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Resumen

Palabras clave

En este trabajo se analizan las posibilidades de la nanoindentacién para caracterizar el
comportamiento mecédnico de un material, comparando sus resultados con los que
proporciona el ensayo de traccién convencional. Dada la imposibilidad de fabricar probetas
de traccién a partir de recubrimientos, se han empleado como materiales de referencia dos
aleaciones de aluminio con valores diferentes de médulo eléstico, limite eldstico e indice
de endurecimiento. Posteriormente, la técnica se ha empleado en la caracterizacién de
materiales base niquel depositados por proyeccién térmica.

Nanoindentacién. Recubrimientos de niquel.

Mechanical properties determined by nanoindentation tests

Abstract

Keywords

Mechanical properties obtained through nanoindentation tests have been compared to
those provided by the traditional tensile tests. Due to the small dimensions of the coatings,
two bulk aluminium alloys with different elastic constants, yield strength and hardening
index were tested. The nanoindentation technique was also applied to characterize thermal
sprayed nitrogen (Ni) coatings.

Nanoindentation. Thermal sprayed nickel coatings.

1. INTRODUCCION

El empleo de recubrimientos de todo tipo ha expe-
rimentado un considerable aumento, convirtién-
dose en una practica habitual en nuestros dias en
numerosas aplicaciones industriales. Los recubri-
mientos de aleaciones de base niquel son especial-
mente indicados para aquellos casos donde la resis-
tencia a la corrosién y el desgaste son pardmetros
criticos de disefio.

En procesos donde la degradacién mecénica es
considerable suele ser necesario acudir a técnicas
de simulacién, como el método de los elementos
finitos, para analizar la evolucién del recubrimien-
to. Estas técnicas necesitan como entrada la ecua-
cién constitutiva del material para poder predecir
su evolucién en funcién de Ia solicitacién exterior.
Dadas las dimensiones habituales de un recubri-
miento, no suele existir la posibilidad de fabricar
probetas convencionales de traccién, las cuales,
ensayadas en una mdquina universal de ensayos,

proporcionarfan la curva tensién-deformacién del
material depositado.

Las nuevas técnicas de nanoindentacién consti-
tuyen un avance en la caracterizacién mecdnica de
recubrimientos. Bésicamente, consisten en un en-
sayo de penetracién con registro simultdneo de
carga y desplazamiento. Las pequefias cargas y la
gran resolucién en la medida del desplazamiento
permiten ensayar el recubrimiento sin que el subs-
trato influya en los resultados obtenidos. Desde los
primeros trabajos publicados sobre la técnica de
nanoindentacién!!! se conoce el procedimiento
para determinar el médulo de elasticidad y la dure-
za y, en publicaciones mds recientes* 7 °!, han apa-
recido intentos de determinar, a partir de los regis-
tros originales, los pardmetros principales de la
curva tensién/deformacién: limite eldstico e indice
de endurecimiento del material. Aunque se ha
avanzado considerablemente en esta direccién en
los dltimos afios, lo cierto es que no existe un mé-
todo generalmente vélido para la determinacién de

()  Trabajo recibido el dia 20 de junio de 2003 y aceptado en su forma final el dia 16 de abril de 2004.
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la curva tensién-deformacién completa a partir de
los registros carga-desplazamiento obtenidos en en-
sayos de nanoindentacién. Si esto fuera posible, la
aplicacién a recubrimientos no serfa la tnica ven-
taja. M4s trascendente ain, serfa la posibilidad de
disponer de un ensayo no destructivo de caracteri-
zacién mecdnica del material.

En este trabajo se analizan criticamente las po-
sibilidades de la nanoindentacién comparando di-
rectamente los resultados que proporciona con los
correspondientes a ensayos de traccién de materia-
les monoliticos conocidos. Con posterioridad, se
utilizar4 la técnica en recubrimientos NiCrBSi, de-
positados por proyeccién térmical®l.

