a la otra [9].

Figura 3.Ejemplos de desgaste adhesivo entre materiales metdlicos.



e Desgaste abrasivo:
Este mecanismo de desgaste tiene lugar cuando una superficie dura o particulas duras
deslizan sobre una superficie mas blanda. Como consecuencia de este desgaste, el drea

de contacto sufre deformacion plastica o fractura. Este desgaste es muy frecuente en

cojinetes.

Figura 4.Ejemplo de desgaste abrasivo producido en cojinetes.

e Desgaste por fatiga:
Materiales expuestos a repetidos ciclos de carga son los que sufren este tipo de desgaste.
Bajo esas condiciones, se producen grietas en la superficie de los materiales y bajo la
misma. Tras un ndmero de ciclos critico, la superficie se rompe y se recubre de hoyos o
pequefios agujeros. Se diferencia de los desgastes adhesivo y abrasivo en que no es

apreciable de manera gradual y puede ocurrir sin previo aviso [9].

Figura 5.Desgaste por fatiga.
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Desgaste por impacto:

Este tipo de desgaste puede ser generado por erosidon o percusién. La erosiéon puede
aparecer cuando una superficie se encuentra en contacto con chorros de liquido a gran
velocidad, en el impacto con particulas sélidas o en la implosidon de fluido por haber
superado la presidn de vapor, efecto conocido como cavitacion. La percusion es producida

cuando un cuerpo sélido impacta repetidas veces contra otro, produciéndose una pérdida

de material [9].

Figura 6.Desgaste por cavitacion.

Desgaste por reacciones triboquimicas:

Las reacciones quimicas que tienen lugar entre cuerpos que deslizan entre ellos afectan a
la friccién. Algunos factores que afectan a la reacciéon son el calor generado en las
asperezas en contacto o la excitacion de los enlaces en las superficies de contacto. Como
resultado de las reacciones triboquimicas se pueden generar peliculas protectoras en la

superficie. Se incluiria en este tipo de desgaste la corrosion.
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Figura 7.Desgaste por corrosion.

1.5 LUBRICACION

La lubricacion consiste en la interposicion de una capa (sdlida, liquida o gaseosa) entre dos
superficies que facilita su movimiento y reduciendo la friccién y consecuentemente el desgaste, la
generacion de calor, y las pérdidas energéticas [10]. Asi se reducen los costes de mantenimiento y

aumenta la vida util de los componentes.

El tipo de lubricante a utilizar se determinara en funcién de su finalidad. Por ejemplo, en la
industria alimentaria, se utilizaran lubricantes sdlidos que reducen las probabilidades de contaminacidn
frente a los fluidos lubricantes. En el caso de lubricacién sélida, un sélido con bajo coeficiente de friccion
cubre la superficie a lubricar o forma parte de la superficie desarrollando un sistema autolubricado. El
grafito y el disulfuro de molibdeno son los lubricantes sélidos mas utilizados. Las grasas son un tipo de
lubricante que estdn compuesto mayormente por aceites y agentes espesantes dando lugar a una
consistencia semi-sélida. Esta caracteristica hace que las grasas sean mas faciles y de aplicar y retener
sobre una superficie ya que no se escurren como lo haria un lubricante liquido. Ademas, las grasas
proporcionan un buen sellado contra la humedad y la suciedad. Por el contrario, tienen peores

coeficientes de friccidn que los lubricantes liquidos y también son peores disipadores de calor [16].

La base de los fluidos lubricantes viene dada basicamente por dos principios: 1) Las dos superficies
pueden separarse debido a la presidn ejercida por el fluido lubricante y 2) una capa protectora se forma

por los aditivos quimicos de los lubricantes; ambos reducen los efectos de los contactos entre las
12



asperezas de las superficies [9, 10]. Un factor importante a considerar en la aplicacién de un lubricante es
la viscosidad. Una alta viscosidad formard una capa de lubricante estable que impedira el contacto entre
las superficies. Sin embargo, lubricantes con viscosidades muy altas incrementaran los coeficientes de

friccion.

Segln el espesor de pelicula formado en el contacto, se puede distinguir entre tres tipos o
regimenes de lubricacién: lubricacidn hidrodindmica (HDL), lubricacion elastohidrodinamica (EHL) y
lubricacion limite (BL). El régimen de lubricacidn existente entre dos cuerpos en contacto deslizante, varia
en funcién de la velocidad, la carga, la viscosidad del lubricante, la geometria del contacto y la rugosidad

de las superficies que lo forman.

Como antes se ha comentado un lubricante evita el contacto entre dos superficies, gracias a la
presion hidrostatica e hidrodinamica que genera y que permite soportar la carga aplicada. Sin embargo,
bajo cargas altas o velocidades bajas, la presidn ya no es suficiente, el lubricante se encuentra en régimen
de lubricacién limite, formando una pelicula a nivel molecular sobre la superficie, ya sea por adsorcion
fisica o quimica. En este estado, los aditivos de los lubricantes juegan un papel importante en el contacto
entre metales, ya que estos suelen verse atraidos por las cargas positivas de la superficie del metal,
guedando las cadenas hidrocarburadas alejadas de la superficie, protegiendo asi las superficies del

esfuerzo cortante provocado por la friccidon y desgaste del contacto [17].

La curva de Stribeck (Figura 8) explica los regimenes de lubricacién en funcion del coeficiente de

friccion y del parametro de Hersey (Hs), pardmetro adimensional definido por:

_nm

Hs
Fy

donde v es la velocidad de deslizamiento entre los cuerpos, N es la viscosidad dinamica del lubricante y

Fy es la fuerza normal aplicada.

13



COF

v-n/Fy

Figura 8.Curva de Stribeck.

En la curva de Stribeck se pueden apreciar diferentes regiones; la region | representa la regién de
lubricacion limite (BL) en la que el espesor de la capa de lubricante (h) es menor que la rugosidad de las
superficies en contacto (Ra), la regidn Il representa la lubricacidn elastohidrodindmica o mixta, en la que
no existe desgaste y la friccién se debe al contacto entre las capas intermoleculares del lubricante. Es
necesaria una alta viscosidad y alta velocidad en el contacto y una baja carga para que se dé este tipo de

lubricacion [18].

El modelo propuesto por Stribeck describe incluso el comportamiento de contactos en seco,
aunque muestra deficiencias en la estimacidn del valor de friccion cuando depende de la fuerza y se
produce adhesién entre los cuerpos en contacto [19]. Por ello, se ha propuesto un nuevo mapa de
lubricacion [20], que se muestra en la Figura 9, en el que h, hace referencia al espesor de la pelicula

lubricante, y Rg, al radio efectivo de las moléculas del lubricante.

Este modelo tiene en cuenta el llamado régimen de lubricacion por pelicula delgada (TFL), que
representa la zona de transicidn entre la region EHL y BL. En esta zona, ni el comportamiento triboldgico

ni el espesor del contacto estd definido por ninguna de las regiones adyacentes. En esta region se
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presentan ordenamientos en la orientacion de las moléculas de lubricante y aumenta la capacidad de
adsorcion sobre las superficies del contacto. También difiere de la regidn BL en que el lubricante es capaz

de fluir entre los cuerpos, por lo que la viscosidad es de gran importancia en esta regién [21].

Y
h/Rg
EHLy HDL
Lubricacién mixta
(Contacto seco, BL,
TFL y EHL)
10-15
Contacto seco,BL y
TFL TFL
2-3
Contacto secoy BL BL
0 >
3 h/Ra

Figura 9.Mapa de lubricacion [20]

1.6 LIQUIDOS IONICOS

Se consideran liquidos iénicos (LIs) a sales que tienen punto de fusién por debajo de los 100°C.
Pero los liquidos idnicos que son objeto de estudio son aquellos que se presentan en estado liquido a

temperatura ambiente [21].

Estas sales estan formadas por un cation de origen organico y por un anién orgdnico o inorganico.
En funcidn de la combinacidn que se haga del anién y del catién se pueden conseguir liquidos idnicos con

diferentes propiedades.

Pese a ser relativamente nuevos, la primera sintesis estable con la humedad fue publicada en
1992 por Wilkes y Zawarotko[22] y Cooper y O’Sullivan[23], ya presentan un largo historial de
investigacion debido a sus excepcionales propiedades fisico-quimicas [24] y se han utilizado en diversos

campos de la ciencia.

15



Algunos factores que hacen tan interesantes a los liquidos idnicos son: su elevada conductividad
eléctrica, su amplio rango de liquidos y su elevada conductividad térmica, una baja presién de vapory la
relativa facilidad de obtener unas propiedades u otras segln la necesidad, mediante la combinacion de
unos aniones u otros.

Paul T. Anastas [25] definié el concepto de quimica verde como el disefio de productos y
procedimientos quimicos que permitan reducir o eliminar la utilizacién y la sintesis de sustancias
peligrosas. Y aqui es donde encontramos una de las mayores caracteristicas y ventajas de los liquidos
idnicos frente a los lubricantes convencionales, ya que destacan como liquidos verdes en ingenieria para

una amplia variedad de aplicaciones industriales.

