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RESUMEN

Desde algunas décadas atrés, la sintesis de nanoparticulas de diferentes materiales ha tenido gran
relevancia. El estudio de sus propiedades ha permitido que sean implementadas en diferentes areas
como la medicina, la alimentaria, la cosmética, automovilistica, aeroespacial entre otras. En el
desarrollo de los lubricantes el uso de nanoparticulas se ha implementado como un nuevo tipo de
aditivo y se han evaluado en los ultimos afios, principalmente en lubricantes minerales y sintéticos.
Recientemente, en los aceites bio-base se han realizado estudios triboldgicos con la adicion de
nanoparticulas. Se ha demostrado que las nanoparticulas pueden reducir el desgaste y la friccion,
y pueden ser utiles como aditivos de presiones extremas. Las nanoparticulas por si mismas
presentan una deficiente estabilidad de dispersion, por lo que se depositan en el fondo, por lo que
diferentes métodos mecanicos y quimicos se usan para lograr dicha estabilidad, entre ellos se
encuentran la dispersion por ultrasonido, agitacion magnética, la modificacion de la nanoparticula
in situ o ex situ, y la adicion de surfactantes.

En este trabajo de investigacion se realizo la evaluacion del comportamiento tribolégico de
lubricantes bio-base adicionado con diferentes concentraciones (% peso) de nanoparticulas
comerciales de y-Al20O;, se realizo la caracterizacion de la nanoparticula por microscopia
electronica de barrido, SEM; por sus siglas inglés. Se dispersaron en los lubricantes utilizando el
método de ultrasonido, esto se realizd con concentraciones de 0.25, 0.5 y 1% peso. La evaluacion
de las propiedades triboldgicas como modificador de friccion, resistencia al desgaste de las
mezclas, se analizaron con los tribdmetros de perno sobre disco bajo la norma ASTM G99 para las
todas las mezclas y la maquina de cuatro bolas siguiendo las ASTM — D4172, esta tltima aplicada
a las mezclas que tuvieron una mejor respuesta antidesgaste y reduccion del coeficiente de friccion
(COF por sus siglas en inglés). Los resultados obtenidos de los diferentes nano lubricantes bio-
base se compararon con la evaluacion triboldgica de los aceites de Jatropha Curcas L (JC) y
sésamo puros. De esta manera se evalud el efecto que los diferentes nano lubricantes ejercieron en
las probetas utilizadas. En el caso de este estudio se realiz6 para dos materiales acero 1018 y
aluminio 6061. La evaluacién de la efectividad de la dispersion se realizd por el método por
sedimentacion y espectrofotometria ultravioleta visible, UV-vis; por sus siglas en inglés.

Palabras clave: Perno-sobre-disco, Maquina de cuatro bolas, bio-base, Al,O3
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ABSTRACT

For some decades now, the synthesis of nanoparticles from different materials has had great
relevance. The study of their properties has allowed their implementation in different industries
such as medicine, food, cosmetics, automotive, aerospace, among others. In the development of
lubricants, nanoparticles have been implemented as a new type of additive, and in recent years,
they have been evaluated mainly in mineral and synthetic lubricants. Recently, tribological studies
have been carried out on bio-base oils with the addition of nanoparticles. Nanoparticles have shown
to be able to reduce wear and friction and can be useful as extreme pressure additives. Nanoparticles
by themselves have poor dispersion stability, so they settle at the bottom. Different mechanical and
chemical methods are used to achieve stability, among them are ultrasound dispersion, magnetic
stirring, modification of the nanoparticle in situ or successful, and the addition of surfactants.

In this research work, the evaluation of the tribological behavior of bio-based lubricants added
with different concentrations (% wt) of commercial nanoparticles of y- Al,O3 was carried out. The
characterization of the nanoparticle was carried out by scanning electron spectroscopy, SEM. The
nanoparticles were dispersed in the lubricants using the ultrasound method, this was done with
concentrations of 0.25, 0.5 and 1% wt. The evaluation of the tribological properties such as friction
modifier, wear resistance and load capacity of the mixtures were analyzed with the pin-on-disc
tribometers under the ASTM G99 standard for all mixtures and the four-ball machine following
the ASTM - D4172. The latter applied to mixtures that had a better anti-wear response and a
reduction in the friction coefficient. The results obtained from the different bio-based
nanolubricants were compared with the tribological evaluation of the pure Jatropha Curcas L. and
sesame oils. This way, the effect that the different nanolubricants exerted on the test tubes used
was evaluated. In the case of this study, it was carried out for two materials: steel 1018 and
aluminum 6061. The evaluation of the effectiveness of the dispersion was carried out by the

sedimentation method and ultraviolet visible spectrophotometry, UV-vis.

Key words: Pin-on-disk, four ball test, bio-base, Al,O3
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INTRODUCCION

Los lubricantes son sustancias que sirven para distribuir el calor, eliminar contaminantes y mejorar
la eficiencia y la vida util de los sistemas mecénicos, su funcién principal consiste en minimizar la
friccion y el desgaste de partes moviles. Existe una gran cantidad de aplicaciones que requieren de
los lubricantes, como en el sector automotriz y el ambito industrial, en la lubricacion de maquinas
[1]. La formulacién de estos requiere el conocimiento de las caracteristicas del entorno y exigencias
del rendimiento donde seran usados, consisten en aceites base, que por si solos no ofrecen toda la
proteccion que necesita el componente lubricado, el aceite base se complementa con un compuesto
determinado de aditivos seleccionados en funcidén de sus propiedades como, su capacidad para
reducir la friccidn y el desgaste, aumentar la viscosidad, mejorar el indice de viscosidad, resistir la
corrosion y la oxidacion, aumentar la vida 1til del lubricante y de los componentes, asi como
minimizar la contaminacion de los ecosistemas [1, 2].

Para determinar la capacidad de los aceites de cumplir las funciones referidas, es necesario
conocer sus principales propiedades de explotacién, como son, propiedades de viscosidad
propiedades antidesgaste, densidad, corrosividad, accion sobre materiales no metélicos,
propiedades caldricas, dilatacion volumétrica, estabilidad, formacion de espuma, humectabilidad y
pegajosidad, lavabilidad, propiedades detergentes, combustibilidad, toxicidad, emulsibilidad [2].

La propiedad antidesgaste de los lubricantes influye en los diferentes tipos de desgaste como el
corrosivo, fatiga, picadura y otros, la efectividad de la accion lubricante del aceite, no solo depende
de sus propiedades especificas, sino también de la interaccion del lubricante con otros factores
como son el COF, la geometria de las superficies y las propiedades de las superficies del par
tribolégico donde sera explotado [2].

Derivado de la amplia cantidad de aplicaciones de lubricantes en la industria y en el transporte,
asi como que el petroleo es una fuente finita, no renovable y que por ello hay un incremento en su
costo y el de sus derivados; se han buscado alternativas viables como es el uso de lubricantes
derivados de semillas, es decir, lubricantes bio-base. En la actualidad ya se utilizan estos lubricantes
bio-base en algunas aplicaciones, como por ejemplo lubricantes para herramientas de corte,
aplicaciones hidraulicas, las cuales ya cumplen con ciertas normativas.

Con base en lo mencionado, en este trabajo de tesis se evaluod tribologicamente la respuesta de
dos aceites bio-base (aceite JC y aceite de sésamo) adicionados con tres diferentes concentraciones
de nanoparticulas de 6xido de aluminio, se determiné si la respuesta de los aceites bio base
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comparada con la respuesta de aceites bio-base adicionados, fue mejorada. Asi como si el aditivo
en las concentraciones utilizadas, contribuy6 a mejorar las propiedades iniciales de los lubricantes
en los estudios realizados. Las evaluaciones triboldgicas se llevaron a cabo bajo las normas ASTM
G99, con dos materiales diferentes (acero y aluminio) y ASTM D4172, con lo establecidos por
estas dos normas se obtiene parte de la caracterizacion del desgaste. Sin embargo, la caracterizacion
se complementa con microscopia optica y perfilometria. Adicionalmente se hizo uso del método
estadistico de disefio de modelos factoriales, con el propdsito de ver qué factor de los tres
mencionados en el disefio factorial es el que mas interaccion tiene con la respuesta de salida que se

obtuvo con la evaluacion que se realizé en la maquina de cuatro bolas.

Planteamiento del problema

Alterno a las propiedades del nano lubricante y las caracteristicas de la nanoparticula, en un sistema
tribologico, la friccion y el desgaste, depende de multiples procesos complejos en la superficie de
contacto, se consideran la topografia de las superficies, el 4rea de contacto, asi como los
mecanismos de desgaste y el proceso en el que este ocurre [2]. Por lo que para cada analisis de
sistema se deben establecer las condiciones concretas como temperatura, velocidad, carga,
estructura, geometria y propiedades mecénicas de las superficies [2]. La mayoria de los procesos
triboldgicos se ensayan para proyectar y seleccionar los materiales necesarios en un par tribolégico
[2]. Por lo que son utiles cuando se establecen y documentan las caracteristicas completamente.

Por este motivo es necesario realizar el estudio triboldgico de los biolubricantes de Jatropha curcas
y sésamo, para determinar como se desempefian los biolubricantes bajo las condiciones
establecidas, si evaluados bajo las normativas ASTM G99 y D4172, tienen una mejora en la
proteccion contra el desgaste al agregar las nanoparticulas, Y se determiné en cudl de las tres
concentraciones se obtiene la mejor respuesta triboldgica, ya que, como se menciona, cada
nanolubricante tiene una respuesta diferente por los factores externos evaluados en combinacion

con la concentracion de aditivo que tiene el nanolubricante.
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Justificacion

Los biolubricantes presentan buenas caracteristicas como son biodegradabilidad, baja toxicidad, es
una fuente renovable, también presentan un alto indice de viscosidad, bajo punto de inflamacion,
y en las propiedades triboldgicas presentan un bajo COF [3]. Esto sucede debido a los acidos grasos
que se adhieren a la superficies metélicas, como se muestra en la Fig. 1, los aceites naturales son
efectivos en el régimen de lubricacion al limite. El comportamiento se debe a que el grupo carboxilo

polar establece una capa al adherirse a las superficies metalicas mediante un proceso quimico [4].