2. EXPERIMENTACION
2.1. Aleaciones de aluminio

La primera parte del trabajo experimental se cen-
tré en la caracterizacién de materiales masivos pa-
ra comparar los datos proporcionados por los ensa-
yos de nanoindentacién con los resultados
obtenidos en ensayos de traccién convencionales.
Como materiales de referencia para el estudio, se
trabajé con dos aleaciones de aluminio, Al 2011 y
Al 8090, de las que se han realizado ensayos de
traccién a temperatura ambiente y se han determi-
nado médulo de elasticidad, E, limite eldstico, o,
e indice de endurecimiento, n. Las curvas tensién
deformacién y los valores mds caracteristicos obte-
nidos se recogen en la figura 1.

A continuacién se realizaron ensayos de na-
noindentacién de ambas aleaciones de aluminio.
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Figura 1. Curvas fensién-deformacién de ensayos de trac-
cién para las aleaciones de aluminio.

Figure 1. Stress strain-curves from fensile tests for aluminium
alloys.
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El nanoindentador empleado (NANOINDENTER
XP de MTYS) utiliza una punta Berkowich y propor-
ciona curvas carga-desplazamiento (P-h) como las
incluidas en la figura 2. La carga méxima se fijo, en
todos los ensayos, en 200 mN. Siguiendo el proce-
dimiento de Oliver y Pharr!!l se determinaron el
mddulo de elasticidad, E, la dureza, H y la constan-
te de ajuste de la curva P-h, B, de acuerdo a las si-
guientes expresiones:

S L Y (d_P] .
E Ein c* \/Amax dh Pmax,
H:——PX‘X ;P =Bh’

donde c* es una constante que para la punta Berko-
vich es 1,167 y A es el drea proyectada de contacto.

2.2. Recubrimientos NiCrBSi

Por dltimo, se realizaron ensayos de nanoindenta-
cién en dos recubrimientos de NiCrBSi con la si-
guiente composicién del polvo proyectado (Cr,
15,2 %; Fe, 3,6 %; Si, 4 %; B, 3,1 %; C, 0,6 % y Ni
balance). Las técnicas de proyeccién térmica em-
pleadas fueron plasma y fusién a la llama. En este
segundo caso, los materiales fueron sometidos a un
tratamiento térmico posterior. En la figura 3 se
presenta un ejemplo de las curvas P-h obtenidas en
los ensayos de nanoindentacién y los resultados de
dureza y médulo de elasticidad.

T T T T T T T T
280 | Aleacidn | Al2011 | Al-Li 8090 7
E (GPa) 86 98
240 - |H@GPa) | 156 187 :
—_ B(GPa) | 356 42 4
< 200 d
3 —e— Al 8090
© 160 —— Al 2011 7
N 120
)
o=
L 80 |- .
40 -
0 e -
| ! | 1 1 I 1 !

0 400 800 1200 1600 2000 2400 2800
Desplazamiento (nm)

Figura 2. Curvas carga-desplazamiento de ensayos de na-
noindentaciéon para el aluminio.

Figure 2. Load-displacement curves from nanoindentation
tests for aluminium alloys.
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Figura 3. Curvas carga-desplazamiento de ensayos de na-
noindentacién para el NiCrBSi.

Figure 3. Load-displacement curves from nanoindentation
tests for NiCrBSi coating.

3. ANALISIS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

3.1. Comparacion entre traccion y nanoinden-
tacion para las aleaciones de aluminio

Los datos obtenidos con ambos tipos de ensayo en
las aleaciones de aluminio permiten realizar una
discusién critica de las posibilidades de las técnicas
de nanoindentacién. En primer lugar, ha de desta-
carse la diferencia apreciable obtenida en el médu-
lo de elasticidad. Los ensayos de nanoindentacién
proporcionan valores de E, alrededor de un 20 %
superiores a los obtenidos con el ensayo de trac-
cién. Estas diferencias no pueden achacarse a la
dispersién de los ensayos, pues se realizaron diez
ensayos de nanoindentacién en cada condicién y
material, siendo la desviacién estdndar mucho me-
nor. Por otra parte los valores de E obtenidos en
los ensayos de traccién son consistentes con el va-
lor tipico del médulo de elasticidad de las aleacio-
nes de aluminio ensayadas.