1.6.1. Propiedades de los Lls

Las propiedades mas representativas de los liquidos iénicos se presentan a continuacion [26].
e Gran resistencia a la oxidacion.
e Buena mojabilidad.
e Baja volatilidad.
e Bajo punto de fusién (inferior a 100°C).
e Alta estabilidad quimica.
e Amplio rango de liquidus (entre 446 y 796°C).
e Alta estabilidad térmica (Temperatura de descomposicién superior a 300°C).
e Alta capacidad calorifica.
e Bajatemperatura de fluidez.
e No son inflamables.
e Alto potencial electroquimico.
e Alta polaridad.
e Alta conductividad térmica.
e Viscosidad superior a la de los disolventes moleculares convencionales.
e Resisten condiciones de vacio.
e Admiten aditivos
e Posibilidad de disefiarlos a medida.
e Grandes disolventes de compuestos tanto orgdnicos como inorganicos, ademds de
compuestos organometalicos y algunos gases (H,, 05, CO5).

e Densidad superior a la del agua (los valores de densidad varian entre 1,12 g/cm3y 2,24

g/cm3).
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1.6.2. Clasificacién y sintesis de los liquidos iénicos

Los liquidos idnicos se dividen en dos tipos diferentes en funcidn de su obtencién y organizacion
guimica; tenemos por un lado los liquidos idnicos proticos (PIL, Protic ionic liquid) o sales Bronsted y los

liquidos idnicos aproéticos (AIL) o convencionales.

Liquidos idnicos proticos

Las ventajas que presentan los liquidos idnicos préticos frente a los liquidos idnicos aprdticos
radican fundamentalmente en que su sintesis quimica es mas simple, tienen un menor coste de
produccién, un perfil toxicolégico mas aceptable y una mejor biodegradabilidad. Es por ello que se han
incrementado las investigaciones centradas en este tipo de liquidos idnicos. Los estudios de estos liquidos
tenian como objetivo probar sus caracteristicas, logrando corroborar su baja toxicidad, sus bajos costes
de produccion y la simpleza de su sintesis.

Algunos ejemplos de liquidos iénicos prdticos son: tri-[bis(2-hidroxietilamonio (DCi)] [32],acetato de 2-
hidroxidietilamono (2-HDEAA), acetato de 2-hidroxietilamonio (2-HEAA), formiato de 2-
hidroxietilamonio(2-HEAF) y el liquido idnico objeto de este trabajo también es un liquido idnico prético,

el succinato de 2-hidroxietanolamonio (2-HEADSu), conocido como MSu.

La sintesis de los liquidos idnicos proticos consiste en la transferencia de un protdn desde un acido
de Bronsted hasta una base del mismo tipo, ocasionando la presencia de al menos un proton, el cual es

capaz de promover puentes de hidrégeno [27].

Liquidos idnicos aprdticos (AlL)

La mayoria de las investigaciones sobre liquidos idnicos se han orientado hacia los liquidos idnicos
aproéticos, principalmente aquellos basados en el cation 1,3-alquilimidazolio y aniones como el [PF¢], [(CFs”
S0Oy)2 N], [BF4] y [TF2 N]. En general, existen dos etapas en la sintesis de liquidos idnicos aproéticos: la
formacién del catidn y la reaccién de intercambio idnico. Esta reaccién de intercambio iénico puede ser
por un tratamiento directo de las sales del haluro con acidos de Lewis o reacciones de metatesis anidnica

[28].
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1.6.3. Desventajas de los liquidos idnicos

Uno de los mayores problemas que presentan los liquidos idnicos es su elevado coste de

obtencidn a pesar de que se estd investigando como reducirlo.

A la hora de implementar los Lls en aplicaciones industriales, ademas del coste, hay que evaluar
la disponibilidad, la pureza, la estabilidad, la corrosiéon y la posibilidad de reciclado, y existe una falta de
informacidn sobre estos temas y sobre propiedades fundamentales como la biodegradabilidad y
toxicidad, ademas, algunos liquidos idnicos son sensibles a la humedad y no todos son “verdes” ya que

hay algunos que se descomponen dando productos como el HF, que es altamente téxico [29].

1.6.4 Aplicaciones de los liquidos idnicos

En los ultimos afos, los liquidos idnicos se han convertido en uno de los materiales “verdes” mds
estudiados por quimicos e ingenieros de todo el mundo por sus excelentes propiedades fisicoquimicas. El
término “verdes” es debido a su extremadamente baja volatilidad en comparacién con otros compuestos

volatiles convencionales [26, 30], lo que hace que provoquen un escaso impacto medioambiental.

A continuacién se van a enumerar algunos de los campos de la ingenieria donde se estan

utilizando los liquidos iénicos [29]:

e Disolventes avanzados.

e Liquidos idnicos como medios de reaccidn para la sintesis de materiales.

e Cristales liquidos.

e Nanofluidos idnicos y nanocomposites.

e Electrolitos.

e Andlisis quimico.

e Energia solar.

e Liquidos para la separacion de mezclas azeotrdpicas.

e Membranas de liquidos idnicos.

e Plastificantes.

e Dispersantes y surfactantes.

e Agentes antimicrobianos.

e Lubricantes.
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1.7 OBJETIVOS

Los objetivos de este trabajo se enumeran a continuacién:

1) El principal objetivo de este trabajo es el estudio del comportamiento triboldgico del
liguido idnico MSu, en estado puro, en disolucién acuosa al 1% y en aplicacidon en forma de capa
fina sobre discos de acero inoxidable AISI 316 L, con punzdn que en su punta incorporard para
algunos ensayos bola de acero inoxidable AISI 52100, y en otros ensayos bola de zafiro. El
comportamiento tribolégico se estudiara en una atmdsfera estandar, y en una atmodsfera
controlada, reduciendo al minimo la humedad relativa, para comprobar la influencia de la misma
en las propiedades lubricantes del MSu.

2) Comparar los resultados obtenidos en los ensayos con los obtenidos para otros liquidos
idnicos y para el agua.

3) Conocer mediante el analisis de resultados si hay diferencia entre los ensayos realizados
en atmdsfera de laboratorio con humedad relativa con los realizados en atmédsfera controlada
(N2).

4) Obtener conclusiones de la validez del MSu como agente lubricante.
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2. MATERIALES, EQUIPOS Y PROCEDIMIENTOS.

2.1 MATERIALES EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL

2.1.1 ACERO AISI 316 L

Para la realizacién de los ensayos de friccién con MSu tanto en estado puro, como en disolucion
al 1% en agua, como en capa fina, ademds del ensayo con agua como lubricante, en ambas atmdsferas
(de laboratorio y controlada), y con contactos acero-acero y acero-zafiro, se han utilizado discos de acero

AlSI 316L de 25mm de diametro y 1Imm de espesor.

Figura 10. Disco de acero AlSI 316L utilizado en los ensayos.

Las propiedades generales de este acero se muestran en la siguiente tabla.
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Discos de acero AlSI 316L
Diametro 25mm
Espesor Imm
Densidad 7870-8070 Kg/m3
Médulo de Young 190-205 GPa
Limite elastico 170-310 MPa
Resistencia a la traccion 480-620 MPa
Resistencia a la compresion 170-310 MPa
Elongacién 30-50%
Dureza 170-220 HV
Punto de fusién 1380-1400°C
Temperatura maxima de servicio 750-925 °C
Temperatura minima de servicio -273 °C
Conductividad térmica 13-17 W/(m-°C)
Calor especifico 490-530 J/(Kg-°C)
Coeficiente de expansion térmica 15-18 °C?
Resistividad eléctrica 69-81 Q-cm

Tabla 2.Propiedades de los discos de acero AlSI 316L.

La composicién quimica de este acero se muestra en la Tabla 5 y su microestructura en la Figura

11.
Elemento | C Cr Fe Mn Mo Ni P S Si
% Min 0 16 61,4 0 2 10 0 0 0
% Max 0,03 18,5 72 2 3 14 0,045 0,03 1

Tabla 3.Composicion quimica de acero AlSI 316L.
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Figura 11.Microestructura del acero AlSI 316L.

21




2.1.2 ZAFIRO

Las esferas pulidas de didmetro 1,5mm colocadas en el punzén del tribdmetro en la mitad de los
ensayos son de zafiro al 99,9% y fueron suministradas por la empresa GoodFellow.

En la Tabla 6 se muestran las propiedades de estas esferas.

Bolas de Zafiro (99,9%)

Diametro 1,5mm
Densidad 3940-4020 Kg/m3
Médulo de Young 430-460 GPa
Limite eldstico 248-273 MPa
Resistencia a la traccidn 248-273 MPa
Resistencia a la compresion 2000-2210 MPa
Elongacién 0,05-0,06 %
Dureza 2500-3000 HV
Punto de fusién 1970-2070°C
Temperatura maxima de servicio 1800-1959 °C
Temperatura minima de servicio -273 °C
Conductividad térmica 40,2-43,5 W/(m-°C)
Calor especifico 738-768 J/(Kg-°C)
Coeficiente de expansion térmica 5,3-6,9 °C!
Resistividad eléctrica 10%2-10* Q -cm

Tabla 4.Propiedades de las bolas de zafiro.