Molécula de
acido graso
é) '%Alquilo
C(’:J é} éj (__5) Grupo carboxilo
T
Formacion de .y , 5 5 .
capas protectoras {g%%i%( Union del carboxilo y la
| ; A <4 superficie metalica

Fig. 1 Formacion de capa protectora sobre superficie metdlica de un aceite bio-base [4]

Igual que en los lubricantes derivados del petroleo, los aceites bio-base se componen de aditivos
mas el aceite base, con el fin de mejorar su desempefio [3]

En la innovacion de aditivos, de un par de décadas atras a la actualidad, se ha hecho uso de las
nanoparticulas como una clase de aditivos, las recientes investigaciones sefialan la versatilidad de
las nanoparticulas como aditivos y demuestran que las nanoparticulas sirven para multiples
propositos, dentro de estos se consideran como aditivos antidesgaste (Antiwear; AW, por sus siglas
en inglés), aditivos de capacidad de carga (Extreme Pressure; EP; por sus siglas en inglés) y como
modificadores de friccion (Friction Modifier; FM, por sus siglas en inglés) [5].

La combinacion de nanoparticulas y lubricantes resulta en diferentes tipos de nanolubricantes,
esto se debe principalmente por que las nanoparticulas son versatiles, ya que cambian las

propiedades del material a nivel nanométrico y, derivado de sus caracteristicas fisicas como el tipo
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de material, tamafio y morfologia. Otro aspecto importante es como la concentracién peso/peso
afecta el resultado de los denominados nano lubricantes, pues presentan diferentes resultados [6].
Adicionalmente las nanoparticulas pueden evidenciar diferentes mecanismos de lubricacion,
como pueden ser pulido, reparacion de superficies, formacion de tribocapas por adsorcion y/o
absorcion, y rodadura, también tres diferentes mecanismos de friccion, como son deslizamiento,
rodadura y exfoliacion [6], estos mecanismos se presentan por causa de las condiciones de trabajo
en las que sera expuesto el nano lubricante, asi como de la estructura y material de la nanoparticula.
En este trabajo de investigacion se evalia y compara los resultados obtenidos de pruebas
triboldgicas realizadas a los lubricantes bio-base de JC y sésamo, con la adicion de nanoparticulas
de 6xido de aluminio (Al2O3) en tres diferentes concentraciones, se analizo el efecto que tiene el
uso de las nanoparticulas de y-Al>Os3, caracterizando el desgaste y COF en probetas de diferente
material, con lo que busca generar la caracterizacion tribologica completa para las variantes
expuestas en este proyecto. Los aceites antes mencionados se seleccionaron debido a las respuestas
tribologicas que han demostrado tener aun sin haber sido mejorados con la adicion de
nanoparticulas, por lo que con la incorporacion de estas se puede observar mejoras en el
rendimiento de los lubricantes. Ademas de que la composicidon de 4cidos grasos de los aceites es

diferente y se observo como fue su respuesta al adicionarse.

Hipotesis
El uso de nanoparticulas de 6xido de aluminio (Al2O3) en un lubricante bio-base derivado de la

semilla de Jatropha curcas o de sésamo, incrementan las propiedades tribologicas de los aceites,

con lo cual se espera disminuir el desgaste y controlar la friccion en el par tribologico.

Objetivo general

Caracterizar la proteccion contra el desgaste y la capacidad de modificar la friccién de los bio-
lubricantes Jatropha Curcas L. y sésamo mediante el uso de nanoparticulas de Al,O3 (Oxido de

aluminio) como aditivo.
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Objetivos especificos

1- Realizar mezclas de aceites bio-base con nanoparticulas de Al,Os a diferentes porcentajes de
concentracion.

2- Caracterizar las mezclas mediante técnicas de sedimentacion y espectrofotometria UV-vis para
evaluar la estabilidad de la dispersion.

3- Desarrollar las pruebas triboldgicas para evaluar la respuesta del nanolubricante bajo las normas
ASTM G99 y ASTM D4172, con el fin de determinar la capacidad antidesgaste del aceite base y
de los nanolubricantes en pruebas semi secas ¢ inundadas.

4- Caracterizar los resultados de COF y desgaste mediante técnicas de microscopia y perfilometria,
complementando.

5- Analizar estadisticamente haciendo uso del software Minitab® y el método de anélisis de disefios
factoriales los resultados obtenidos para determinar el factor predominante en el par tribologico.
6- Analizar la degradacion de los biolubricantes después de las pruebas tribologicas en la maquina
de cuatro bolas con FTIR, con el fin de determinar si existe degradacion después de las pruebas
realizadas.

7- Comparar y reportar resultados.

Contenido de los capitulos

La tesis esta conformada por cinco capitulos, que a continuacion se describen brevemente.

Capitulo 1

Presenta una descripcion de los antecedentes del uso de biolubricantes y de nanoparticulas en

aplicaciones tribologicas.

Capitulo 2

Proporciona la revision de literatura de los temas de investigacion relacionados con esta tesis de
investigacion, incluidos los lubricantes convencionales, los lubricantes de base biologica y los
aditivos. Este capitulo también incluye una revision sobre la incorporacion de nanoparticulas como

aditivos de aceite lubricante.
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Capitulo 3

Describe los diferentes materiales y métodos empleados en este trabajo, con las técnicas usadas de
preparacion de muestras, procedimientos y condiciones de pruebas. Incluye detalles sobre el
desarrollo de nanolubricantes, procedimientos de dispersion ultrasonica y métodos de analisis de
estabilidad mediante espectrofotometria ultravioleta-visible (UV-vis). Se mencionan los
procedimientos de las pruebas tribologicas y sus condiciones, asi como la descripcion de los

equipos usados y la caracterizacion que se hizo posteriormente.

Capitulo 4

Estd dedicado a los resultados del trabajo experimental. Este capitulo comienza con la
compatibilidad de nanoparticulas como aditivos con los aceites de JC y sésamo, en términos de
estabilidad de dispersion y analisis triboldgico. Para todos los nanolubricantes desarrollados, se
reporta el comportamiento de friccion, el volumen de desgaste, y los mecanismos presentes en la
huella de desgaste.

Capitulo 5

En este capitulo se incluye la discusién basada en los hallazgos del trabajo experimental y se

proporcionan los resultados mas relevantes y conclusiones de esta investigacion.
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CAPITULO I

ANTECEDENTES

1.1 Uso de nanoparticulas como aditivos

La perspectiva de la tribologia moderna se ha visto expandida con la incorporacién de lubricantes
mejorados con la adicion de nano materiales, cuyo desarrollo fue facilitado por la nanotecnologia
en los ultimos afios [5].

En la literatura se menciona que han sido objeto de estudio una variedad de nanoparticulas como
aditivos lubricantes con propiedades potencialmente interesantes que pueden ser antidesgaste,
modificadoras del COF, y como aditivos de presiones extremas [5] .

Reportes del mecanismo de lubricacion de nano lubricantes con modificadores de friccion,
describen cuatro comportamientos que consisten en: rodadura de nano esferas, formacion de
tribocapa como resultado de una reaccion triboquimica, efecto reparador debido al tamaiio de la
nanoparticulas y efecto pulidor, en la Fig. 2, se pueden observar estos mecanismos de lubricacion.
Asimismo, sefialan contrastes entre las propiedades de las nanoparticulas basandose en su tamafio,
su forma y en su composicion quimica, demostrando que cada caracteristica tiene un efecto

diferente en los estudios tribolégicos [6].
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Fig. 2 Mecanismos de lubricacion de nanoparticulas [5]
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Algunos materiales que has sido evaluados como aditivos son Ag, ALO;, Cu, CuO, CuS,
nanoparticulas de diamantes, Ni, TiO2, ZnO, ZrP; compuestos como Cu/SiO2, (Mg/Al/Ce LDHs),
ALQO; /Si02, ALL,O,/Ti02; por mencionar algunos [6].

Los articulos revisados indican que las nanoparticulas de Al,O; mostraron que son un nano
material con la capacidad de cambiar el modo de friccion deslizante a movimiento rodante y con
un efecto reparador de las superficies de friccion [5, 7]. En este apartado se mencionan algunos
estudios del comportamiento de las nanoparticulas de Al,O; los métodos y técnicas usados para su
dispersion y los métodos de evaluacion, para caracterizar su comportamiento como aditivos y los
resultados de los experimentos.

D. Jiao, S. Zheng, Y. Wang, R. Guan, B. Cao en 2011, estudiaron las propiedades tribologicas
de nanoparticulas compuestas de Al,O; /SiO2 como aditivos lubricantes. Las nanoparticulas se
sintetizaron con el método hidrotermal y fue modificada por medio del agente KH-560; mediante
este método se altero la superficie de las nanoparticulas obteniendo asi una morfologia y estructura
controladas, y una mejor dispersion [8].

La caracterizacion de las nanoparticulas se efectud por espectrografia infrarroja y por microscopia
electronica de transmision, por sus siglas en inglés TEM. Las propiedades antidesgaste y el COF
del compuesto fueron evaluadas con las pruebas de friccion cuatro bolas y anillo de empuje [8].
Una serie de muestras con diferentes concentraciones de Al,O;/SiO> fueron analizadas, al aceite
mineral se le adicionaron nanoparticulas de 70 nm con morfologia eliptica, estas mezclas fueron
dispersadas por ultrasonido por un periodo de 30 min. Los valores a los que fueron sometidas las
diferentes mezclas en las pruebas tribologicas son: .

Para la prueba cuatro bolas 348° K (74.85 °C), 1450 rpm, carga de 147 N, tiempo de 1800 s; la
prueba de anillo de empuje se fij6 a la misma temperatura, 1200 rpm, carga de 200 N por el mismo
periodo [8].

Los resultados de las pruebas se comparan, tomando el aceite base como punto de referencia. Se
determind que la concentracion optima de Al,O5/Si0O; es de 0.5%, manifestando una reduccion del
50% del COF, comparado con la mezcla base, 22% en comparacion con ALO; y 25% tomando
como referencia el SiO2, el diametro de la marca de desgaste fue reducida en 98.17 um [8] .

Se present6 adhesion de nanoparticulas en las superficies de friccion lo cual se comprobo con el
analisis de espectroscopia de energia dispersa (EDS). Por ultimo, las nanoparticulas absorbidas
forman una capa auto laminada convirtiendo la friccion deslizante por friccion de rodadura [8].
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Otra investigacion fue realizada por T. Luo, X. Wei, X. Huang, L. Huang, F. Yang en 2014.