La determinacién del limite eléstico y del indi-
ce de endurecimiento a partir de los ensayos de na-
noindentacién es una tarea mucho m4s compleja.
La capacidad de endurecimiento del material tiene
gran influencia en la distribucién de la deforma-
cién pléstica en el entorno del contacto probeta-
indentador. Al ensayar materiales con bajo indice
de endurecimiento suele aparecer el fenémeno de
apilamiento del material alrededor del indentador
(pile up), mientras que en materiales con alta capa-
cidad de endurecimiento se observa experimental-
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mente un hundimiento (sink in). Estos fenémenos
condicionan los resultados pues se modifica el drea
de contacto tedrica.

Son varios los estudios que intentan incluir es-
te efecto en el andlisis. Uno de los més recientes,
debido a Mata et al.®!, caracteriza el fenémeno a
través del pardmetro o, definido como el cuadrado
del cociente entre la distancia vertical desde el
fondo de la huella al material situado en el limite
de la zona de contacto y el mdximo desplazamien-
to. La simulacién del proceso utilizando elementos
finitos proporciona una relacién entre @, el limite
elastico y el indice de endurecimiento, n, para
un material que responda a una ley potencial
(o = Ke"). La constante o puede medirse directa-
mente o determinarse a través de la dureza y la for-
ma de curva carga-desplazamiento obtenida en el
ensayo de nanoindentacién. La aplicacién de estos
resultados a las aleaciones de aluminio ensayadas
conducen a los resultados recogidos en la tabla 1.
Como puede observarse, el método es sensible a
variaciones en el limite eldstico y en el indice de
endurecimiento, pero infravalora el primero y so-
brevalora el segundo, en demasfa.

En definitiva, aunque los resultados obtenidos
con técnicas de nanoindentacién estdn claramente
relacionados con los pardmetros caracteristicos de
la relacién tensién-deformacién del material, que-
da mucho ‘trabajo por realizar para disponer de una
metodologia clara y general para determinar limite
eldstico e indice de endurecimiento.

3.2. Recubrimientos NiCrBSi

Los resultados obtenidos muestran que los materia-
les depositados por plasma son mucho menos rigi-
dos y menos duros que los que fueron depositados
por fusién a la llama vy, posteriormente, sometidos
a un tratamiento térmico. La microestructura ca-
racterfstica de este tipo de materiales estd condi-
cionada por el proceso de proyeccién. Como pue-
de apreciarse en la figura 4, los recubrimientos

Tabla I. Comparacion entre ensayos de fraccion y resulta-
dos de Mata et al.

Table I. Tensile tests and results from Mata et al. comparison

Al 8090 Al 2011

Mataetal. Traccion Mataetal. Traccion

Go,2(MPa) 361 508 235 325
n 0,21 0,08 0,27 0,14
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Figura 4. Micrografias de los recubrimientos NiCrBSi.

Figure 4. Microstructure of the NiCrBSi coatings.

depositados por plasma presentan una gran canti-
dad de particulas separadas del resto del material
por zonas oxidadas durante el proceso de proyec-
cién. Esto, debilita la cohesién interna del recubri-
miento y conduce a curvas carga-desplazamiento
claramente diferentes que proporcionan valores
menores de médulo de elasticidad y dureza.

4. CONCLUSIONES

Los resultados de este trabajo permiten extraer las
siguientes conclusiones:

— Los ensayos de nanoindentacién son sensibles a
variaciones de médulo eldstico, limite elastico
e indice de endurecimiento del material.

— Existen expresiones para determinar el médulo
de elasticidad del material que proporcionan
valores razonables aunque no iguales a los me-
didos en un ensayo de traccién.

— No se dispone de un método directo para obte-
ner el limite eldstico y el indice de endureci-
miento del material. Los modelos de elementos
finitos son un camino prometedor pero comple-
jo y dificil de generalizar a una gran familia de
materiales.
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— A pesar de la dificil interpretacién de los resul-
tados, las técnicas de nanoindentacién son un
buen método de caracterizacién mecdnica de
recubrimientos.
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