2.1.3 ACERO AISI 52100

Las esferas pulidas de didmetro 1,6mm colocadas en el punzén del tribdmetro en la mitad de los
ensayos son de acero AISI 52100, acero martensitico al cromo de baja aleacion.

En la Tabla 7 se muestran las propiedades de estas esferas [31].
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Bolas de acero AlSI 52100

Diametro 1,6mm
Densidad 7,810 Kg/m3

Médulo de Young 200 GPa
Limite elastico 190-210 GPa

Resistencia a la compresion

2500-2600 MPa

Dureza 60-66 HRC
Punto de fusion 1424 °C
Temperatura mdxima de servicio 150 °C
Temperatura minima de servicio -60 °C

Conductividad térmica

46,6 W/(m-K)

Calor especifico

464 )/(Kg-K)

Coeficiente de expansion térmica 12,3 °C?
Resistividad eléctrica 215Q-cm
Tabla 5.Propiedades de las bolas de acero AlSI 52100
Elemento | C Cr Cu Mn Mo Ni P S Si
% Min 0,95 1,40 0 0,25 0 0 0 0 0,15
% Max 1,05 1,65 0,20 0,45 0,08 0,30 0,025 0,025 0,35

Tabla 6.Composicion quimica de acero AlSI 52100.

2.1.4 SUCCINATO DE 2-HIDROXIETANOLAMONIO (2-HEADSu) “MSU”

El liquido idnico objeto de estudio en este trabajo es el succinato de 2-hidroxietanolamonio (2-
HEADSu), el cual es un liquido idnico prético de cadena carbonada alifatica saturada, de cadena corta.
Se trata de dos cationes monosustituidos y un anién succinato. En adelante denominaremos MSu a

este liquido idnico. Su estructura quimica se muestra en la Figura 10.

H ' H Q H
N/ HO|
N -0 \'/
HO-CH,-CH; + Q-  N-CH,-CH,-OH
+

O

Figura 12.Estructura quimica del succinato de 2-hidroxietanolamonio.
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Propiedades fisicas del MSu:
e Nombre: Succinato 2-hidroxietanolamonio
e Abreviatura: 2-HEADSu
e pH: 8,66
e Conductividad: 5,761-103 S

e Viscosidad: 0,091 Pa-s

Para el realizar el calculo del porcentaje de agua que contiene el MSu hemos usado como sustancia
patrén oxalato de calcio con una molécula de agua de hidratacion.
2—
Ca /C' C\ H2O
Se ha procedido utilizando la técnica de termogravimetria acoplando un detector de masas y un

crisol de aluminio cerrado y microperforado con un agujero de diametro (50um).

El calentamiento se realiza desde 30°C a 350°C a una velocidad de 5 m—fn en N, 50 mllil

Al realizar la técnica con oxalato de calcio vemos en la Figura 11 como se aprecia un Unico y marcado pico,
tal y como se esperaba, pico que corresponde a la pérdida de masa por evaporacién del agua contenida

en el oxalato de calcio.
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Figura 13.Termogravimetria realizada a oxalato de calcio con una molécula de agua de hidratacion.

Se obtiene después de la integracidn de los picos del oxalato que la relacién de la integral es 1,76 -

— m / . . . , .
1073 nTi para la pérdida de agua. Realizamos tres termogravimetrias con MSu obteniendo los resultados

gue aparecen en la Tabla 2.

1889,7

3,33

1701,17 2,99 46,31 4,17 33,21
1796,04 3,16 46,19 4,47 32,65
1795,64 3,16 46,23 4,39 33,22

Tabla 7.Datos obtenidos de la termogravimetria del MSu.

Por lo que podemos afirmar que el porcentaje de agua contenido en MSU es al menos del 32%.
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2.2 EQUIPOS EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL

2.2.1 TRIBOMETRO

El tribdmetro utilizado es el tribdmetro de la marca Anton Paar. Este tribdmetro nos permite
comparar el comportamiento en lo que se refiere a la friccién, de diferentes lubricantes probados en
diferentes contactos (disco-bola). Este tribdmetro estd pensado como un primer paso en la
caracterizacion del comportamiento tribolégico de los materiales probados. Es importante tener en
cuenta que el comportamiento triboldgico esta influenciado por las muestras (disco y bola), el ambiente

y los pardmetros elegidos para el ensayo.

El tribdmetro tiene las siguientes caracteristicas técnicas:

e Movimiento de rotacién hasta 500rpm.

e Torque maximo: 450 Nmm.

e Movimiento de deslizamiento lineal reciprocante. Frecuencia de 0,01 Hz hasta 10 Hz.

e Fuerza normal de 1 hasta 10N.

e Medida de la fuerza de friccién hasta 20N, mediante sensores LVDT. Utiliza dos sensores para
evitar la influencia del gradiente térmico al trabajar a alta T.

e Didametro ajustable del soporte de muestras (tipo mandrel). Dimensiones méaximas de muestra,
60mm de didmetro y espesor de hasta 15mm.

e Soporte para bolas de didmetro 6mm.

Se puede apreciar el equipo en la Figura 14.
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Figura 14. Tribometro Anton Paar.

2.2.2 DISPERSADOR

Para la preparacion de las dispersiones de agua con liquido iénico se ha utilizado un dispersador

IKA T25 digital ULTRA que se puede regular desde 3000 hasta 24000 rpm. Se aprecia en la Figura 15.

Figura 15.Dispersador IKA T25 digital ULTRA.
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2.2.2 ESTUFA DE VACIO

Se ha utilizado la estufa de vacio BINDER V23 con calefaccidn y posibilidad de conexidn a vacio.

El equipo se muestra en la Figura 16.

Sus caracteristicas principales son:

e Capacidad: 23 litros

e Rango de temperaturas: Desde temperatura ambiente hasta 200 °C. Desviacion: +1,5 °C

e Conexibn a gas inerte.

e Vacio final admisible: 0,01 bar

e Bomba de vacio con capacidad desde 1m3/h a 30 m3/h

e Potencia nominal de la estufa: 0,8 kW

| =

Figura 16.Estufa de vacio.

2.2.3 MICROPERFILOMETRO

Para estudiar la morfologia de las huellas de desgaste, y el valor del propio
desgaste, se ha utilizado un perfildmetro éptico de no contacto con el que obtenemos

una reproduccidn tridimensional de la superficie de la probeta. El equipo se muestra en la Figura 17.

Las caracteristicas del equipo son las siguientes:
e Marcay modelo: Taylor Hobson Talysurf CLI 500.
e Rango de medida: Eje X=100mm. Eje Y=100mm. Eje Z=100mm.
e (Capacidad de carga: 10kg.

e Alcance de foco: 1000 um.
28



e Dimensiones maximas de la muestra: 50/100/200 mm x 50 mm x 50 mm.
e Distancia de trabajo: 10 mm.
e Nivel de ruido: 18 nm.
e Didmetro del punto: 14 pm.
e Limite de la pendiente en superficies reflectantes: £302.
e Pardmetros:

o Medicién de micro-alturas.

o Tamafio y consistencia del granulado.

o Areasy volimenes.

o Zonas de contacto.

o Topografia superficial.

o Rugosidad 2D estandar.

Se trata de un instrumento de medicién de la topografia superficial. Esto significa que el indicador
mide la altitud de tan sélo un punto en un momento, y el disco en estudio se mueve en una bandeja movil

con el fin de explorar la zona de medicién completa.

Normalmente, el sistema esta concebido para la medicién sin contacto con una lente éptica focal
con un Unico punto del sensor. También puede ser equipado con un indicador de |aser de triangulacién.

Incluso permite ser equipado con un indicador de diamante inductivo.

A través del software asociado “Talymap”, se pueden realizar operaciones sobre la imagen
generada por Talysurf (el perfilémetro), asi como realizar un corte transversal y estudiar una superficie
equidistante, medir el drea de hueco y de pico en una seccién de la huella, seleccionar una zona de la

huella y determinar su volumen de hueco y pico.
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Figura 17.Microperfilémetro.

2.2.4 MICROSCOPIO OPTICO

Para el estudio morfoldgico y metalografico tanto de los discos como de las esferas colocadas en

el punzdn, se ha utilizado un microscopio éptico Leica DMR. Se puede apreciar en la Figura 18.

Figura 18.Microscopio dptico.

2.2.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

La microscopia electrénica de barrido es una técnica instrumental que encuentra gran cantidad
de aplicaciones en diversos campos de la ciencia y la tecnologia. El equipo utilizado ha sido el microscopio
electrénico de barrido Hitachi S-3500N que se puede apreciar en la Figura 19.
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El equipo esta configurado para obtener imagenes tanto en alto vacio como en presidn variable.