Estudiaron las propiedades tribologicas del Al,Os como aditivo en un aceite lubricante, las
nanoparticulas de ALOs fue preparada via método hidrotermal y modificadas por el agente KH-
560 [9]; como el trabajo realizado por D. Jiao y colaboradores, con este proceso se origind que las
nanoparticulas de ALLO; tomaran una forma esférica definida y una dispersion estable en el aceite
lubricante; después la caracterizacion de la dispersion de la mezcla se efectud por el método de
potencial de zeta [9].
Las nanoparticulas en este experimento tienen un tamafio promedio de 78 nm, dispersadas por
medio de ultrasonido, la evaluacién de las propiedades tribologicas y pruebas de desgaste de
diferentes concentraciones de Al,Os se realizaron con la méaquina de prueba de friccion y desgaste
de materiales a alta temperaturas (MMU-10G, Jinan) la cual consiste en una prueba de friccion en
el equipo de cuatro bolas y otra prueba de friccion en el equipo del anillo de empuje [9].

De acuerdo con The Well-Established National Standards of PRC (GB 3142-82) los parametros
de la prueba en el equipo de cuatro bolas se fijan en temperatura 75 °C, 1450 rpm y una carga de
147 N por un tiempo de 30 min. Los parametros de la prueba de friccidon en el equipo de anillo de
empuje se configuraron con los valores de temperatura a 75 °C, velocidad de 1200 rpm, una carga
de 200 N por un tiempo de 30 min [9].

Cuando el lubricante es adicionado con nanoparticulas de ALO;, se pueden mover a un area
desgastada bajo compresion donde una capa laminada puede ser formada actuando como pulido y
reparacion de la superficie por si misma, las nanoparticulas pueden entrar en contacto deslizante
sin modificar el régimen hidrodinamico [9].

Al final concluyeron tener una buena dispersion de las nanoparticulas modificadas con el método
de modificacion in situ KH-560; la concentracion 6ptima de Al,Os fue de 0.1% peso, los resultados
de reduccion del COF de los equipos cuatro bolas y de anillos de empuje fueron 17,61% y 23,92%
respectivamente, el diametro de la marca de desgaste fue reducida en 41.75%. La superficie de la
nanoparticula cambié de hidrofilica a hidrofobica y por ultimo se determind que con la
nanoparticula de Al,O; se forma una capa auto laminada convirtiendo la friccion deslizante por

friccion de rodadura [9].

T. Luo, X. Wei, H. Zhao, G. Cai, X. Zheng en 2014 realizaron pruebas para determinar las

propiedades tribologicas de nanoparticulas compuestas de Al,Os/TiO2 con un tamafio de 75 nm de
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forma esférica, las nanoparticulas se sintetizaron mediante el método de modificacién de la
superficie in situ KH-560, fueron caracterizadas por medio de microscopia electronica de barrido
y la técnica de potencial zeta para evaluar la dispersion [7].

Las pruebas tribolédgicas se realizaron también con la maquina de prueba de friccion y desgaste
de materiales de alta temperatura (MMU-10G, Jinan), en su trabajo sefialan que ambos
componentes del nanocompuesto son buenos modificadores del COF y tienen propiedad
antidesgaste [7].

Sus resultados determinaron que este nanocompuesto reduce el COF en concentraciones menores
oiguales a 0.1% peso, en 20.51% y el desgaste en 44 % (319.63 um). Ademads, mejoro la superficie
de contacto debido a la absorcion de nanoparticulas durante el proceso de friccion, las marcas de
desgaste son menos profundas y mas estrechas [7].

Durante el proceso de friccion el nanocompuesto de AL,O;/TiO; se depositd sobre la superficie
de friccion desgastada, el analisis de Espectroscopia de energia dispersa (EDS, por sus siglas en
inglés) reveld que se produce una reaccion en el proceso de lubricacion limite lo que permitié que

los rayones superficiales en la superficie de friccion se vuelvan mas suaves y superficiales [7].

Una investigacion en el sector automotriz la realizé N. Mohan, M. Sharma, R. Singh, N. Kumar
en 2014, presentaron un estudio de aplicacion de las propiedades tribologicas del lubricante
automotriz SAE 20W-40 adicionado con nanoparticulas de ALO:;.

Reportaron que la Al,O; no habia tenido suficiente atencidon en estudios de nanofluidos, y que
este material tiene un menor costo comparado con otros componentes tales como TiO», ZrO,, CuO
etc. E1 SAE 20W-40 Multigrado esta disefiado especificamente para cumplir con la lubricacion de
motores diésel o gasolina, y con la adicion de nanoaditivos, ha sido utilizado para evaluar la
influencia de las nanoparticulas en la friccion y el desgaste [10].

Las pruebas tribologicas fueron examinadas basandose en la norma ASTM G99 Standard Test
Method for Wear Testing with a Pin-on-Disk Apparatus, para determinar las variaciones del COF
y de desgaste de las piezas de acoplamiento se us6 una configuracion de perno sobre disco y se
ejecutd en diferentes velocidades y cargas, antes por medio de ultrasonido se dispersaron las
nanoparticulas en el aceite SAE 20W-40, los valores de fuerza de friccion y profundidad de la
huella de desgaste se registraron continuamente para dos eventos; en un sistema en exceso
lubricado y un sistema escasamente lubricado, los valores fueron determinados para cada muestra
por el promedio de los resultados obtenidos [10].
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Los resultados de la prueba indicaron que una concentracion de 0.5% de Al,Os es la mejor, dando
un COF casi constante, independiente al cambio de carga, con una reduccion del 49.1% y del 21.6%
para cada caso; sin embargo, el desgaste ha incrementado linealmente con respecto a la carga
suministrada, aun con esa condicion mostr6 una reduccion del 20.1% y de 31.1% para cada caso.
También se determiné que la concentracion de 0.25% de Al2O3 en el sistema escasamente lubricado
presentd una mejor propiedad antidesgaste con una reduccion del 47.1% [10]. En la Fig. 3, se
muestran los resultados de COF para las pruebas inundadas con diferentes concentraciones de este

estudio.

~+-Pure oil -#0.25 wt% 0.5wt% --0.75wt%

0.07 .

19.62 39.24 5886 7848 981 117.72
CARGA (N)

Fig. 3 COF en funcion de la carga para diferentes concentraciones, en lubricacion inundada [10]

1.2 Aceites bio-base

Los investigadores han resuelto algunos de los problemas de rendimiento de los biolubricantes, por
lo que es competitiva en costos con los lubricantes sintéticos y de base mineral. The University of
Northern lowa Ag-Based Industrial Lubricants Research Center (UNI-NABL) ha formulado grasas
y aceites a base de aceite de soya, los productos que estan disponibles actualmente son: fluidos
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hidraulicos para transmision de tractor, y aplicaciones de procesos industriales y maquinaria,
aceites y refrigerantes en metalurgia, fluidos hidraulicos grado alimenticio, aceites para barra
motosierra, engranajes, compresores, y grasas para el sector automotriz, maquinaria, de grado
alimenticio, entre otros [11].

Los aceites bio-base son una alternativa viable para reducir el dafio de los ecosistemas terrestre
y acuatico [12], una definicion de lubricantes bio-base son aquellos que son formulados con
materias primas renovables y biodegradables, derivados de plantas o animales [10]. Normalmente
los aceites bio-base no estdn completamente formulados de aceites vegetales, sin embargo, la base
si debe ser de una fuente renovable, en algunos casos estos llevan aditivos [10], o en otros pueden
ser un aditivo [12, 13].

Estos aceites bio-base se han usado desde hace tres décadas en el continente europeo, actualmente
paises como China y Estados Unidos han apostado por producir e implementar los aceites bio-base
[3, 11]. En Estados Unidos se han implementado regulaciones referentes a los aceites bio-base [3,
14], como la implementacion de la Seccion 9002, USDA, que ha desarrollado listas de productos
y las definiciones de lo que denominan como productos BioPreferred, el USDA ha designado
categorias dentro de las que se incluyen las siguientes nueve categorias referentes a productos de
lubricantes, grasas y fluidos para denominarlos de base biologica: fluidos hidraulicos para equipos
moviles (44% de contenido minimo de base bioldgica), lubricantes penetrantes (68% de contenido
minimo de base bioldgica), transformadores- a base de éster sintético (66% de contenido minimo
de base biologica), a base de aceite vegetal (95% de contenido minimo de base biologica), fluidos
para trabajar metales- aceites puros (66% de contenido minimo de base bioldgica), aceites solubles,
semi sintéticos y sintéticos de uso general (57% minimo contenido de base biologica), aceites
sintéticos, semi sintéticos, solubles de alto rendimiento (40% minimo contenido de base bioldgica);
aceites de motor de 2 tiempos (34% de contenido minimo de base bioldgica); fluidos hidrdulicos
para equipos estacionarios (44% de contenido minimo de base bioldgica); fluidos de liberacion de
concreto y asfalto (87% de contenido minimo de base biologica), lubricantes para armas de fuego
(49% de contenido minimo de origen bioldgico). Grasa de grado alimenticio (42% de contenido
minimo de base bioldgica), grasa multiusos (72% de contenido minimo de base bioldgica), grasa
para vias férreas (30% minimo de contenido bioldgico); grasa para camiones (71% de contenido
minimo de base biologica); grasas no especificadas en otra parte (75% de contenido minimo de

base biologica) [15].
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1.2.2 Jatropha Curcas L.

El aceite Jatropha es una buena alternativa como lubricante y también como combustible, esta
planta puede sembrarse en tierras marginales y/o semidridas [13], es una de las especies con gran
potencial econdmico debido a su alto contenido de aceite; y en México su localizacion se extiende
por 10 estados de la republica [16].

Algunos estudios triboldgicos han evaluado la capacidad del aceite de Jatropha, principalmente

usandolo como un aditivo de aceites minerales comerciales.

Y. Singh, A. Kumar, A. Singla y A. Kumar en 2017, realizaron pruebas triboldgicas para evaluar
el comportamiento de este aceite como aditivo para un aceite SAE 20W-40, el estudio se realiz6
en una maquina perno sobre disco siguiendo la norma ASTM G99, los materiales de las probetas
fueron: una aleacion de aluminio con silicio al 7% para el perno y hierro fundido para el disco. En
el estudio se evaluo el aceite a diferentes cargas (50 N, 100 N y 150 N), las concentraciones usadas
fueron 0, 15, 30 y 50 % de aceite JC. El aceite puro, en la tasa de desgaste, se mantuvo con valores
bajos, en las tres cargas, muy cercano a la concentracion de 15% de JC, con la cual se redujo la
tasa de desgaste y el COF en comparacion con los resultados del aceite SAE 20W-40 puro, ademas
se observo una reduccion de la huella de desgaste. En este estudio también se observo que a bajas

cargas el JC solo mantiene un bajo COF [12].

