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RESUMEN: En este estudio se muestra un analisis del comportamiento del coeficiente de desgaste en seco de
compuestos de matriz metalica (MMC), base acero inoxidable 316 reforzado con particulas de carburo de tita-
nio (TiC) de acuerdo con la norma ASTM G 99-05 en un tribémetro para la realizacion de ensayos de desgaste
mediante el contacto y rozamiento de dos materiales entre si, uno en forma de disco y otro en forma de varilla o
bola (pin-on-disk). En el estudio se evalua el efecto que tiene el porcentaje de refuerzo en los MMC fabricados
con 3, 6 y 9% (vol.) de TiC, en muestras compactadas a 800 MPa, dando lugar a diferentes valores de tamafio
de grano, dureza y densidad, los cuales son sinterizados por medio de descarga luminiscente anormal, a una
temperatura de 1200 °C +5 °C, con atmésfera de proteccion de H, — N, y tiempo de permanencia de 30 minutos.
De acuerdo a los resultados obtenidos se concluye que la mejor condicion de fabricacion de los MMC, se con-
sigue cuando la mezcla contiene 6% de TiC, alcanzando el menor tamafo de grano, la mayor dureza y el mas
bajo coeficiente de friccion. En este sentido, se observo que la incorporacion de particulas de ceramica (TiC) en
matriz de acero austenitico (316) presentan mejoras significativas en la resistencia al desgaste.
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ABSTRACT: Effect of the percentage of reinforcement on the wear in the metal matrix composites sintered with
abnormal glow discharge. In this study an analysis of the behavior of dry wear coefficient of a Metal Matrix
Composite (MMC) in 316 stainless steel reinforced with particles of titanium carbide (TiC) according to ASTM
G 99 standards, in a pin-on-disk test. In this research it is tested the effect of the percentage of reinforcement in
the MMC manufactured with 3, 6 y 9% (vol.) of TiC, in samples compacted at 800 MPa, generating different
values of grain size, hardness and density, they are sintered with abnormal glow discharge, at a temperature of
1200 °C %5 °C, with a protection atmosphere H, — N, and a permanence time of 30 minutes. According to the
results obtained it is concluded that the best condition for the MMC manufacturing, in relation to the reinforce-
ment percentage, is the one obtained when the mixture contains 6% of TiC compacted at 800 MPa. In these con-
ditions, it was obtained: achieving smaller grain size, the greater hardness and the lowest coefficient of friction.
In this respect, it was observed that the incorporation of the ceramic particles (TiC) in a matrix of austenitic
steel (316) shows significant improvements in the resistance to the wear.
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1. INTRODUCCION

La demanda de componentes de acero fabri-
cado por pulvimetalurgia (PM) estd aumentando
de manera significativa y diferentes aceros PM han
encontrado aplicaciones, principalmente en el sector
de la automocioén para sistemas de motor y de trans-
mision (Ceschini ef al., 2006), tal es el caso del acero
austenitico 316, que a pesar de presentar baja resis-
tencia al desgaste es uno de los mas empleados en
dicho sector (Renedo, 2010; Sheikhzadeh y Sanjabi,
2012; Onuoha et al., 2013). Mediante PM se han
obtenido materiales compuestos que presentan una
buena distribucion de las particulas para los dife-
rentes contenidos de refuerzo que proporciona a los
materiales unas propiedades mecanicas y estructura-
les aceptables (Amigd et al., 2007). Por estas razones
la tecnologia PM fue seleccionada como el método
de procesamiento en este trabajo, para la produccion
de compuestos de matriz metalica (MMC) reforza-
dos con particulas, ya que actualmente éstos han
atraido la atencién debido a su alta resistencia al
desgaste, resistencia al calor y estabilidad térmica
(Srivastava y Das, 2010; Sun et al., 2010), como tam-
bién, a las ventajas que ocasiona la incorporacion
de una fase dura en una fase de metal a través de la
mezcla de polvos. Las particulas de refuerzo utiliza-
dasen la fabricacion de los MMC, generalmente, son
oxidos (Al,O;, ZrOj), carburos (TiC, WC) y boruros
(TiB,, CrB,). Entre estos refuerzos, el TiC es un firme
candidato para ser utilizado, debido a su elevada
dureza, alto punto de fusion y buena estabilidad ter-
modinamica que lo hace apto para reforzar matrices
de hierro y de acero (Xinhong et al., 2006; Sun et al.,
2010; Zhong et al., 2011). Por lo tanto, se espera que
el material compuesto resultante presente un mejor
comportamiento al desgaste (Dogan et al., 1999).