Asi mismo, esta capacitado para obtener buenos resultados a bajo voltaje, lo que permite en algunos

casos (ciertas muestras bioldgicas, polimeros, aleaciones ligeras,...) evitar el pretratamiento de las

muestras. Dispone de un sistema criogénico para la preparacion y acondicionamiento de las muestras,

especialmente las bioldgicas, lo que constituye una alternativa a los métodos de preparacidn

tradicionales.

La instalacion cuenta con diversa instrumentacién para llevar a cabo las sucesivas etapas para la

preparacion, observacion y evaluacién final de las muestras.

Consta de los siguientes elementos:

Caion de electrones con un voltaje acelerador de 0,5 a 30 kV, ajustable por pasos.
Fuente de electrones con filamento de W, polarizacion automatica y alineamiento
electrénico del cafion.

Sistema de lentes con supresidn de histéresis. Corriente de sonda con ajuste manual o
atomatico, ajustable de 1 pA a 1 mA. Correcidn de astigmatismo manual y electrdnica.
Movimientos motorizados en los ejes X e Y.

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

Resolucién de imagen de electrones retrodispersados de al menos 5,0 nm, en modo de
presion variable. Este detector trabaja en modo composicional o topografico.

Rango de magnificacién desde 18x hasta 300.000x, en mas de 60 etapas.

Camara infrarroja.

Sistema de vacio con control de evacuacidn, provisto de una bomba difusora y dos
bombas rotatorias.

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

Secundarios.

Retrodispersados en modo composicién y topografico.

El equipo lleva acoplados un microanalizador por dispersién de energia de rayos X (EDX), como el

detector de rayos X Xflash. Este analizador permite la realizacién de mapas elementales, perfiles de
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distribucidn y calculo semicuantitativo de la composicidon elemental en un punto, en un drea o en toda la
imagen. La profundidad de este analisis realizado mediante EDS varia entre 1 y 2 um, aumentando al

disminuir el niUmero atémico de la muestra.

Figura 19.Microscopia electrénica de barrido (SEM).

2.2.6 CALORIMETRO DIFERENCIAL DE BARRIDO

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una técnica de analisis térmico que mide el flujo de
calor de una sustancia en presencia de un material de referencia, mientras dicha sustancia se calienta,
enfria o se mantiene a temperatura constante. Permite detectar efectos endotérmicos y exotérmicos,
medir entalpias de reaccidn, determinar temperaturas que caracterizan las diversas transiciones térmicas,

asi como determinar la capacidad calorifica.

El equipo de calorimetria diferencial de barrido utilizado es el modelo DSC 822E de
METTLERTOLEDO que se puede apreciar en la Figura 20 y sus principales caracteristicas y especificaciones

se recogen a continuacion:

e Intervalo de temperatura: -150 a 700 °C.
e Exactitud térmica: £ 0,2 °C.

e Reproducibilidad térmica: 0,1 °C.
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e Velocidad de calentamiento: 0 a 200 °C/min en incrementos de 0,01 °C.
e Tiempo de respuesta: < 2,3 s.

e Resolucién: 0,04 uW.

e Temperatura modulada.

e Robot automuestreador de 34 posiciones.

e Controlador de gases de purga.

-

Figura 20.Calorimetro diferencial de barrido.

2.2.7 ESPECTROMETRO INFRARROJO

La espectrometria infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una técnica de utilidad en la
identificacion de todo tipo de compuestos organicos e inorganicos, en la determinacién de grupos
funcionales en matrices organicas, asi como en el estudio de la composicién molecular de superficies.
Debido a la extensa gama de accesorios de muestreo es posible analizar casi cualquier sélido, liquido o

gas, de forma cualitativa o cuantitativa.

Se ha utilizado un equipo Thermo Nicolet 5700 como el que se aprecia en la Figura 21. El sistema
Optico utiliza el principio del interferémetro de Michelson de barrido continuo con conduccién de espejo
movil mediante colchédn neumatico y dispone de una bancada éptima monobloque, construida de una
aleacion de aluminio obtenida mediante fundicidn inyectada a alta presién, lo que le confiere una

estabilidad excepcional, caracteristica imprescindible en un sistema FTIR de altas prestaciones.

Las principales caracteristicas y especificaciones del equipo se recogen a continuacion:
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Interferémetro tipo Michelson de geometria en 45°, de colchdn de aire generado por el propio
mecanismo interferométrico, de modo que no necesita fuente externa de gas para trabajar.
Alineamiento automatico y autoalineamiento dinamico continuo asistido por laser.

Resolucién: 0,5 cm™.

Velocidad de barrido del espejo mévil comprendida entre 0,158 y 5,06 cm/s.

Precisidn en longitud de onda mayor de 0,01 cm™ para cada punto de dato, medida a

2000 cmy controlada por laser.

Precisidon en ordenadas mayor del 0,07 % de desviacidon, medida a 4 cm-1con ldmina de
poliestireno de 8 um.

Divisor de haz de Ge/KBr, con un intervalo espectral de 7400 a 350 cm™.

Detector DTGS/KBr, con un intervalo espectral de 12500 a 350 cm-.

Fuente infrarroja ceramica, operando a 1252°C, con un intervalo espectral de 9600 a

15 cm-.

Laser de referencia de helio-nedn, operando a 15798 cm?, prealineado y de alta

capacidad.

Generador de gas de purga, para eliminar la contribucidn espectral ambiental.

Programa «Omnic», para la evaluacion y manipulacidn de espectros.

Accesorio «Smart Orbit», para el analisis por reflexion total atenuada de sdlidos y liquidos.
Accesorio de acoplamiento al analizador termogravimétrico para el analisis de los gases

desprendidos por la muestra en el horno del mismo.

Figura 21.Espectrometro infrarrojo.
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2.2.8 ANALIZADOR TERMOGRAVIMETRICO

de analisis térmico que mide la masa de una muestra en funcién de la temperatura o el tiempo. Permite

realizar estudios de evaporacién de constituyentes volatiles, descomposiciones en atmdsfera inerte u

Se han realizado analisis termogravimétricos (TGA) del MSu. La termogravimetria es una técnica

oxidante, asi como estudios de oxidacion y ferromagnetismo.

El equipo utilizado es un analizador termogravimétrico TGA/DSC 1HT de METTLER-TOLEDO, como

el que se puede apreciar en la Figura 22.

Las principales caracteristicas y especificaciones del analizador TGA/DSC 1HT se detallan a

continuacién:

Horno horizontal, con un rango desde temperatura ambiente hasta 1600°C.

Exactitud térmica: +0,5°C.

Reproducibilidad térmica: +0,3°C.

Carga méxima: 1 g (tras el tarado).

Registro simultaneo de la sefial de flujo de calor.
Resolucién: 0,1 ug.

Deriva de la linea de base: <2 ug.

Robot automuestreador de 34 posiciones.

Control automatico de gases de purga de 0 a 200 ml/min.

Figura 22.Analizador termogravimétrico.
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2.3 PROCEDIMIENTOS EMPLEADOS EN EL PROCESO EXPERIMENTAL

ENSAYOS REALIZADOS

ATMOSFERA DE LABORATORIO ATMOSFERA CONTROLADA (N,)

MSu MSu MSu MSu

DISOLUCION 1%MSu DISOLUCION 1%MSu DISOLUCION 1%MSu DISOLUCION 1%MSu

AGUA AGUA AGUA AGUA

CAPAFINA CAPAFINA CAPAFINA CAPAFINA

2.3.1 PREPARACION DE LOS DISCOS

Los discos de acero AlSI 316L ya vienen pulidos por lo que no serd necesario realizar dicho proceso.
Seguidamente lavamos los discos con agua y detergente para lavavajillas para eliminar los restos de
pegamento que puedan quedar. Después se hace un lavado con acetona para eliminar el detergente que
pueda quedar del lavado y se introducen en un recipiente lleno de hexano con cierre hermético para

impedir su fuga.

2.3.2 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE LABORATORIO

2.3.2.1 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE LABORATORIO Y CONTACTO ZAFIRO-ACERO

2.3.2.1.1 ENSAYO CON MSu

Lo primero que haremos serd limpiar los discos con acetona y secarlos con aire caliente. Este
procedimiento se realiza en todos y cada uno de los ensayos independientemente de la atmdsfera en la

que se ensaye y del tipo de contacto por lo que se obviard su explicacién en adelante.

Se procede entonces a desmontar el punzén del tribdmetro para introducir la bola, de zafiro en
este caso. Dicha bola antes ha sido sumergida en acetona e introducida también 3 minutos en ultrasonidos
para ser secada posteriormente. Se procede entonces al equilibrado de las pesas del tribdmetro con la
palanca del tribdmetro horizontal, que dejaran el contacto entre la bola y el disco en el limite de

estabilidad.
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Las condiciones de todos los ensayos triboldgicos fueron las siguientes:

CARGA IN

FRECUENCIA 2HZ

VELOCIDAD 0,0314 m/s

CARRERA 5mm

DISTANCIA RECORRIDA 176m (corresponde a los mismos ciclos que se

realizan en un ensayo pin-on-disk a 0,1 m/sy radio

de giro 9mm)

DURACION DEL ENSAYO 2h26min

Se afade el lubricante y se da comienzo al ensayo en el tribémetro. Una vez finalizado el ensayo,
se extrae la bola, y la limpiamos en ultrasonidos, para después realizar unas fotos en el microscopio éptico
apreciando el desgaste sobre la misma. Dicha bola se guarda en un recipiente correctamente etiquetado.