L. Farfan, E. Gallardo, M. Torres y J. Laguna, en 2015, realizaron pruebas con mezclas de aceite
Jatropha como un aditivo para aceite de transmision ATF (MERCON V y DEXRON III), las
evaluaciones tribologicas se realizaron con una maquina perno sobre disco. Los materiales usados
para el perno fueron: material obtenido de los discos de clutch Raybestos Tan/paper y Raybestos
High energy/Kevlar, y para el disco se us6 un acero con alto contenido de carbon. En este estudio
se evaluo el aceite vegetal al 25, 50 y 100 % de concentracidn, con dos condiciones de temperatura
a 27° y 80° C. El COF en funcién de la velocidad de deslizamiento define la propiedad de anti
vibracion. Los resultados indicaron que el aceite puro de JC exhibid bajos coeficientes de friccion
dindmica a bajas velocidades de deslizamiento, con un desempefio anti vibraciones, el desgaste
mostrado por el aceite Jatropha fue generalmente la formacion de una capa oscura en la superficie
de desgaste, debido a la falta de aditivos en el lubricante, tales como dispersantes o detergentes.
Ademés, se concluyd que el aceite de JC podria ser adecuado como aditivo para modificar la

friccion de los aceites minerales y aumentar sus propiedades anti deslizamiento, ya que la
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combinacion con lubricantes completamente formulados ayudo a la dispersion de los residuos [13].
En la Fig. 4 podemos ver las probetas de prueba, al final con el aceite JC se ve oscura, debido a la

falta de aditivos dispersantes y detergentes.

Fig. 4 Imagenes de las superficies de muestra del material tomadas con un microscopio optico. (a) muestra nueva;
(b) muestra después de la prueba de ATF-DEX RON III puro; y (c) muestra después de la prueba de aceite puro de
Jatropha

1.2.3 Aceite sésamo

El aceite de sésamo (Sesamum indicum) proviene de un cultivo de semillas oleaginosas de gran
importancia econémica, por lo que se cultiva en muchas partes del mundo. Asia tiene el 70%,
Africa el 26% y en América Latina el 4%, de la produccion mundial total en las semillas de sésamo.
El aceite da un rendimiento de 57 - 63%; comparado con otros aceites vegetales, y tiene algunas
ventajas como lubricante bio-base, por ejemplo, una mayor fluidez a bajas temperaturas; sin
embargo, para mejorar sus propiedades termo-oxidativas en comparacion con los aceites minerales

seria necesario realizar una modificacion quimica, afiadir agentes oxidantes o aditivos [17].

S. Sankaran, K. Prabhakaran, y P. Krishnan en 2017, evaluaron las propiedades tribologicas del
aceite de sésamo, comparandolo con los aceites de coco, aceite de semillas de girasol, y con un
aceite SAE 20W-40. La evaluacion tribologica la realizaron con una maquina de cuatro bolas. Los
parametros utilizados fueron: carga de 40 kg, 600 rpm, por un periodo de 60 min y una temperatura
de 75 °C. Las probetas usadas son de aleacion de acero y cromo con una dureza de 61 HRC y un
diametro de 12.7 mm. Lo resultados indicaron que el COF con el aceite de sésamo fue de 0.0862,
dej6 una huella desgaste de 0.650 mm, en el pardmetro de COF estuvo por debajo del aceite de
SAE 20W-40 que tuvo un valor de 0.107, mientras que en el desgaste si fue mayor comparado con

el aceite SAE que tuvo un ancho de huella de 0.470 mm [18]
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Los mismos autores en 2018, realizaron la evaluacion tribologica del aceite de sésamo
adicionado con micro particulas de MoS,, nanoparticulas de TiO> y ZnO, con morfologia de
hojuela, esférica y de tubos o varillas respectivamente. Evaltian también utilizando un surfactante
mono oleato de sorbitan para funcionalizar la nanoparticula quimicamente, ademas de agregar
aditivos antidesgaste y realizar una comparacion del comportamiento tribologico con aceite SAE
20W-40. La dispersion de las particulas la realizaron por medio de agitador magnético por un
tiempo de 45 min a una velocidad de 600 rpm. La evaluacion tribologica fue con maquina de
cuatro bolas, los parametros utilizados son fueron: carga de 40 kg, 1200 rpm, por un periodo de 60
min y una temperatura de 75 °C. Las probetas usadas en este estudio fueron de aleaciéon de acero y
cromo con una dureza de 61 HRC y un didmetro de 12.7 mm. Los resultados de su evaluacion
indicaron una reduccion de la huella de desgaste con el uso de las nanoparticulas sin funcionalizar
de TiO2 y ZnO, sin embargo, el COF con las nanoparticulas de TiO; fue de 0.095, para las de ZnO
fue 0.065. Comparando las nanoparticulas modificadas con el aceite SAE 20W-40, la huella de
desgaste no se ve reducida, al contrario del COF que para el SAE fue de 0.14 y para los aceites bio-
base estuvieron por debajo de 0.10, el menor de estos fue del adicionado con nanoparticulas

modificadas de ZnO con 0.06 [19].

1.3 Dispersion de nanoparticulas

Mantener una dispersion estable de las nanoparticulas es de gran interés en el proceso tribologico,
ya que, en la lubricacion, los aglomerados pueden conducir un mayor desgaste de las superficies
del par tribologico, asi como el incremento del COF [5]. La dispersion de las nanoparticulas puede
lograrse por los procesos quimico y fisico [20]. Para lograr una mejor estabilidad de la dispersion
utilizarlos ambos ha dado mejores resultados.
Los principales métodos fisicos de dispersion de nanoparticulas son:

Por homogeneizacion ultrasonica, con tina ultrasonica, sonda ultrasonica, agitador ultrasonico; por
agitacion magnética; agitacion por molienda [4,7, 17, 18, 20].

Los procesos quimicos de dispersion consisten en:

Modificacion de la superficie de las nanoparticulas en el momento que se sintetiza (in-situ), con

la reaccion de agentes silanos, como el glicidoxipropiltrimetoxisilano o agente de acoplamiento
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silano KH 560, ver la Fig. 5, este componente se utiliza para 6xidos metalicos. Otros elementos

que se han usado son el bromuro de hexadeciltrimetilamonio (CTAB) [21].

Fig. 5 Imagenes SEM de nanoparticulas Al;Os. (a) NPs Nativas de Al;Os (b) NPs de Al;Oz modificadas.

Modificacién de la superficie con surfactantes que reaccionen con la superficie de las
nanoparticulas, para que al agregarse en los lubricantes conformen una dispersion coloidal. Es un
método ampliamente utilizado, esto se realiza mezclando las nanoparticulas, un solvente, y el
surfactante a una temperatura elevada, por cierta cantidad de tiempo [21].

Dispersantes, los dispersantes son mezclados con las nanoparticulas y el lubricante, para crear
una dispersion estable, en algunos casos se utilizan varios dispersantes simultaneamente. El
mecanismo de la estabilizacion de nanoparticulas por dispersantes es a través de la absorcion en la
superficie de la nanoparticula. Estos dispersantes son moléculas anfifilicas que tienen grupos
funcionales lipofobicos y lipofilicos. La parte lipofobica puede absorberse en la superficie de la
nanoparticula, formando una capa organica que puede estabilizar estéricamente las nanoparticulas.
En algunos casos, la adicion de dispersante redujo la eficacia de las nanoparticulas [21].

Otros métodos son polimerizacion de radicales por transferencia de atomo inducida por la
superficie (Surface-induced-atom-transfer-radical polymerization, SI-ATRP, por sus siglas en

inglés) y material i6nico a nanoescala (nanoscale ionic material NIM, por sus siglas en inglés) [21].
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CAPITULO 2

MARCO TEORICO

2.1 Tribologia

La tribologia es la ciencia que se ocupa de todos los problemas de friccion, desgaste y lubricacion
de las superficies interactuantes en movimiento relativo y de las practicas relacionadas con ellas,
pero conceptos triboldgicos, como por ejemplo la forma para reducir la friccion utilizando
elementos rodantes y lubricantes, son mucho més antiguos que la industria. En la actualidad se ha
alcanzado un alta tecnologia para medir o monitorear los procesos que se involucran en un par
tribolégico, por ejemplo con la implementacion de la tribrotronica, la transferencia de datos con la
implementacion de sensores, las redes y el internet que mejoran el desempeio de la maquinaria
tribologica [22].

La tribologia es altamente interdisciplinaria y abarca muchos campos de investigacion como la
fisica, las matematicas, la quimica, la ciencia de los materiales y la ingenieria y, por lo tanto,
conecta las ciencias basicas y aplicadas. Por lo que su estudio se vuelve complejo [22].

De forma general, en diferentes aspectos de nuestra vida nos podemos encontrar con sistemas
triboldgicos, pues todo cuerpo en movimiento lo puede conformar. Ya sea con la interaccion de

cuerpos solidos, solidos y liquidos o solidos y gases.

En la actualidad se exige que las maquinas funcionen con el menor consumo de energia y con
componentes que tengan la maxima duraciéon en servicio, esto incluye implementar nuevos
materiales con ayuda de la nanoparticulas por ejemplo que incrementen la resistencia de los
materiales, nano recubrimientos y materiales nano reforzados, para esto la tribologia es de
fundamental importancia, para entender qué sucede en estas interfaces [22], un ejemplo de estas

interacciones se puede ver en el diagrama de la Fig. 6 [2].
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Factores de entrada | Factores internos | | Factores de salida
Naturaleza de los cuerpos Carﬁbio de rugosidad o Fuerza de friccién
Materiales intermedios Cambio en las propiedades de la pelicula Rango de desgaste
Carga Transferencia de calor

Velocidad Cambios estructurales

Temperatura Cambios en propiedades mecanicas

Acumulacién de vacancias y dislocaciones

Fig. 6 Diagrama que muestra los factores que afectan la lubricacion entre solidos [2].