Teniendo en cuenta que el desgaste de los materia-
les es uno de los principales problemas en la industria,
que afecta en gran parte a los sectores de produc-
cion (Abenojar et al., 2003), el objetivo del presente
trabajo es estudiar el comportamiento frente al des-
gaste del MMC preparado con diferentes porcenta-
jes de refuerzo: 3, 6 y 9% (vol) de TiC, con los que
se obtendran distintos valores en las variables de:
tamano de grano, dureza y densidad. De esta forma
se determinaran los parametros que proporcionen el
mejor comportamiento de los MMC, garantizando
que la incorporacién de particulas de ceramica (TiC)
en matrices de acero austenitico (316) pueda conducir
a una mejora en la resistencia al desgaste.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales
El compuesto de matriz metalica es manufacturado

por PM convencional, empleando polvos de acero
inoxidable austenitico 316 como matriz metalica,

TaBLA 1. Composicion quimica del acero 316 (% peso)

Cr Ni Mo Mn Si C Fe
17 12 2,5 2 1 0,08

equilibrio

con la composicion quimica mostrada en la Tabla 1,
y carburo de titanio TiC (99,95% de pureza) como
refuerzo, con tamanos medio de particula para el
acero de 106, 140 um y para el TiC de 4,056 um. En
la Fig. 1, se muestra la morfologia del acero, que es
la tipica del proceso de atomizacion en agua, que le
imprime caracteristicas como forma irregular que
los hace adecuados para procesos de compactacion.
Asi mismo, se observa que las particulas de TiC
exhiben forma poligonal y simétrica con presen-
cia de angulos agudos que permiten el anclaje del
refuerzo en la matriz, lo que puede generar una
adecuada consolidacion del compuesto durante el
proceso de sinterizacion.

2.2. Método

Se usaron tres cantidades diferentes de refuerzo:
3,6y 9% (vol.). La mezcla se realiza en un molino
planetario marca RESTCH que consta de dos jarras
de acero inoxidable con bolas del mismo material
de 10 mm de diametro con una relacion 4:1, durante
80 minutos a 180 rpm. La homogeneidad de las
mezclas es evaluada por microscopia electronica de
barrido.

Posteriormente las muestras son compactadas
uniaxialmente a 800 MPa, presion con la que se
alcanzé la mayor densidad de la preforma, emplean-
dose la prensa hidraulica marca ELE International
de 1000 KN de capacidad, obteniendo preformados
en verde con dimensiones aproximadas de 12 mm de
diametro y 4 mm de espesor.

Despuésdel prensado, las muestras en verde se sin-
terizan por medio de la generacién de una descarga
luminiscente anormal de corriente directa (Fig. 2),
en una atmosfera de H, — N,, bajo los siguientes
parametros de operacién: presion 3 Torr, voltaje
534V, corriente de 160 mA y velocidad de calenta-
miento de 100 °C min', condiciones con las que se
alcanza la temperatura de trabajo (1200 °C %5 °C),
con una permanencia de 30 minutos, garantizando
la presencia de un plasma estable. El enfriamiento
se realiza bajo las mismas condiciones en las que
fue realizado el tratamiento de las muestras en la
descarga luminiscente (Srivastava and Das, 2010).

Al emplear diferentes condiciones de fabrica-
cion variando el porcentaje de refuerzo es necesario
evaluar: el tamafo de grano alcanzado de acuerdo a
la norma ASTM E112 (2013), 1a dureza bajo lo esti-
pulado en la norma ASTM B934 (2010), empleando
el microdurometro digital modelo QV-1000 DM y
la densidad a partir del principio de Arquimedes
empleando como fluido alcohol isopropilico.
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Ficura 1.  Morfologia obtenida con el SEM: a) acero 316 y b) TiC.

A: Anodo

E: Revestimiento de alimina F: Teflén G: Termocupla

B: Muestra C:Catodo D: Capuchén de acero

Muestra durante el proceso de sinterizacion

FIGURA 2. Equipo de sinterizacion mediante descarga luminiscente anormal.