Se analizan entonces los datos obtenidos del ensayo, no cambiando de lubricante hasta que se

consigan 3 ensayos que tengan medidas de friccidn, cuya desviacion tipica sea menor del 10% del

promedio del coeficiente de friccion de dichos ensayos.

2.3.2.1.2 ENSAYO CON DISOLUCION AL 1%MSu

Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora no es MSu sino

una disolucién de MSu al 1% en agua tipo Il que se prepara en el laboratorio.

2.3.2.1.3 ENSAYO CON AGUA

Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora es agua tipo Il.

2.3.2.1.4 ENSAYO CON CAPAFINA

Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora es una capa

fina de una disolucién al 1% de MSu.
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Para la preparacion de las capas finas se depositaba la disolucion de MSu en agua sobre varios
discos de acero AISI 316L. Luego se introducian en el horno de vacio 3 horas a 60 2C y 200 mbar hasta que

se evaporaba toda el agua. Tras sacar las probetas del horno se dejaban durante 24 h en un desecador.

S e S R S—
60°C

Probeta de acero Probeta de acero 200mbar Frobeta de acero
ATST 316L AISI 316L AISI 316L
Disolucion 1% MSu Capa fina de MSu

2.3.2.2 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE LABORATORIO Y CONTACTO ACERO-ACERO

Se procede igual que en el contacto zafiro-acero con la diferencia de que se afiade al tribdmetro
un medidor de la resistencia eléctrica en el contacto, ya que en este contacto acero-acero se produce
conduccién eléctrica debida a la friccion y tras examinar las bolas al microscopio se guardan en un
recipiente al que se afiade hexano para evitar su oxidacién, ya que el acero 52100 es poco resistente a la

corrosion, y se etiqueta debidamente.

2.3.3 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA DE CONTROLADA (N>)

El objetivo en estos ensayos con atmdsfera controlada es controlar la humedad relativa durante
el ensayo. Fijamos el limite de la misma durante cada ensayo en 10% de humedad relativa. Para conseguir
lo anterior llendbamos la urna con una gran cantidad de nitrégeno de alta calidad (3X) bajando
bruscamente la humedad relativa y luego manteniamos un pequefio caudal de entrada de N, que

mantenia la humedad relativa.

También se realizaba una preparacion diferente para los lubricantes como se especifica en los

siguientes puntos.
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2.3.3.1 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA CONTROLADA (N>) Y CONTACTO ZAFIRO-ACERO

2.3.3.1.1 ENSAYO CON MSu

Lo primero que hacemos es, 24 horas antes de los ensayos, se introduce el MSu en el horno
secador para evaporar una parte del agua presente en el liquido iénico. Cuando lleva 24 horas dentro del
horno secador lo sacamos y lo ponemos a borbotear 10 minutos con N,. Después de esto, ahora que el
MSu contiene un porcentaje inferior en agua al que contenia al inicio, nos apresuramos para que el tiempo

de retirada del borboteador y la adicion del liquido idnico sea inferior a dos minutos.

Se llena el recipiente que contiene el tribdmetro con N, proceso que nos lleva un tiempo nunca
superior a 4 minutos y estabilizamos el flujo de N, una vez se encuentra la humedad relativa por debajo

del 10%. Por lo demas se procede como en el resto ensayos.

2.3.3.1.2 ENSAYO CON DISOLUCION AL 1%MSU

Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora no es MSu sino
una disolucion de MSu al 1% en agua. EI MSu ha pasado las 24 horas anteriores al ensayo en el horno
secadory el agua Tipo |l se coloca en una probeta que se deja borbotear con N, durante 10 minutos.

Tras disponer el liquido idnico libre de agua, se prepara la disolucion de un 1% de liquido idnico

en agua tipo Il y se procede como se ha descrito anteriormente.

2.3.3.1.3 ENSAYO CON AGUA
Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora es agua tipo Il.

Ponemos una probeta llena de agua en el borboteador y borboteamos con N, durante 10 minutos.

Aplicamos el agua y procedemos como se ha descrito anteriormente.

2.3.3.1.4 ENSAYO CON CAPA FINA

Se realiza igual que el ensayo anterior con la diferencia de que el lubricante ahora es una capa

fina de una disolucién de MSu al 1% borboteado.
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Para la preparacidon de las capas finas se depositaban liquido idnico, que habia sido borboteada
anteriormente como se explica dos apartados atrds, sobre varios discos de acero AlISI 316L. Luego se
introducian en el horno de vacio 3 horas a 60 2C y 200 mbar hasta que se evaporaba toda el agua. Tras

sacar las probetas del horno se dejaban durante 24 h en un desecador.

2.3.3.2 PROCEDIMIENTO ENSAYOS CON ATMOSFERA CONTROLADA (N,) Y CONTACTO ACERO-ACERO

Se procede igual que en el contacto zafiro-acero con la diferencia de que se afiade al tribdmetro
un medidor de la resistencia eléctrica en el contacto, ya que en este contacto acero-acero se produce
conduccidén eléctrica debida a la friccion y tras examinar las bolas al microscopio se guardan en un
recipiente al que se afiade hexano para evitar su oxidacién, ya que el acero 52100 es poco resistente a la

corrosion, y se etiqueta debidamente.

2.3.4 ANALISIS DE LAS MUESTRAS

A la vez que se seguian realizando ensayos, se analizaban ensayos anteriores en el
microperfildbmetro para obtener una imagen en 3D de la huella generada en el disco ademas de poder

realizar el calculo del desgaste.

También se han obtenido micrografias dpticas de las bolas y las huellas de desgaste. Después se

ha realizado el estudio superficial de las huellas de desgaste mediante microscopia electrénica de barrido.

3. DISCUSION DE RESULTADOS.

Se realizaron los suficientes ensayos como para asegurar una baja desviacién de resultados entre

ensayos de iguales caracteristicas, queddndonos después con los mejores ensayos.

La forma en que vamos a analizar los resultados que nos proporcionaron los ensayos es mediante

la comparacion de fricciones y de tasas de desgaste de los mismos.

3.1 Ensayos realizados con bola de zafiro.

Para los ensayos de friccion de tipo lineal oscilatorio con bola de zafiro y sobre disco de acero AlSI

316L se obtuvieron los resultados que se exponen a continuacién:
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3.1.1 Ensayos en atmosfera de laboratorio.

Se midié la temperatura durante los ensayos y la humedad relativa, resultando una media de

26,81°Cy un 34,57% HR.

1.0
MSu
— Disolucion 1% M5u
0.8 Capa fina
Agua

0.6

COF.

0.4 1

0.2 1

—a

U-U T T T T T T T T
0 20 40 G0 80 100 120 140 160 180

Distancia (m)
Figura 23.Variacion del Coeficiente de friccion con la distancia de ensayo para zafiro y atmdsfera de laboratorio.

3.1.1.1 MSu.

Empezamos a describir el comportamiento del liquido idnico (MSu) en estado puro, como se
puede apreciar en la grafica, el coeficiente de friccion se mantiene constante durante el ensayo menos en
subidas puntuales del mismo, produciéndose el ultimo salto en el coeficiente de friccién a los 115 metros
de ensayo. El valor medio que tiene este ensayo en cuanto al coeficiente de friccion es de 0,128. La
temperatura y humedad del ensayo fueron las del laboratorio, 27,94°C y 31,9% HR. A continuacién se
expone la imagen obtenida con el microscopio dptico de la huella y de la bola de zafiro, que no muestra

una gran cantidad de material adherido.
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En la anterior imagen de la huella producida en el disco se puede apreciar stick-slip durante el

ensayo.

A continuacidn tenemos las huellas analizadas en el SEM con su correspondiente mapping del

oxigeno y del carbono presente en la huella.

MSU_5_zafiro 6
SE MAG: 100 x HV:15.0 kV WD: 15.0 mm
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Como podemos apreciar en el mapping del carbono hay una pequefia cantidad de este elemento
presente en la huella, debido a los restos del liquido iénico. No hay oxigeno, lo que nos indica que no hay
oxidacion.
3.1.1.1 Disolucion 1%MSu.

En el caso de la disolucién al 1% de MSu se aprecian dos tramos claramente diferenciados, uno
de mayor fricciéon y a mitad del ensayo, se produce un descenso de friccién tal y como ocurria en los
ensayos en configuracién punzén sobre disco realizados anteriormente con este lubricante, por la

evaporacién del agua en el contacto [29].