2.1.1 Friccion

La friccion se define como la resistencia causada por el movimiento de un cuerpo cuando estd en
contacto con otro cuerpo, es siempre una fuerza de resistencia y de retardo, que tiende a llevar todo
en movimiento a un estado de reposo, y al hacerlo da como resultado la conversion de energia en
calor. Donde se utiliza energia, es muy importante que la pérdida de energia debido a la friccion

se mantenga lo més baja posible [2] [23] .

Hay cinco leyes fundamentales y cominmente aceptadas relacionadas con la friccion de

superficies planas en contacto [23].

— El rozamiento variard en proporcion a la presion sobre las superficies. Es decir, aumentar

la presion aumenta la friccion.

— La friccion es independiente de las 4reas de las superficies de contacto cuando la presion y
la velocidad permanecen constantes. Pero la distribucion de la presion o la friccion sobre un
area mas grande hace que el riesgo de calentamiento y la abrasion sea menor que si la friccion

se hubiera concentrado en un area mas pequeia.

— La friccion aumenta con la rugosidad de las superficies y disminuye a medida que las

superficies se vuelven mas lisas.

— La friccion es mayor al comienzo del movimiento. En el esfuerzo por mover un cuerpo, se
requiere una fuerza mayor para vencer la friccion en el instante de inicio que después de que ha

comenzado el movimiento.
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— La friccidn es mayor entre cuerpos blandos que entre cuerpos duros [23].

Estas reglas son validas dentro de ciertos limites, pero se mantienen en funcionamiento bajo
condiciones variables de carga y lubricante, y condiciéon y composicién de las superficies de

contacto [23].

La interaccion de las asperezas de las superficies y su resistencia al movimiento relativo es
considerada la mayor causa de la friccién. Se propusieron algunas teorias de friccion como: La
atraccion molecular o ruptura de las moléculas en la superficie es la causante de la friccion, por
Hardy en 1936, y por Tomilson en 1929, donde atribuye la resistencia a la friccion a la ruptura de
enlaces moleculares entre las superficies. Bowden and Tabor en 1950, propusieron la teoria de
soldadura, corte y rayado de metal blando por asperezas duras como el responsable de la friccion,
que se ocasiona a altas presiones en algunos puntos de contacto, donde las uniones formadas sufren
cortes por el deslizamiento relativo, esta ultima teoria ofrece la explicacion mas satisfactoria para

la friccion metalica en un nivel macroscopico [24] [25].

Existen dos principales procesos en la superficie de friccion, la formacion de puntos de contacto
que surgen de la penetraciéon mutua de las asperezas y la formacion de estos contactos que ocurren

bajo presiones locales [2].

La destruccion de la superficie de rozamiento se manifiesta generalmente por la separacion de
particulas de material de dimensiones que van desde pocas fracciones de 1 pm hasta varios pm.
En algunos casos raros, la destruccién se manifiesta por la evaporacion (disociacion) del solido
(desgaste abrasivo). Como resultado de la acumulacion constante de cambios irreversibles, la no
homogeneidad estructural y la apariciéon de esfuerzos, se genera concentracion de tensiones y
aparecen grietas que al unirse producen el desprendimiento de particulas, proceso igual al de
fractura en los metales. La destruccion generalmente es anterior a un cambio en las propiedades
de los solidos [2]. Estas variaciones en las propiedades son variables y esto da lugar a la

clasificacion de diferentes tipos de desgastes.
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2.1.2 Desgaste

El desgaste es la pérdida o remocidon de material durante el deslizamiento de dos superficies en
frotamiento, es un evento complejo que incluye factores como el endurecimiento, la exposicion a
la oxidacién de los metales, la transferencia metélica, y los cambios de fase en la composicion
metaltrgica. [24] [25]. El analisis efectuado sobre las razones o causas de fallo de las maquinas y
mecanismos ha mostrado que el 75% de los casos de fallos se deben al desgaste de las superficies
en rozamiento. Asi, el elevar la resistencia al desgaste de las maquinas es uno de los factores
fundamentales para aumentar su vida util. Sin embargo, es imposible lograr esto, sin desarrollar
de calculos ingenieriles del desgaste que tienen en cuenta las caracteristicas fisico-mecanicas de
los materiales y las condiciones de operacion en los sistemas deslizantes, como la velocidad, la

carga, las condiciones de las superficies de friccidn, la lubricacion y el medio ambiente [2].

Es importante mencionar algunos principios que hay que tener en cuenta al establecer los célculos

y que se apartan de los criterios tradicionales del calculo de resistencia [2].

— El volumen de material que soporta la carga en el contacto deslizante no es constante y
varia de acuerdo con la presion, la rugosidad de las superficies en el rozamiento y la presencia

de peliculas en las superficies.

— El contacto real entre solidos es discreto y se deforman micro volimenes del material, para
los cuales, hablando estrictamente, la hipdtesis de cuerpos homogéneos isotropicos usados en la

mecanica clasica de los cuerpos deformables, es inaplicable.

— En contraste con célculos de resistencia (donde los cuerpos no se facturan) en los de

desgaste es esencial la condicion de los procesos de fractura.

— Las propiedades de los materiales que toman parte en el deslizamiento, difieren
frecuentemente de los materiales originales, ya que ellas varian durante el proceso de forma tal

que las condiciones de rotura del material varian de acuerdo con esto.

En el desgaste el acto de ruptura se localiza en un pequeiio volumen del material, el cual es
removido de la zona de rozamiento en forma de particulas de desgaste. La magnitud de éste es
usualmente valorada por la disminucién en dimensiones del cuerpo en una direccion

perpendicular a la superficie de deslizamiento (desgaste lineal) [2].
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Los siguiente siete tipos de desgaste se consideran para superficies metalicas en deslizamiento:

— Desgaste continuo: Remocion de material en pequefias particulas, que también pueden ser
llevadas por el lubricante sin dejar gran dafo. Donde el enclavamiento mecéanico de
asperezas, la adhesion localizada de los puntos de contacto, la abrasion por particulas duras
y, la erosidon por cavitacion o corrosion por el lubricante, contribuyen a la eliminacioén de
las particulas de desgaste. A cargas bajas, una fraccion de particulas puede ser desprendida,
conforme aumenta la carga incrementa el volumen de particulas de desgaste, por esta razoén
a mayores cargas, las particulas de desgaste no pueden ser eliminadas y promueven un

mayor desgaste.

— Arrastre (adhesion): Algunos dafios ocurren repentinamente causando gran dafio en las
superficies, haciéndolos incapaces de movimiento relativo. La principal caracteristica en el
material transferido y hojuelas de material perdido. Se ocasiona a altas temperaturas
causadas por las cargas y la velocidad de deslizamiento, otro factor es la lubricacion que

puede ser mixta o limite.

— Picado: Es una falla tipica de los elementos rodantes, se caracteriza por la formacion de
hoyos en la superficie. Se cree que es debido a la fatiga del material en la region de maximo
esfuerzo cortante, el cual ocurre a cierta profundidad debajo de la superficie, aunque no se
sabe si se forman en la superficie y se introducen en el material o se forman dentro y salen

hacia la superficie.

— Abrasion: Es un tipo de erosion, que se atribuye a numerosas particulas que inciden en una
superficie. El granallado es un tipo de abrasion severa, también se distinguen diferentes
tipos de mecanismos de abrasion en los metales tales como el ranurado (rayado), pulido y

erosion.

— Corrosion quimica: En la combustion interna se puede sufrir por la oxidacion resultado de

la descomposicion del lubricante o de contaminantes producto de la combustion.

— Corrosion por friccion: Cuando se estd sujeto a un deslizamiento por vibracion, se presenta
un desgaste donde la pelicula protectora del metal se rompe con cada oscilacion. Las

condiciones secas o0 muy humedas [25].
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En la Fig. 7, se observa el desgaste en probetas al usar aceites adicionados con NPs de
AL Os. Se observa principalmente desgaste abrasivo, por la presencia de residuos y el rayado

del material en ambas imagenes.

Fig. 7 Huellas de desgaste, al usar aceites adicionados con NPs a) Aceite adicionado con NPs de Al,03/TiO: [7], b)
Aceite adicionado con ALOs/Si [8]

2.2 Lubricacion

La lubricacidon, como se considera en mecanica, es la aplicacion de una sustancia fluida suave,
entre dos superficies en movimiento, que evitard que entren en contacto directo. A menos que las
superficies se mantengan separadas por algin medio, las asperezas e irregularidades que existen en
todas las superficies se entrelazan y se generara calor. La accion de un lubricante es fluir entre las
superficies ajustadas, llenando los intersticios y cubriendo los puntos altos, actuando como un cojin
y absorbiendo el calor que se pueda generar y llevandolo en lugar de permitir que sea absorbido

por las superficies de desgaste [23].

2.2.1 La lubricacion en la friccion y el desgaste.

En condiciones ideales de lubricacién fluida se garantiza el que no haya contacto entre las
superficies. El lubricante forma una capa intermedia entre las superficies y asi el proceso de friccion
seca entre las dos superficies se convierte en un proceso de friccion interna en la propia sustancia
lubricante. Es necesario diferenciar el trabajo de friccion con capas gruesas de lubricante liquido
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que surge entre dos superficies metalicas en el deslizamiento de una contra otra y el trabajo de

friccion con capas limites delgadas de sustancias lubricantes [2].

2.2.2 Regimenes de lubricacion

Los regimenes de lubricacion estdn normalmente asociados con los mecanismos de lubricacion
dominantes involucrados en el sistema mecéanico como se ilustra en la curva de Stribeck en la Fig.
8 [1] para la lubricacion liquida. Los tres principales regimenes de lubricacion pueden denominarse
lubricacién limite, lubricacion mixta / elastohidrodindmica y lubricacion hidrodindmica [1].