El desgaste se evalua mediante una prueba de
pin-on-disk segun la norma ASTM G99-05 (2010) en
un tribometro marca NANOVEA TRB, empleando
como contracuerpo un pin de acero de 6 mm de dia-
metro y 71,4 RC de dureza. Las pruebas se llevan a
cabo a temperatura ambiente y sin lubricacion. La
carga aplicada es de 5 N, con velocidad de desliza-
miento de 0,1 m s™!, diametro de la huella 3,5 mm y
distancia de deslizamiento de 377 m. El coeficiente
de friccion se mide de forma continua durante la
prueba y el desgaste se determina por el coeficiente
de desgaste k, conforme la Ec. (1):

k=PPV/(N * m) (1)

en la que el coeficiente de degaste (k) se expresa en
m? N7'; PPV es la pérdida de volumen del material,
expresada en m’; N es la carga aplicada expresada
en N y m es la distancia de deslizamiento expresada
en metros, todo ello, para una humedad relativa
<30%. Con los resultados obtenidos se evalua el
efecto que tiene el porcentaje de refuerzo frente al
desgaste producido en los MMC.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Indudablemente la industria pulvimetaltrgica ha
despertado gran interés por las ventajas compe-
titivas que este proceso de manufactura exhibe
en relacién con otras técnicas de conformado, tal
como lo demostraron Torralba y Campos (2014),
concluyendo que el menor consumo de energia lo
presenta la PM, con el maximo rendimiento de
utilizacion de materias primas, comparado con la
fundicion, la extrusiéon en frio o caliente, la forja y
el mecanizado. Sin embargo, para tener éxito en la
fabricacion del MMC se debe tener estricto control
del proceso de sinterizacion, del tamano de grano,
dureza y densidad.

3.1. Proceso de sinterizacion

La eleccion correcta del proceso de sinterizacion
es muy importante, hay que utilizar las condiciones
de temperatura, tiempo y atmésfera adecuadas para
obtener la mejor calidad final de las piezas (Iglesias
et al., 2014). Es de resaltar que cuando las muestras
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son sinterizadas mediante métodos convencionales
éstas presentan un amplio rango de distribucién de
tamafos de granos y gran heterogeneidad morfold-
gica, con presencia de mayores tensiones internas
que generan mayor contenido de microgrietas en los
granos del material que conllevan a la disminucion
de las propiedades mecanicas (Benavente, 2015). En
el presente estudio se evidencia que la etapa de sin-
terizacion fue realizada exitosamente por medio de
la generacién de una descarga luminiscente anor-
mal (plasma), técnica reciente que representa dis-
minucién en el tiempo requerido para el proceso
de sinterizacién de muestras y un menor consumo
de energia, debido a que el calentamiento se realiza
en forma directa por el bombardeo de los iones y
atomos neutros sobre la superficie del catodo donde
generalmente se localiza la muestra (Guerrero et al.,
2011). Las muestras sinterizadas se prepararon
mediante metalografia hasta obtener una super-
ficie pulida a espejo, a la que se le realizd micro-
analisis utilizando microsonda de RX acoplada al
microscopio electronico (Fig. 3 y Fig. 4).

Se aprecia que las muestras estan constituidas
principalmente por:

- Oxido de cromo: proviene del oxigeno que se
va captando durante el proceso de mezclado.
(espectro 1).

- Carburo de titanio: se encuentra localizado
en los limites de grano. Su proporcion varia,
dependiendo del porcentaje que se haya adi-
cionado a cada compuesto. Las particulas con-
servan la morfologia regular y angulosa que las
caracteriza originalmente. (espectro 2).

- Matriz: constituida por Fe, Cr, Ni, Mo y Si,
constituyentes del acero inoxidable austénitico.
(espectro 3).

Asi se corrobora que el carburo de titanio es un
refuerzo quimicamente estable que no reacciona con
la matriz, tal como lo demostroé el estudio realizado
por Ni et al. (2011).

3.2. Tamaiio de grano

Reducir el tamafio de grano es uno de los prin-
cipales retos de la PM, sin perder las propiedades
deseadas en el MMC, lo cual se debe a que éste tiene
considerable influencia en las propiedades mecanicas

. 20 um .

20 pm

20 pm A Electron Image 1

Electron Image 1

FIGURA 3. Microestructuras obtenidas mediante SEM para los MMC con
diferentes porcentajes de refuerzo: a) 3% TiC, b) 6% TiC y c¢) 9% TiC.
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FIGURA 4. Espectros obtenidos con EDX a tres zonas seleccionadas de los MMC reforzados con 3, 6 y 9% de TiC.