El punto donde consideramos que la friccion se ha reducido es a los 100 metros, siendo el
coeficiente de friccidon antes de 0,3 y después de 0,109. A pesar de la reduccién del valor de la friccion se
producen en el segundo tramo, el mas favorable, valores de friccidn muy cercanos a los obtenidos con el

liquido idnico puro.
A continuacion observamos una imagen de la huella obtenida en el SEM y la imagen del

microscopio optico que muestra el material adherido a la bola de zafiro, en este caso una cantidad

superior a la del MSu.
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En el mapa elemental que realizo con la técnica EDX se puede observar cdmo han quedado restos
de liquido iénico en la huella por la apariciéon de carbono en el mismo, y oxidacién, que se aprecia en el

maping de oxigeno.
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SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm

Se puede apreciar adhesion y abrasién en la imagen obtenida del SEM.

El porcentaje de elementos obtenido en el SEM tanto dentro como fuera de la huella se expone

a continuacion.
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Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 65.48 58.90
C 6.26 9.21
O 0.54 7.61
Cr 16.28 13.55
Ni 8.70 9.04
Mo 0.85 0.74
Mn 0.92 0.82
Si 0.48 0.14

3.1.1.3 Capa fina.

Al inicio del ensayo se observa un coeficiente de friccién de 0,077. A partir de los 40 metros de
distancia de deslizamiento se produce un aumento en el coeficiente de friccién estabilizandose en un

valor de 0,095.

A continuacién, se presenta una imagen del microscopio éptico en la que se aprecian las marcas

tipicas de stick-slip y una imagen de la bola de zafiro, que en este caso ha sufrido poco desgaste.

Se observa la micrografia SEM a 100 X de la huella, que muestra adhesién y marcas de abrasidn.
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Capafina_22 6
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

3.1.1.4 Agua.

En el ensayo con agua como lubricante, como era de esperar, se obtienen coeficientes de friccidn
muy altos en términos de lubricacion, diferencidndose también dos etapas, una primera mientras hay
agua actuando como lubricante, y otra segunda en la que el agua se ha evaporado y aumenta mas la
friccidn. En la primera etapa hay un coeficiente de friccion medio de 0,344 y a los 108 metros se produce

la evaporacion del agua, aumentando el coeficiente de friccién hasta 0,715.
A continuacidn, se puede apreciar una imagen de la huella obtenida en el SEM, claramente

desgastada por la fuerte friccién que fue de 5,43 mm?3/N-m. También se puede ver una imagen de los

restos de material en la bola de zafiro, una gran cantidad en esta ocasion.
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En el maping en este caso se aprecian restos de carbono y gran cantidad de oxigeno, debido a la

alta oxidacion producida.

Agua_1_zafiro 6
SE MAG: 100 x HV:15.0kV WD: 15.0 mm
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A continuacién, tenemos una tabla en la que se aprecia el porcentaje atdmico de los diferentes
elementos tanto fuera como dentro de la huella, siendo el porcentaje de oxigeno dentro y fuera

totalmente diferente.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 67,39 56,09
C 6,12 6,39
O 0 15,14
Cr 16,60 13,75
Ni 8,81 7,71
Mo 1,08 0,92
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3.1.2 Ensayos en atmosfera controlada (Nitrogeno).
Durante la realizacién de estos ensayos, la temperatura media fue de 26,62°C y la humedad

relativa media fue del 4,8%.

1.0
MSu
= Disolucién 1% MSu
Capa fina
084 Agua
0.6

COF.

04 4 NP IS o ca

0.2 1

ELU T T T T T T T T
0 20 40 G0 80 100 120 140 160 180

Distancia (m)
Figura 24.Variacion del Coeficiente de friccion con la distancia de ensayo para zafiro y atmdsfera controlada.

3.1.2.1 MSu.

En el comportamiento del MSu podemos ver ahora que han sido valores mas altos, estando en
una ausencia relativa de oxigeno y humedad durante el ensayo. Se produce una primera etapa de
inestabilidad con un coeficiente de friccion medio de 0,322, para a los 29 metros, estabilizarse la friccion

en un coeficiente de friccion medio de 0,421.

Cabe remarcar que durante los ensayos con MSu en atmdsfera controlada, el liquido idnico
solidificaba al poco tiempo de ponerlo a ensayar quizas debido al bajo porcentaje de agua que contenia

en ese momento y a la atmésfera.

A continuacion, se puede apreciar una imagen obtenida con el microscopio éptico de la huella en
el disco y una imagen de la acumulacidn de material que se produce en la bola de zafiro tras el ensayo,

realizada también con el microscopio dptico.
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En laimagen de la huella producida en el disco se puede apreciar el fuerte stick-slip que tuvo lugar

en este ensayo.

En el mapa elemental se pueden apreciar restos de carbono procedentes del liquido iénico y

oxigeno debido a la oxidacién producida.

MSU_13_N6
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm
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A continuacion tenemos una tabla en la que se aprecia el porcentaje atémico de los diferentes
elementos tanto fuera como dentro de la huella, podemos apreciar el aumento del carbono dentro de la

huella.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 63,90 56,96
C 7,88 19,57
Cr 16,03 13,91
Ni 9,04 8,26
S 1,42 1,31

3.1.2.2 Disolucion 1% MSu.

En este caso la disolucién al 1%MSu no se comporta de igual manera que el ensayo de atmésfera
de laboratorio, tiene valores mas altos de coeficiente de friccion. Se distinguen dos tramos en el ensayo,
el primero con un coeficiente de friccion medio de 0,298 y a los 52 metros se produce un descenso del
coeficiente de friccidon para luego volver a incrementarse a los 62 metros, estabilizandose en un valor

medio de friccion de 0,326.

A continuacidn, se aprecia la imagen obtenida en el microscopio éptico de la huella producida en

el disco y una imagen de la acumulacién de material producida en la bola de zafiro.
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Tal y como se puede apreciar en la huella producida en el disco, se produjo un fuerte stick-slip en

este ensayo.

3.1.2.3 Capa fina.

Este ensayo de capa fina tiene el comportamiento esperado en este tipo de ensayos, manteniendo
un valor relativamente estable durante todo el ensayo gracias a la formacién de una pelicula atédmica de
lubricante sobre la superficie del disco. En este caso el coeficiente de friccidn tiene un valor de 0,191 es

decir, superior que el obtenido en el ensayo con atmdsfera de laboratorio.

A continuacién, se puede apreciar una imagen de la huella que se produjo en el disco, obtenida

en el SEM.

Imm

— — — — —
I e — —

En este caso no se adjunta imagen de la bola ya que apenas se produjo acumulacion de material
en la misma, pero se adjunta imagen de la huella del disco obtenida en el microscopio dptico para ayudar

a su visualizacion ya que se produce una huella larga y delgada como se puede apreciar.
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A continuacién se puede ver una tabla que contiene los porcentajes atomicos de los elementos

presentes tanto dentro como fuera de la huella.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 72,43 68,00
C 0 5,50
Cr 16,30 16,64
Ni 10,13 8,47
Mo 1,14 0

S 0 1,39

Como se puede apreciar el porcentaje de carbono varia por los restos de liquido idnico.
3.1.2.4 Agua.

En el caso del agua como lubricante tenemos que el coeficiente de friccion sigue el mismo patrén
que en el caso de atmdsfera de laboratorio, subiendo bruscamente en el momento en que el agua se
evapora, y diferencidandose dos tramos diferentes. En este caso ambos valores son mas bajos que en el
caso de atmdsfera estandar, rompiendo con el patrén que si seguian liquido idnico, disolucién y capa fina
de subir los valores de coeficiente de friccion cuando el ensayo se producia en atmésfera controlada.

El valor medio del coeficiente de friccion antes del salto es de 0,282, produciéndose el salto a los 83 metros

y subiendo el valor de coeficiente de friccion hasta 0,561.
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A continuacidn, se adjunta imagen de la huella obtenida en el SEM y una imagen de la huella

producida en la bola que se obtuvo con el microscopio dptico, en esta Ultima se puede apreciar un gran

desgaste debido a la alta friccion.

En la imagen de la huella del disco se puede apreciar el stick slip que tuvo lugar en este ensayo.

En el mapa elemental se observan altas cantidades de oxigeno debido a la oxidacidn producida.

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm
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A continuacidén, se adjunta una grafica en la que se puede apreciar el porcentaje atomico de los
elementos presentes tanto dentro como fuera de la huella del disco. Se observa como todos los elementos
varian dentro y fuera de la huella.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 55,90 56,65
C 7,87 4,06
N 0,32 0,84
O 12,14 15,05
Cr 14,59 14,03
Ni 7,38 7,63
Mo 0,79 0,68
Mn 0,69 0,79
Si 0,31 0,28

3.1.3 Analisis de la tasa de desgaste en el contacto zafiro-acero.

Los resultados para el desgaste fueron los que aparecen en la siguiente tabla, medidos en

K(mm3/N-m).
Lubricante Atmosfera de laboratorio Atmaésfera controlada
MSu 9,76x10°® 2,06x107 5,81x10° 5,63x10°®
1% MSu 1,25x10° 2,03x10°® 7,8x107 3,86x10°
Capa fina 6,67x10° 2,35x10° 4,41x108 4,92x108
Agua 1,57x10* 2,14x10° 1,22x10* 1,51x10°
Media Desviacion Media Desviacion

Tabla 8.Valores para la tasa de desgaste en el contacto zafiro-acero..