La rugosidad juega un rol importante en la evaluacion para decidir el régimen de lubricacion en el
componente mecanico, la relacion entre el COF y la pelicula lubricante se puede observar

cualitativa y cuantitativamente [24].

a b
1) @ 3) (4) - 1) 2 @3 (4)
[ il 0.1 .
I
Espesor : Coeficiente :
pelicula I I friccion I
I I I
] I |
I I | |
: : oo ! !
I’ I | |
0~0__--_-""1_ 1 1 1 1
Velocidad « Viscosidad Velocidad «Viscosidad
Carga  (1)Lubricacién limite (h=>0) Carga

{2)Lubricacion mixta (h = R)
(3)Lubricacion elastohidrodindmica (h > R)
{4)Lubricacién hidrodinamica (h >> R)

Fig. 8 Demarcacion de los regimenes de lubricacion, a) espesor de pelicula vs niumero Hersey, b) COF vs niimero
Hersey (curva de Stribeck) [1]

Donde la Curva de Stribeck Fig. 8 [1] muestra el COF contra el nimero de Hersey. El numero de

Hersey es un valor adimensional, y estd dado por:

nv

p
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Donde:
n es la viscosidad del lubricante ( N - s/m)
v es la velocidad relativa de las superficies (m/s)

p es la carga a las que estas sometidas. (N)

Cuando tenemos valores bajos del nimero de Hersey en la lubricacion limite también nombrada
limite de friccion, el espesor de la pelicula(h) es menor que la rugosidad R de los materiales en
contacto, en este régimen el espesor de la pelicula se acerca a cero, hay contacto y mayor friccion,
en el régimen mixto el espesor de la pelicula es casi igual que la rugosidad (h=R), en la pelicula el
espesor tiende a ser mayor (h>R) conforme la velocidad de deslizamiento aumente o la carga
disminuya con una viscosidad constante, el espesor de la pelicula del lubricante serda mucho mayor
(h>>R) dando paso al régimen hidrodindmico [1]. En la Fig. 9 [1] podemos observar h (espesor de

la pelicula del lubricante) y R (Rugosidad de la superficie).

«] _- Pelicula lubricante
[

Superficies de contacto

Rugosidad de superficie

Fig. 9 Estructura de un tribosistema. [1]

En la lubricacion seca y limite en el contacto el COF es generalmente alto, conforme el pardmetro
de la pelicula incrementa el COF disminuye proporcionalmente a la inversa del grosor de la
pelicula. Mientras que en la lubricacion hidrodinamica el COF incrementa proporcionalmente al
incrementar la pelicula lubricante [24]. En la Tabla 1 se presentan algunos modos de lubricacion,

el COF y desgaste.
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Tabla 1 - Operacion del grosor de pelicula, COF, desgaste y modos de lubricacion [24]

Modo de lubricacion Espesor de pelicula (um) COF
Hidrodindmica 1-10 10°-10°
Elastohidrodinamica 0.1-1 10°-107
Hidrostatica 5-50 107°-10°
Tipo de lubricacion COF Desgaste
Pelicula gruesa 0.001 No
Limite o mixta 0.05-0.15 Medio
Seca 0.5-0.20 Severo

2.3 Lubricantes

Los lubricantes son sustancias que minimizan la friccion y el desgaste de las partes en movimiento,
sirven para distribuir el calor, remover contaminantes y mejorar la eficiencia y la vida 1til de las
piezas en movimientos de los sistemas mecanicos. Los lubricantes pueden ser clasificados de
acuerdo a su estado fisico, de la forma siguiente: como liquidos, semisélidos, solidos y gases;
siendo los de mas amplio uso en la industria los liquidos [1]. Los lubricantes liquidos consisten en
aceites naturales, minerales o sintéticos con combinaciones de aditivos que mejoran sus
propiedades; los solidos o secos son generalmente polvos o semisolidos en forma de grasa o
suspensiones solido-liquido; los gaseosos tienen una viscosidad mucho menor que los lubricantes
liquidos o solidos y utilizan gases a presion [2].

Los primeros aceites utilizados en la lubricacién de maquinaria fueron los aceites vegetales, como
el aceite de ricino, el aceite de palma y el aceite de oliva; y aceite animal como manteca de cerdo,
pata de buey, sebo y aceites de esperma [23], aunque en muchos aspectos fueron excelentes
lubricantes se dejaron de utilizar desde la introduccion de los aceites minerales [23].

En la actualidad se ha retomado el uso de los aceites vegetales por venir de fuentes renovables, y
como una alternativa verde en la ciencia de la lubricacion [3]

La seleccion de un lubricante apropiado para un sistema mecanico requiere un conocimiento
profundo de la reologia de los lubricantes, los efectos de las combinaciones de aditivos y el
conocimiento de la teoria de la lubricacion. El uso de lubricantes liquidos estd presente en la

mayoria de las aplicaciones, que van desde fluidos para automoviles hasta aceites industriales [1].
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2.3.1 Lubricantes liquidos

Los lubricantes liquidos son aquellos que, por sus caracteristicas de fluidez, se les designa como
aceites lubricantes [2] . Los lubricantes liquidos se pueden clasificar por diferentes métodos, el mas
comun es el de tipo aceite base (aceites minerales, vegetales/animales, y sintéticos.), la funcion
principal de un lubricante liquido es controlar la friccion, el desgaste y el dafio superficial durante
la vida util prevista de un sistema. Las funciones secundarias de los lubricantes liquidos son
prevenir la corrosion y eliminar el calor, la suciedad y los residuos de desgaste. En algunos casos,

los lubricantes liquidos se utilizan para transferir fuerza o energia como en los sistemas hidraulicos

[1].

2.4 Biolubricantes

Inicialmente los lubricantes eran obtenidos de fuentes naturales como grasas animales y de aceites
vegetales [23]. Existe una amplia variedad de lubricantes vegetales derivados de plantas como la
soya, el maiz, canola, palma, olivo, semilla de girasol, sésamo, Jatropha entre otras. La eficacia de
estos lubricantes esta determinada por su composicion quimica.

Los aceites bio-base estan constituidos por triglicéridos, que son ésteres de una molécula de
glicerina con tres acidos grasos [26]. Los acidos grasos se caracterizan por ser una cadena alifatica
de un niimero par de carbonos que puede presentar insaturaciones, tienen un gran parecido a los
hidrocarburos con la Unica diferencia del grupo carboxilo (COOH) [27].

Los 4cidos grasos saturados o insaturados en un aceite determinan si es un buen candidato para
la lubricacién [3, 27], ya que los compuestos insaturados se mantienen liquidos a temperaturas
inferiores a 0 °C, mientras que los saturados son sélidos a temperatura ambiente. A pesar de que
los compuestos saturados presentan una mayor estabilidad oxidativa debido a la ausencia de dobles
enlaces, sus malas propiedades en frio impiden su uso como lubricantes. Los 4cidos grasos
insaturados son: acido oleico, acido erucico, acido ricinoleico, acido linoleico y acido linolénico
[27].

Algunas propiedades que presentan los aceites bio-base son mejor indice de viscosidad, mejor
lubricidad, alta biodegradabilidad y renovabilidad [3, 11, 12, 18, 24].

La seleccion de un lubricante bio-base debe poseer las siguientes caracteristicas, garantizando que

la implementacion del aceite bio-base es practica y significativa [3, 4]:
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— EIl lubricante debe provenir de una fuente sustentable y no ser competir con fuentes
alimenticias

— El costo del aceite bio-base debe ser competitivo

— La composicion debe ser biodegradable y no toxico

— El lubricante debe contener mas acidos grasos mono-insaturados que poliinsaturados

2.4.1 Ventajas de los biolubricantes

Se enlistan los beneficios que tienen los biolubricantes sobre los lubricantes derivados del petrdleo
para el medio ambiente y la salud humana [3].
— La biomasa utilizada para producir aceites de base biologica es renovable y genéticamente

modificable.

— Son biodegradables, menos toxicos y menos peligrosos para el medio ambiente ya que estan

libres de compuestos aromaticos.

— Los bio lubricantes tienen un indice de viscosidad mas alto y son mas estables a los cambios

de temperatura debido a su viscosidad.

— Son mas seguros de usar porque no son toxicos para la piel y tienen bajas pérdidas por

evaporacion, lo que evita la inhalacion de vapor de aceite.

— Los bio lubricantes prolongan la vida util de los sistemas triboldgicos, por la propiedad de

los ésteres polares con mayor tendencia a humedecerse, esto mejora la lubricacion

— Los bio lubricantes tienen bajos costos de mantenimiento y son mas féciles de usar.

2.4.2 Lubricidad de aceites bio-base

Los lubricantes de base biologica tienen una mayor lubricidad y, por lo tanto, un COF mucho menor
en comparacion con los lubricantes de base mineral. La lubricidad mejorada reduce la friccion y el
desgaste, lo que reduce la necesidad de muchos aditivos, incluidos los antidesgaste y la presion

extrema [3].
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2.4.3 Indice de viscosidad (IV) de aceites bio-base

Cuanto mas bajo es el indice de viscosidad de un aceite, mas cambio de viscosidad ocurre tanto a
bajas como a altas temperaturas. Por lo tanto, los lubricantes con un alto indice de variacion
permanecen relativamente estables en un amplio rango de temperaturas. Los aceites vegetales
tienen IV mas altos que los aceites de base mineral comparables. Mientras que los aceites basicos
a base de minerales tienen un IV de 90 a 120, el rango de IV para los aceites vegetales de viscosidad

equivalente es de 200 a 250 [3].

2.5 Viscosidad

La viscosidad puede definirse como la resistencia a fluir de un fluido. Esta caracteristica de los
lubricantes es de las mas importantes, y puede cambiar con la temperatura, la carga, la velocidad y
la presion [1]. Por ejemplo, a altas presiones la viscosidad incrementa mientras que con altas
temperaturas la viscosidad disminuye [24]. La viscosidad es importante en la seleccion de
lubricantes ya que se relaciona directamente con la fuerza de la pelicula lubricante y la capacidad
de mantener las piezas modviles separadas. Si una aplicacion opera a altas velocidades, cargas y
temperaturas bajas, generalmente se acepta usar un lubricante de baja viscosidad, por el contrario,
si una aplicacion opera a bajas velocidades, cargas y temperaturas altas, entonces se deben utilizar
lubricantes de mayor viscosidad. La cuantificacion de la viscosidad requiere el uso de dos

parametros, la viscosidad dinamica y la cinematica [1].

2.5.1 Viscosidad dinamica

La viscosidad dindmica se puede explicar considerando dos superficies paralelas separadas por una
capa de fluido que tiene un espesor h. Para mover la superficie superior, se requiere una fuerza F
que es proporcional al area superficial A de la superficie superior y la velocidad lineal s, ver Fig.