de los compuestos. El tamafio de grano se determind
mediante el método de lineas horizontales, con una
magnificacion de la imagen de 100X, conforme a la
norma ASTM E112 (2013), en la que se contempla
que un indice ASTM grande indica muchos granos,
es decir, un tamafio de grano fino, lo que implica
altas resistencias. En la Tabla 2 se presenta el numero
de tamafio de grano de cada uno de los MMC fabri-
cados. Se observa que el menor tamafio de grano
se alcanza cuando los MMC estan reforzados con
6% (vol) de TiC. Es de resaltar que los materiales
de grano fino seran, por lo tanto, mas duros y mas
resistentes que los materiales de grano grueso ya que
éstos tendran mas juntas de grano donde se acumula-
ran mas tensiones. Por tanto la adicion de TiC ayuda
al refinamiento de grano de la matriz austenitica sin
formar una nueva fase en la microestructura (Fig. 3),
ademas de mejorar las propiedades mecanicas y
resistencia al desgaste (Feng et al., 2012). Asi mismo,
se evidencia que con el contenido de refuerzo mayor
(9% TiC), se incrementa nuevamente el tamafio de
grano y el carburo tiende a aglomerarse, lo cual
puede ocasionar gran desprendimiento de particulas
generando mayor desgaste en el compuesto (Fig. 3c).

Por lo tanto, se considera que el punto de inflexion
que presenta el compuesto reforzado con 6% de

TaBLA 2. Numero de tamafo de grano para los diferentes
porcentajes de refuerzo

MMC compactados a 800 MPa

% TiC  Intercepto lineal (um)  Tamaiio de Grano ASTM
0 59,40 4,9
3 48,10 5,5
6 46,10 5,6
9 51,30 5,3

TiC se atribuye a la adecuada homogenizacion
que se alcanza con este porcentaje, generando el
menor tamano de particula cuando los polvos son
sometidos al proceso de mezclado en el que las par-
ticulas de TiC se anclan mecanicamente en la super-
ficie de la matriz. Este hecho hace que el material
pierda continuidad y que con el permanente some-
timiento a esfuerzos ciclicos (golpes de los cuerpos
moledores), se generen fisuras internas que derivan
en el seccionamiento del material y por ende en la
reduccion de su tamaio.

3.3. Dureza

Para corroborar el efecto que el tamafio de grano
tiene sobre la dureza se evalud cada una de las mues-
tras, evidenciandose que esta propiedad mecanica
es inversamente proporcional al tamafio de grano
(Tabla 2 y Fig. 5), presentando el mejor compor-
tamiento el MMC reforzado con 6% de TiC, cuyo
tamafio de grano fue el menor. Esto concuerda con
el estudio realizado por Xinhong ez al. (2006), donde
relacionan que al aumentar la fraccion de volu-
men del TiC incrementa la dureza del compuesto,
ademas de obtener el menor desgaste. Sin embargo,
al aumentar la fraccién de volumen de las particulas
de TiC éstas pueden limitar la deformacion plastica
que la matriz puede absorber lo que conduce a que
se produzca fractura y desprendimiento de particulas
(Dogan et al., 1999).

3.4. Densidad

Las propiedades de un material PM, se produ-
cen en gran parte, a través de la mejora del nivel de
densidad que se alcance en los compuestos, la cual
depende principalmente de la presion de compac-
tacion (Gomez et al., 1998). En el presente estudio
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FiGura 5.  Efecto del porcentaje de refuerzo en la dureza.

se analizo la variacion de la densidad en las muestras
mediante el principio de Arquimedes. El comporta-
miento presentado se aprecia en la Fig. 6, en la que
se muestra que al reforzar el acero inoxidable con el
carburo de titanio, se produce una disminucion de la
densidad, debido al menor peso especifico de estos
materiales, tal como se evidencio en el estudio reali-
zado por Velasco ef al. (2003). La densidad relativa
se mantiene alrededor del 82% en todos los materia-
les excepto para el compuesto que contiene 9% de
TiC, cuya densidad relativa corresponde al 76%, con
lo que se evidencia que la reduccion del tamano de
grano permite obtener densidades mas altas.

3.5. Coeficiente de friccion y de desgaste

En los materiales manufacturados con la técnica
de pulvimetalurgia es importante analizar dife-
rentes condiciones de fabricacién que conlleven
a obtener una mejor respuesta del compuesto en
servicio. De acuerdo a lo anterior se evidencia que
el porcentaje de refuerzo si tiene efecto sobre el

6,4 -
6,2 -
Ge
5,8 -
1
5,4 - T
0 3 6 9

Porcentaje de TiC

densidad (g.cm™®)

Ficura 6. Efecto del porcentaje de refuerzo en la densidad.