A continuacidn, podemos verlos representados graficamente:
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Figura 25. Comparacion tasa de desgaste en el contacto zafiro-acero.

Como se puede apreciar en el grafica las tasas de desgate en condiciones de atmodsfera de
laboratorio son superiores en todos los casos a las tasas de desgaste en condiciones de atmdsfera
controlada. Posiblemente la bajada de la tasa de desgaste en el caso de la atmdsfera controlada sea por
la eliminacién de la humedad de la atmdsfera, por lo que el liquido idnico no absorbe agua de la misma,
y por el proceso de secado del liquido idnico, descrito en el apartado de procedimientos, en el que

intentabamos reducir al minimo la cantidad de agua presente en el liquido idnico.

Vemos que existe relacidon entre el desgaste y la friccidon en el caso del agua, siendo mayor el

desgaste, cuando mayor es la friccidn, es decir en la atmdsfera de laboratorio.

Dicha relacidn no existe en los casos de MSu y disolucidn al 1% de MSu como lubricantes, en estos
casos, la friccion aumenta en el caso de la atmdsfera controlada, descendiendo sin embargo la tasa de

desgaste en ambos casos de manera destacable.
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En el caso de la capa fina, en la atmdsfera de laboratorio se pudo producir un arrastre de material
de manera que aumentara la friccién, dando lugar a esos picos de subida de la friccién que se apreciaban
en la gréfica, y en el caso de atmdsfera controlada, la gréfica del coeficiente de friccion muestra que se
mantenia un coeficiente de friccién practicamente constante durante todo el ensayo, quizas por la
creacién de una capa de lubricante en la huella, lo que explica la reduccidn tan drastica del desgaste en

este caso.

3.2 Ensayos realizados con bola de acero.
Para los ensayos de friccion de tipo lineal reciproco, con bola de acero AlSI 52100 y sobre disco de acero
AISI 316L se obtuvieron los resultados que se exponen a continuacion:
3.2.1 Ensayos en atmdsfera de laboratorio.
Durante la realizacién de estos ensayos, se midié la temperatura y la media fue de 26,82°C. Se

procedié de igual modo con la humedad relativa resultado una media de 38,84% HR.
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Figura 26.Variacion del Coeficiente de friccion con la distancia de ensayo para acero y atmdsfera de laboratorio.
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3.2.1.1 MSu
En el caso del liquido i6nico (MSu) actuando como lubricante en un contacto acero-acero, se
presenta un coeficiente de friccion practicamente sin aumentos de valor de 0,282, mas alto que para el

contacto cerdmico-acero.

A continuacidn, se puede apreciar una imagen de la huella producida sobre el disco, huella

obtenida en el microscopio dptico, y la huella producida en la bola de acero, en la que se aprecia un

desgaste medio.

Como se aprecia en la huella producida sobre el disco, el stick-slip en el ensayo fue elevado.

En el maping apenas se observaba nada remarcable, una pequefia cantidad de carbono

procedente del liquido iénico depositado y algo de oxigeno debido a la oxidacién.

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm
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3.2.1.2 Disolucion 1%MSu

El ensayo de friccidn realizado con la disolucidon de liquido idnico al 1% muestra dos tramos de
friccidn claramente diferenciables, un primero con una friccion media de 0,361 y a los 105 metros empieza
un descenso del coeficiente de friccion, ligado a la evaporacién del agua, hasta empezar a estabilizarse a

los 120 metros en un coeficiente de friccion media de 0,191.

El coeficiente de friccion empieza siendo superior en este caso que en la aplicacién del liquido

idnico puro como lubricante, pero acaba descendiendo hasta colocarse en valores inferiores.

A continuacién podemos apreciar una imagen de la huella del disco, obtenida en el SEM, y la
huella obtenida por el microscopio dptico de la huella producida en la bola, huella en la que se aprecia el

fuerte desgaste sufrido por la bola.
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El analisis elemental obtenido en el SEM es de especial interés en este caso, ya que muestra un
alto porcentaje de carbono y de oxigeno fuera de la huella, probablemente debido a los restos de la
disolucién de liquido idnico en las cercanias de la huella, desplazados por el movimiento linear reciproco

de la bola.

SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 15.0 mm

En la imagen anterior se puede apreciar la abrasién producida en este caso.
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3.2.1.3 Capa fina

El caso de la capa fina de MSu muestra el menor coeficiente de friccion del ensayo de bola de
acero AlSI 52100 sobre disco de acero AlISI 316L en atmdsfera de laboratorio, solo siendo igualado en bajo
coeficiente de friccidn por la disolucién de MSu en agua cuando en esta ocurre la segunda etapa descrita
en el apartado anterior. El coeficiente de friccidn se mantiene constante durante el ensayo en un valor

medio de 0,201.

Se pueden apreciar a continuacidon una imagen de la huella producida en el disco, obtenida en el

microscopio éptico, en la que se aprecia un fuerte desgaste por abrasién. Lo mismo se aprecia en la

siguiente imagen pero esta fue obtenida por el microscopio éptico.

El stick-slip es fuerte como se puede apreciar en las imagenes anteriores.

En la tabla que contiene los porcentajes atdmicos de los elementos presentes tanto dentro
como fuera de la huella, se puede apreciar una diferencia sustancial en la cantidad de oxigeno presente
dentro y fuera de la huella, debido a los restos en las cercanias de la huella. Algo similar ocurre con el

carbono aunque de manera menos marcada en este caso.
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Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 43,97 56,00
C 15,04 11,61
O 16,32 4,03
Cr 10,67 13,34
Ni 5,85 9,49
Al 7.09 0

S 1,07 1,52

3.2.1.4 Agua

El caso del agua, que ya es mal lubricante de por si, junto con el contacto acero-acero hace que el
coeficiente de friccidn suba hasta valores altos, presentdndose de nuevo dos etapas diferenciadas, una
primera en la que habia agua como agente lubricante, que resulté un coeficiente de friccion medio de
0,542, y a los 83 metros, se evaporod el agua, subiendo entonces el coeficiente de friccion hasta 0,827.

A continuacién, se puede ver la imagen de la huella obtenida en el SEM y la imagen de la bola de

acero, fuertemente desgastada, apreciandose un perfil plano.
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En el maping se presenta gran cantidad de oxigeno debido a la oxidacidén, mas acentuada que en otros

casos si cabe debido al agua, y una cantidad considerable de carbono.

Agua_5_acero 7
SE MAG: 100 x HV:15.0kV WD: 15.0 mm

Las imagenes anteriores son respaldadas por los porcentajes atémicos de los elementos tanto
dentro como fuera de la huella, que se presentan en la siguiente tabla.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 69,07 56,32
C 4,17 3,55
O 0 19,94
Cr 16,37 12,32
Ni 9,26 6,99
Mo 1,13 0,88




3.2.2 Ensayos en atmdsfera controlada.

La temperatura media durante estos ensayos fue de 27,5°C. La humedad relativa media fue del

4,19%.
1.0
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Figura 27.Variacion del Coeficiente de friccion con la distancia de ensayo para acero y atmdsfera controlada.
3.2.2.1 MSu.

El ensayo en atmdsfera controlada con el MSu como lubricante en el contacto acero-acero tuvo
resultados con un coeficiente de friccion esperado y practicamente constante en la primera parte del
ensayo, con un valor medio de 0,288, para subir hasta un coeficiente de friccion de 0,395 a los 116 metros

de ensayo.

A continuacién se puede apreciar una imagen de la huella producida en el disco, realizada en el

SEM y una imagen realizada con el microscopio dptico de la huella producida en la bola de acero.
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El stick-slip en este caso fue bastante marcado como muestra la imagen de la huella del disco.

El maping realizado se puede apreciar el oxigeno debido a la oxidacién que aparece en el
interior de la huella y también se puede ver reflejado en la tabla siguiente que muestra el porcentaje

atémico de los elementos presentes tanto dentro como fuera de la huella del disco.

MSU_18_N 6
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

66



Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 65,40 63,96
C 8,02 7,14
O 0 2,83
Cr 16,77 15,59
Ni 8,31 8,95
S 1,49 1,52

3.2.2.2 Disolucion 1%MSu.

Este ensayo, presenta un coeficiente de friccidn con una forma muy similar a la que presentaba el
mismo ensayo en atmésfera de laboratorio, con una fase de inestabilidad a mitad del ensayo, con la
diferencia de que en este ensayo los valores de friccién son mas altos. El coeficiente de friccidon presenta
un valor de 0,415 hasta los 80 metros, ahi empieza la antes nombrada fase de inestabilidad que acaba a
los 106 metros, para que el coeficiente de friccién vuelva a estabilizarse en un valor de 0,416,

practicamente el mismo que el inicial.