10 [1].
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N
4
\ 4

area A

Fig. 10 Esquema de dos planos paralelos en movimiento relativo con una velocidad u, separados por una pelicula
de fluido de espesor h con un gradiente de velocidad lineal [1]

Como se muestra en:

FaAxu Ec.l

Suponiendo que la pelicula de fluido que separa las superficies paralelas estd formada por varias
capas infinitamente delgadas, la fuerza necesaria para mover la superficie superior es proporcional
a:

FaAx % Ec. 2

Diferentes fluidos exhiben diferentes constantes de proporcionalidad 1, conocidas como viscosidad

dinamica:
F=nxAx % Ec. 3
Donde reordenando se obtiene:
F u u
= - — 0 =T/ — Ec. 4
n=</ n=t/; c
Donde:

n es la viscosidad dindmica (Pa-s)

T es el esfuerzo cortante que actia en el fluido (Pa)
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% es la tasa de corte, es decir, el gradiente de velocidad normal al esfuerzo cortante (s™)

En el SI las unidades para la viscosidad dinamica son Pa's (Pascales-segundo), la relacion entre el

Poise y Pascales-segundo es: 1 P =100 cP = 0.1 Pa's [1]

2.5.2 Viscosidad cinematica

Es definida como la relacion de la viscosidad dinamica de un fluido dividida por la densidad de

éste.

Donde:

v es la viscosidad cinematica (m?/s)
n es la viscosidad dinamica (Pas)

p es la densidad del fluido (Kg/m?3)

La unidad en el SI para la viscosidad cinemética es m?/s, también se puede encontrar en unidades
de Stoke (S). Pueden realizarse las siguientes conversiones 1 S =100 ¢S = 0.0001 m?/s.

La viscosidad depende de la temperatura, por lo que si la temperatura incrementa la viscosidad
generalmente disminuye. Es importante que el lubricante sea viscoso para proporcionar una
pelicula fluida y continua en la interfaz de contacto, pero no demasiado para crear friccion fluida
debido al cizallamiento viscoso. El cizallamiento viscoso es el fendmeno que ocurre cuando el
aceite es demasiado espeso para una aplicacion determinada y los planos de cizallamiento o capas
del fluido comienzan a arrastrarse unos sobre otros, lo que provoca una mayor friccion del fluido,

también conocida como agitacion [1].

2.6 Aditivos

Los aceites no siempre satisfacen las demandas de alto rendimiento de un lubricante por si mismos,
por lo que se mezclan aditivos para mejorar y modificar sus caracteristicas, los aditivos son
sustancias quimicas activas que se afiaden al aceite para mejorar sus propiedades, agregar algunas

y eliminar otras indeseables y hacerlos aun mas eficientes; la incorporacion de aditivos a los
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lubricantes ha permitido no s6lo reducir la fuerza de friccion, sino crear capas limites adecuadas
que eviten la formacion de estructuras que ocasionen el deterioro superficial [1, 2]. La funcién de
estas peliculas es evitar la compenetracion de las rugosidades en el metal, o en las micro grietas
que, por efecto de la deformacion plastica superficial, surgen en el metal. Por lo que es importante

brindar las condiciones de friccion, en que la capa lubricante aisle las superficies de friccion [2].

2.6.1 Clasificacion de los aditivos

Los aditivos se clasifican conforme a su comportamiento y la parte del sistema tribologico en la
que influye el aditivo. En este sentido se pueden clasificar en dos categorias:
-Aditivos que influyen en las propiedades fisicas y quimicas del aceite tales como
caracteristicas de viscosidad-temperatura, propiedades a bajas temperaturas, oxidacion,
entre otras.
-Aditivos que influyen en las superficies metalicas modificando sus propiedades
fisicoquimicas, como reduccion de friccion, proteccion al desgaste, inhibidor de corrosion

por mencionar algunas [1].

2.6.2 Compatibilidad y solubilidad de los aditivos

Los aditivos son generalmente agregados en cantidades de 0.1 a 1 % peso, las formulaciones
consisten en un 10% de aditivos aproximadamente, es imperante que este conjunto sea compatible
entre si y solubles en el lubricante, se consideran compatibles si los aditivos no reaccionan, y si las
propiedades individuales son provechosas para el rendimiento del lubricante. Un aditivo o varios

deberan disolverse, o formar mezclas coloidales sin asentarse [1].

2.6.3 Aditivos Lubricantes

Son quimicos orgéanicos u drgano-metalicos que se afiaden a los aceites para mejorar el rendimiento
del lubricante y la vida util del aceite. Los aditivos cumplen con propositos especificos como:
Aumentar las caracteristicas de friccion y desgaste, mejorar la resistencia a la oxidacion, minimizar

la corrosion, control de la contaminacion, disminuir el punto de fluidez, incrementar la viscosidad
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a altas temperaturas. La seleccion cuidadosa de los aditivos es efectiva en mejorar el rendimiento

tribologico de un lubricante [1].
2.6.4 Aditivos de adsorcion o de frontera

Son también conocidos como modificadores de friccion, controlan el tipo de adsorcion del
lubricante y son utilizados para prevenir el fendémeno de stick-slip, este tipo de aditivos en la
lubricacion al limite son de suma importancia. Estos tipos de aditivos generalmente consisten en
un grupo carboxilo polar (~OH) en un extremo de la molécula que reacciona con las superficies en
contacto a través de un mecanismo de adsorcion para formar una pelicula superficial. Las moléculas
se adhieren a la superficie cargada por el grupo polar para formar una capa de moléculas, lo que
reduce la friccion y el desgaste al tener un esfuerzo cortante interfacial bajo y un contacto de
aspereza minimo. Las peliculas de superficie o monocapas producidas sélo son efectivas en la

lubricacion limite a temperaturas relativamente bajas y cargas bajas [1].

2.6.5 Aditivos antidesgaste

Los aditivos antidesgaste (AW) reaccionan con la superficie de metal mediante un mecanismo de
quimisorcion, con superficies metalicas, creando una pelicula protectora que resulta mas duradera
que la creada por los aditivos de adsorcion o modificadores de friccion. Se agregan en
concentraciones de 1-3%, Los principales aditivos pertenecientes a este grupo son el
dialquilditiofosfato de zinc (ZnDDP), el tricresil fosfato, el lauril sulfato, el dimetil fosfato, el

dibutil fosfato, el tributil fosfato y el triparacresil fosfato [1] [2].

2.6.6 Aditivos de Extrema Presion (EP)

Los aditivos de extrema presion tienen como objetivo reaccionar con la superficie del metal bajo
cargas y/o velocidades extremas, ya que bajo estas condiciones se alcanzan temperaturas muy
elevadas y la superficie del metal se calienta. Los aditivos de extrema presion (EP) contienen al
menos un elemento no metalico (azufre, antimonio, yodo, cloro) que puede atacar la superficie del
metal y crear una cubierta protectora sobre éste que reduce la friccion y el desgaste. Esta reaccion

se asemeja a una ligera corrosion, por lo que la concentracion del aditivo es un factor critico, si ésta
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es elevada puede producirse una corrosion excesiva mientras que si es demasiado baja las

superficies podrian no estar protegidas y darse el fallo [1] .

2.7 Normativa

La caracterizacion de las propiedades tribologicas se lleva a cabo con el seguimiento de normas
especificas que nos indican el procedimiento a seguir y su aplicacion. Algunas de estas normas que

se usan para evaluar la friccion y el desgaste se mencionan a continuacion.

En la Fig. 11 se muestran algunas de las configuraciones geométricas que existen para realizar

pruebas triboldgicas.

Fig. 11 Principales configuraciones geométricas usadas en tribometros. a) cuatro bolas, b) esfera sobre placa, c)
perno sobre disco, d) anillo-cilindro y e) perno sobre placa [5]

2.7.1 Norma ASTM-GY99

Este método de prueba cubre un procedimiento de laboratorio para determinar el desgaste de los
materiales durante el deslizamiento utilizando un equipo de perno sobre disco. Los materiales se
prueban en pares en condiciones nominalmente no abrasivas, con este procedimiento se determina
también el COF.

Para la prueba de desgaste perno sobre disco, se requieren dos especimenes. Un perno con una
punta redondeada que se coloca perpendicular al otro, por lo general un disco circular plano. La
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maquina de prueba hace que la muestra del disco o la muestra del perno gire alrededor del centro
del disco. En cualquier caso, la trayectoria de deslizamiento es un circulo en la superficie del disco.
La norma indica que los resultados del desgaste se informan como pérdida de volumen en

milimetros cubicos para el perno y el disco por separado [28].

2.7.2 Normas ASTM D4172

Este método de prueba cubre un procedimiento para hacer una evaluacion preliminar de las
propiedades antidesgaste de los lubricantes fluidos en contacto deslizante por medio de la Maquina
de Prueba de Desgaste de Cuatro Bolas [29].

Su procedimiento consiste en sujetar juntas tres bolas de acero de 12,7 mm [1/2 pulgada] de
diametro y se cubren con el lubricante que se va a evaluar, una cuarta bola de acero del mismo
tamafo de didmetro, denominada bola superior, se presiona con una fuerza de 147 0 392 N [15 o
40 kgf] en la cavidad formada por las tres bolas sujetas para un contacto de tres puntos. La
temperatura del lubricante de prueba se regula a 75 °C [167 °F] y luego la bola superior se gira a
1200 rpm durante 60 min. Los lubricantes se comparan usando el tamafio promedio de los
diametros de las marcas desgastadas en las tres bolas sujetas inferiores [29].

Este método de prueba se puede utilizar para determinar las propiedades relativas de prevencion
del desgaste de los fluidos lubricantes en contacto deslizante bajo las condiciones de prueba

prescritas [29].

2.8 Nanotecnologia

Un nanémetro es una billonésima parte de un metro 10”°, una nanoparticula puede ser considerada
como un estado entre atomo, molécula y cuerpos menores a 100 nm, los nano materiales en estas
dimensiones emiten propiedades especificas notables [30].

El término "Nanotecnologia” se emplea para describir la creacion y manipulacion de materiales
con caracteristicas estructurales dentro de la escala nanométrica [31]. Es un campo
multidisciplinario y emergente en el cual se conjuntan la fisica, la biologia, la quimica, la ingenieria
y las ciencias sociales. Su objetivo es entender, caracterizar, manipular y explotar las caracteristicas

fisicas de la materia a la nanoescala, para generar innovaciones tecnologicas teniendo en
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consideracion su impacto social y ambiental [32]. La nanotecnologia abarca la produccion y
aplicacion de materiales a escalas que van desde los atomos o moléculas individuales hasta
materiales con dimensiones de 100 nm (nandmetros) en sistemas biologicos, fisicos y quimicos.
En la actualidad existen aplicaciones en la industria tradicional, como son los recubrimientos,
pinturas, y aplicaciones novedosas de la nanotecnologia como la fabricacion de materiales

inteligentes como son los biosensores [32].