comportamiento frente al desgaste. Al analizar los
valores de los coeficientes de friccion que son obte-
nidos del tribometro pin-on-disk durante el ensayo
de deslizamiento en seco (Fig. 7), se observa que el
menor coeficiente de friccion lo presenta el MMC
que contiene 6% de TiC. Es de resaltar que dicho
compuesto es el que exhibe el tamafio de grano mas
fino y la mayor dureza, lo que puede garantizar
que exista una buena interacciéon entre la matriz
y el refuerzo, como se demuestra en la respuesta
alcanzada por este mismo compuesto al obtener el
menor desgaste (Fig. 7). Asi mismo, se aprecia que
al aumentar el porcentaje de refuerzo se incrementa
el coeficiente de friccion y por lo tanto aumenta
el desgaste, por el mayor desprendimiento de par-
ticulas, ocasionado por la baja deformacion plas-
tica que la matriz puede absorber (Dogan et al.,
1999) y por la fragilidad propia del ceramico utili-
zado como refuerzo. Este comportamiento es muy
similar al presentado por el acero sin refuerzo, lo
que indica su baja resistencia al desgaste.

El analisis de la huella dejada en los MMC pro-
ducto de la prueba de desgaste se tomo a una magni-
ficacion de 200 aumentos con el método de electrones
secundarios y con voltaje de aceleracion de 20 kV.
En la Fig. 8, se indica con una flecha la direccion de
deslizamiento, se aprecia que en todos los casos el
desgaste que se presenta es de tipo abrasivo, (senala-
dos en la figura con el numero 1). La norma ASTM
Vol. 03.02 (2013) define este tipo de desgaste como
la pérdida de masa resultante de la interaccion entre
particulas o asperezas duras que son forzadas contra
una superficie y se mueven a lo largo de ella.

En la Fig. 8a, se observa que la superficie de la
huella es la tipica del desgaste abrasivo. A pesar de
que este material presenta la mayor densificacion no
es una condicidon que contribuya a obtener compor-
tamientos en servicio ideales donde su resistencia
ante el desgaste sea la esperada, demostrando que
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FiGura 7. Efecto del porcentaje de refuerzo en el
coeficiente de friccion y de desgaste.
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FiGura 8. Microestructuras obtenidas mediante SEM para MMC con diferentes
porcentajes de refuerzo: a) 0% TiC, b) 3% TiC, ¢) 6% TiC y d) 9% TiC.

es necesario la incorporaciéon de particulas que
actlien como refuerzo en la matriz de acero austeni-
tico con el fin de obtener una mejor respuesta ante
el desgaste. Asi mismo, se evidencia que los MMC
exhiben una huella mas irregular por la presencia del
carburo de titanio (Fig. 8b, c y d), ya que se presenta
desprendimiento de particulas, siendo mayor cuando
el compuesto incrementa el porcentaje de refuerzo
a 9% (sefialado con el nimero 2). Con esta mezcla
la densificacion y la dureza alcanzada no permite
que exista una buena interaccion entre la matriz y el
refuerzo, ocasionando que el desgaste abrasivo que
presenta el compuesto se deba a la presencia de tres
cuerpos. Es de resaltar que el compuesto que con-
tiene 6% de TiC (Fig. 8c) presenta las mejores condi-
ciones de produccion alcanzando la mayor dureza y
el mas bajo coeficientes de friccion, obteniéndose un
buen comportamiento frente al desgaste.

4. CONCLUSIONES

- A partir de esta investigacién se demuestra que
mediante la generacion del plasma producido por
la descarga luminiscente se logra sinterizar mate-
rial compuesto manufacturado por pulvimeta-
lurgia, alcanzando la temperatura de trabajo en
un menor tiempo.

- El acero PM exhibe el mayor desgaste con

un alto coeficiente de friccion y baja dureza,
demostrando que la mezcla de particulas cera-
micas en una matriz austenitica permite mejorar
las propiedades de desgaste de todo el sistema.
Lo anterior es valido para los tres porcentajes
de refuerzo empleados en la fabricacion de los
MMC. Se evidencia que el tamafio de grano,
densidad y dureza alcanzada con el 6% (vol) de
TiC, garantiza que los MMC presenten el mas
bajo coeficiente de friccion (0,2355) y el menor
coeficiente de desgaste (2,62x10™° m? N™").
Asi se determina que el tipo de desgaste presente
en todas las muestras corresponde a desgaste
abrasivo, en el que se evidencia desprendimiento
de material y presencia de huellas caracteristi-
cas de este tipo de desgaste, siendo mas visibles
en los contenidos altos de refuerzo (9% TiC),
ocasionado porque el compuesto experimenta
desgaste abrasivo de tres cuerpos.
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