A continuacion se aprecian dos imdagenes, una obtenida en el SEM de la huella producida en el

disco y otra de la huella producida sobre la bola de acero, esta ultima obtenida con el microscopio dptico.
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En el maping se puede apreciar un pequeno aumento del carbono dentro de la huella, y lo
mismo ocurre con el oxigeno presente en la misma, no se afiaden las imagenes por ser muy pequefio. Se
puede ver a continuacion una tabla con los porcentajes atémicos de los elementos presentes en la

huella y fuera de la misma que corrobora lo anteriormente dicho.

Elemento % at fuera huella % at dentro huella
Fe 67,34 62,56
C 5,73 8,68
O 0 3,55
Cr 16,06 14,91
Ni 9,43 8,88
S 1,45 1,42

3.2.2.3 Capa fina.

El ensayo de con la capa fina es muy similar al realizado con la capa fina en atmdsfera de
laboratorio con la salvedad de que en este aumenta el coeficiente de friccion medio. El valor de coeficiente
de friccion fue de 0,259. Como podemos apreciar la friccion aumenta hasta ahora cuando realizamos los

ensayos en atmésfera controlada, es decir con humedad y oxigeno controlados, mediante la inyeccion de

nitrégeno.
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Las imagenes que se aprecian ahora fueron obtenidas por microscopia éptica tanto para la huella

del disco como para la huella de la bola.

La formacién de una pelicula fina de MSu sobre el disco produce la acumulacién de lubricante en
la huella del disco tal y como se aprecia en las siguientes imagenes del maping y luego corrobora la tabla

con los porcentajes atdmicos de los elementos presentes dentro y fuera de la huella.

69



Capafina_13_N7
SE MAG: 100 x HV: 15.0 kV_WD: 15.0 mm

3.2.2.4 Agua.
En este caso, se producia un fendmeno distinto al que estdbamos apreciando siempre que
ensayabamos con agua, se aprecia una primera parte en la que el coeficiente de friccion es de 0,688 y a

los 85 metros, se produce un descenso del coeficiente de fricciéon hasta 0,596.
A continuacién, se pueden apreciar imagenes de la huella producida en el disco, imagen tomada

por el SEM, y una imagen tomada con el microscopio dptico de la misma huella, ambas imagenes

muestran la alta friccién que ha tenido lugar en este ensayo, ya que el desgaste es evidente.
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Como se puede apreciar el stick-slip producido durante el ensayo fue muy fuerte.

En el mapa elemental se observa una alta concentracion de oxigeno en el interior de la huella, y
una concentracion considerable de carbono en los alrededores de la misma. Esto lo corrobora la tabla
que se puede apreciar a continuacién con el porcentaje atdmico de los elementos presentes dentro y

fuera de la huella.

71



Agua_11_acero_N 6
SE MAG: 100 x HV:15.0 kV WD: 15.0 mm

Elemento % at fuera huella % at dentro huella

Fe 63,60 58,17
C 8,88 3,32
O 2,74 14,81
Cr 15,10 14,86
Ni 8,66 7,55
Mo 1,02 0

S 0 1,30




3.2.3 Anadlisis de la tasa de desgaste en el contacto acero-acero.

Los resultados para el desgaste fueron los que aparecen en la siguiente tabla, medidos en

K(mm3/N-m).

Lubricante Atmésfera de laboratorio Atmoésfera controlada

MSu 5,74x10° 2,37x10°® 5,28x107 1,24x10°

1% MSu 3,35x10° 4,31x10°® 1,46x10° 3,28x10°®

Capa fina 1,62x10* 2,89x10° 2,03x10°® 7,72x107

Agua 2,20x10° 7,20x10°® 1,03x10* 2,09x10°®
Media Desviacion Media Desviacion

Tabla 9.Valores de la tasa de desgaste en el contacto acero-acero.

A continuacién podemos verlos representados graficamente:
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Figura 28. Comparacion tasa de desgaste en el contacto acero-acero.

En este caso, de manera similar a los ensayos con bola de zafiro, la tasa de desgaste desciende en
los ensayos realizados en atmdsfera de laboratorio, excepto en el caso del agua, en el que la tasa de
desgaste aumenta para la atmdsfera controlada. Esto se explicaria igual que en el caso de la bola de zafiro,
ya que los casos en los que hay presente liquido idnico como lubricante, ya sea en estado puro, en

disolucién o en capa fina, la presencia de agua, que aumenta la friccién, es menor.
En el caso del agua, las tasas de desgaste son altas, al igual que los coeficientes de friccidn.

Al igual que ocurria para la bola de zafiro, en el caso del MSu en estado puro y en disolucién al

1%, a pesar de que la friccién aumentaba para los ensayos en atmédsfera controlada, la tasa de desgaste

disminuia en ambos casos.

En el caso de la capa fina, ocurre igual que con la bola de zafiro, en el caso de la atmésfera de

laboratorio, en la grafica que muestra en coeficiente de friccion durante el ensayo, vemos una serie de
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picos, que pudieron ser provocados por un arrastre de material hasta soltarlo, y volver a arrastrar de
nuevo, lo que provocaria un mayor desgaste. Sin embargo en el caso de los ensayos en atmdsfera
controlada, vemos que la friccién se mantiene constante durante el ensayo de manera que se crea una

capa de lubricante sobre la huella, reduciendo de manera drdstica el desgaste en este caso.

3.2.4 Andlisis de la resistencia eléctrica.

Durante los ensayos en el contacto acero-acero, se midio la resistencia eléctrica (ECR) en ohmios.
A continuacidn, se pueden apreciar los casos mds representativos. Todos estos resultados fueron
analizados tal y como se hace en el articulo Evaluating the Potential Applications of Lubricants with the

UMT TriboLab and Stribeck Curves [33].

3.2.4.1 Atmdsfera de laboratorio.

En los ensayos con contacto acero-acero, realizados en atmdsfera de laboratorio, la resistencia
eléctrica seguia el mismo patrdn tanto para MSu, como para la disolucién, la capa fina y el agua, asi que

hemos seleccionado solo uno de ellos para que se pueda apreciar la tendencia que sigue la resistencia con

la friccion.
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Figura 29.Andlisis de la sefial de resistencia eléctrica durante el ensayo con MSu y atmdsfera de laboratorio.
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Como se puede apreciar en la imagen anterior, la resistencia eléctrica se mantiene constante con

la distancia, asi como el coeficiente de friccidn.

3.2.4.2 Atmdsfera controlada (Nitrégeno).

En este caso, también en el contacto acero-acero, pero esta vez con atmdsfera controlada con
nitrégeno, tenemos dos casos representativos en los que se ven grandes cambios en la resistencia

eléctrica a medida que el ensayo transcurre.

3.2.4.2.1 MSu

En el caso en el que utilizamos como lubricante el MSu, se puede ver como cuando el coeficiente
de friccion aumenta, también lo hace la resistencia eléctrica, quizds debido a la adhesién de restos de
material en la bola que fue arrastrando hasta que los consigue soltar en un punto que vuelve a bajar la

friccién y asi podria ocurrir en el tramo final de manera que explicara esas subidas que se aprecian en la

grafica.
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Figura 30.Andlisis de la sefial de resistencia eléctrica durante el ensayo con MSu 'y atmdsfera controlada.

3.2.4.2.2 Capa fina

76



En el caso de una lubricacidn con capa fina de MSu podemos ver que, cuando se forma una capa
lubricante sobre la huella, manteniendo el coeficiente de friccién constante durante el ensayo, el valor de
la resistencia crece de manera abrupta posiblemente también gracias a la creacién de esta fina capa de

lubricante sobre la huella que protege del contacto eléctrico.

1.0 100
0.8 4 - 80
— Coeficiente de friccion Capa fina
—— Resistencia eléctrica Capa fina
0,6 - g0 &
: 2
'-é-) o
o 7]
(1
04 - L 40 O
w
0,2 4 - 20
0,0 T 1 1 1 T T T 1 0
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Distancia (m)

Figura 31.Andlisis de la sefial de resistencia eléctrica durante el ensayo con capa fina y atmdsfera controlada.
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4. CONCLUSIONES.

e En el caso de la utilizacién de una disolucién acuosa de MSu como lubricante, se aprecian siempre
dos etapas, una primera en la que el liquido presenta una friccion mas elevada, mientras
posee agua, y cuando esta se evapora, mejora la friccion.

e El MSu en estado puro utilizado como lubricante presenta valores del coeficiente de friccion
menores de 0,5, siendo mas bajos en los casos de atmédsfera de laboratorio.

e El desgaste disminuye de manera importante en una atmdsfera controlada, es decir con menor
presencia de humedad, en los casos en los que el MSu es utilizado como lubricante, tanto
en estado puro como en disolucién acuosa al 1%.

e Queda patente larelacion entre el desgaste y la presencia de agua en el liquido iénico y atmédsfera,

resultando valores mas bajos de desgaste en los casos en los que se reduce al minimo la

presencia de agua.
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