2.9 Nanoparticulas

Como aditivos las nanoparticulas se consideran relativamente como una nueva clase. Se han
considerado debido a sus diferentes propiedades, y comportamiento en los diferentes estudios a los
que se las sometido, las NPs han potenciado ciertas caracteristicas antidesgaste (AW), como
aditivos de presiones extremas (EP) y modificadores de COF (FM), en la literatura se han
mencionado cinco aspectos importantes de la NPs como aditivos, que son: (1) insolubles en bases
no polares; (2) baja reaccion con otros aditivos en el lubricantes; (3) alta probabilidad de formar
capas en las diferentes superficies; (4) mayor durabilidad y (5) su alta probabilidad de no
volatilizarse a altas temperaturas [5].

Las NPs han sido estudiadas por su forma, tamafio, estructura molecular, tipo de material entre
otros, debido a la variedad de estas caracteristicas se puede esperar comportamientos triboldgicos
diferentes de cada NP, que en combinacion con las caracteristicas del par tribologico, tales como
la carga o la velocidad se pueden dar diferentes mecanismos de friccion, como se muestra en la
Fig. 12, los diferentes mecanismos de friccion pueden ser rodadura, deslizamiento y exfoliacion,

este ultimo se debe a la estructura de la NP, y la carga a la que es sometida.

Ralling A3 A2 A1
= -
__

Sliding B3 B2 B1
e e

Exfoliation c3 3 €1
= =

Fig. 12 Principales mecanismos de friccion de Nps [5]
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2.9.1 Clasificacion de nanoparticulas

Las nanoparticulas pueden ser clasificadas en diferentes tipos basado en sus aplicaciones, en su
rendimiento tribologico, y por su uso en lubricantes, estas pueden ser: metalicas, 6xidos metalicos,
calcogenuros, a base de carbon, fullerenos inorgénicos, basados en boro, ceramicos, compuestos y

polimeros, se subdividen conforme a su forma, a su tamafio y su procedencia [5].

2.9.2 Uso de Nanoparticulas como aditivos AW y EP

Utilizar nanoparticulas como aditivos en aceites lubricantes ha dado resultados que mejoran los
sistemas donde se utilizan, las nanoparticulas pueden depositarse en las irregularidades
superficiales y formar una capa resistente al desgaste. La reduccion del tamafio de particula hasta
escala nanométrica pone de manifiesto varias propiedades especiales tales como efectos de AW,
EP [4].

Se genera una pelicula protectora muy fina, la cual contribuye a la disminucién de la friccion y
el desgaste. Adicionalmente este tipo de particulas de tamafio nanométrico no quedan retenidas en
los filtros. No obstante, se ha encontrado que particulas nanométricas de cierta dureza pueden

actuar bajo ciertas condiciones como agentes abrasivos [5, 6, 9, 4] .

2.10 Consideraciones en la preparacion del nano lubricante

El aspecto mas importante al adicionar NPs en los lubricantes, es considerar la capacidad de las
NPs de mantenerse dispersas en un liquido por el movimiento browniano, ya que pueden
aglomerarse y caer al fondo de los recipientes que contienen el nanolubricante, afectando la
lubricacion por el incremento del desgaste y de la friccion. El tamaio de las Nps también interfiere
en la lubricacion ya que si entre mas pequefias, hay mayor posibilidad de que creen un efecto de
reparacion de las superficies y por consecuencia la reduccion del desgaste, existen otros aspectos

importantes que se enlistan y explican a continuacion.
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2.10.1 Estabilidad de dispersion

Las nanoparticulas en el lubricante pueden pegarse y formar aglomerados, que pueden asentarse
en el fondo, la aglomeracion de nanoparticulas da como resultado no solo la sedimentacion sino
también la pérdida de proteccion contra el desgaste y la capacidad de reduccién de la friccion, una
escasa estabilidad de la dispersion puede producir sedimentacion y obstruccion. Por lo tanto, la
estabilidad de la dispersion es necesaria para un rendimiento de lubricacion confiable esto significa

que las particulas no se acumulan a un ritmo significativo [5].

2.10.2 Métodos de analisis de la estabilidad de dispersion

Se han desarrollado diferentes técnicas para evaluar la dispersion de NPs en nanolubricantes,

algunas de las mas comunes y usadas en las investigaciones se describen a continuacion.

2.10.2.1 Método de sedimentacion

Es un método que consiste en la observacion de las mezclas, durante las horas y dias siguientes a
la dispersion de las nanoparticulas en el lubricante.

Tiene la desventaja de requerir de mucho tiempo para adquirir resultados y se deben de mantener
las mismas condiciones de volumen, temperatura y condiciones ambientales para todas las
muestras. Este método de andlisis se concluye con la aparicion de la sedimentacion observada a

simple vista, es decir, cuando las nanoparticulas se depositan en el fondo del recipiente [5].

2.10.2.2 Espectrofotometria

Es un método comunmente utilizado para evaluar la estabilidad de los nano lubricantes, se utilizan
mediciones de absorbancia espectrofotometria ultravioleta-visible (UV-vis) para caracterizar la
estabilidad coloidal de las dispersiones. Es un método fécil y confiable para evaluar la estabilidad
de la dispersion dado que los nano materiales dispersos en fluidos tienen bandas de absorcion

caracteristicas en el rango de longitud de onda de 190-1100 nm [5].
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2.10.2.3 Analisis de Zeta Potencial

En este método la estabilidad de dispersion se mide en términos de la diferencia de potencial entre
el medio de dispersion y la capa estacionaria de fluido adherida a la particula dispersa. Cuanto
mayor sea el valor de potencial zeta (negativo o positivo), mejor serd la estabilidad eléctrica de la
dispersion. Los valores bajos de potencial zeta muestran una mayor tendencia a la aglomeracion.
En general, un valor de 25 mV (positivo o negativo) se puede tomar como valor de referencia para

decidir la estabilidad de la suspension [5].

2.10.2.4 Micrografia metalografica

Es una variante del método de sedimentaciéon con la diferencia de que por este método solo se
analiza una gota, esta se dejard reposar a temperatura ambiente y serd analizada con un microscopio

capaz de observar a escalas nanométricas [5].

2.10.3 Concentracion de nanoparticulas

La adicion de nanoparticulas en pequefias o grandes cantidades que puede ir desde 0.05% hasta 1%
peso, puede causar efectos nocivos por friccion o desgaste. Una adecuada concentracion depende
de factores cruciales tales como el método y el tiempo de dispersion, el rol de la nanoparticula y

las condiciones tribologicas [5, 6, 9, 4].

2.10.4 Tamaro de la nanoparticula

El rendimiento triboldgico de los nano lubricantes tiene una relacion directa con el tamaio de las
nanoparticulas, la dimension puede ayudar a penetrar las superficies de friccion [6], cumpliendo
con algun mecanismo de lubricacion de las nanoparticulas [5].

Las propiedades mecanicas intrinsecas de las nanoparticulas como la dureza estdn determinadas
por su tamafio que a su vez afecta el comportamiento tribologico. Para materiales con un tamafio
de 100 nm o mas, la dureza aumenta con la reduccion del tamafio de las particulas, esto puede

resultar en rayado y abolladura [4]

-38 -
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

2.10.5 Forma y estructura de las nanoparticulas

La forma de la nanoparticula corresponde a la presion experimentada por las nanoparticulas al
someterlas a carga. Las nanoparticulas de forma esférica muestran una alta capacidad de carga y
caracteristicas EP debido a su efecto de rodadura, la razon de este comportamiento esta basado en
el contacto entre la nanoparticula y la superficie lubricada, la forma esférica de las nanoparticulas
da como resultado un contacto puntual con la superficie. El contacto de linea estd asociado con las

nano hojas, mientras que el contacto plano es la caracteristica de las nano plaquetas [4].

2.10.6 Mecanismos de lubricacion de nanoparticulas

En los sistemas tribologicos, donde se han evaluado el comportamiento de las nanoparticulas, se
han observado los principales mecanismos de lubricacion que las nanoparticulas realizan. Estos
mecanismos son micro pulido o suavizado de las superficies, formacion de tribocapas por adsorcion
o absorcion, reparacion de superficies y rodadura. Y estan relacionados intrinsecamente con las

propiedades fisicas de la nanoparticula [5, 4].

2.11 Propiedades del Al203

La alimina u 6xido de aluminio (Al,Os) es un material ceramico muy versatil, econdmico y con
buenas propiedades térmicas y mecanicas. Sus propiedades la hacen especialmente apta para
aplicaciones en donde la temperatura es un factor critico, ademas de su relativa facilidad para
adaptarse a diversos trabajos y usos. El 0xido de aluminio existe en la naturaleza en forma de
corindon y de esmeril. Ciertas piedras preciosas, como el rubi, el zafiro, son formas de alimina

coloreadas por indicios de 6xidos de metales pesados [30].

La alimina se utiliza para contener metal fundido o para operar a altas temperatura, donde se
requiera buena resistencia, también se utiliza la alimina como sustrato aislante para soporte de
circuitos integrados, una aplicacion clasica es el aislante de las bujias. Igualmente, se han
descubierto algunas aplicaciones unicas en uso dental y médico [30].

Las nanoparticulas de 6xido de aluminio son de los principales materiales usados en ingenieria de
nanoparticulas. Estas nanoparticulas son conocidas por su alta dureza y excelentes propiedades de
abrasion y tienen amplias aplicaciones industriales tales como agentes abrasivos, aislantes y
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catalizadores. El uso de nanoparticulas de 6xido de aluminio en recubrimientos también se ha
estudiado ampliamente [30], y se han aplicado nanoparticulas de 6xido de alumina como aditivos
lubricantes, sus mecanismos de lubricacion son similares a los de los nano materiales metalicos,
incluyendo la formacion de peliculas de adsorcion, efecto de rodadura y efecto de sinterizacion o
reparacion, y los mecanismos principales mecanismos de lubricacion que han presentado son

cambiar el mecanismo de friccion de deslizante a rodadura [6].

2.12 Técnicas de caracterizacion

Una amplia y adecuada caracterizacion de las nanoparticulas es esencial para perfeccionar las rutas
de sintesis, comprender la interaccion entre las nanoparticulas y el compuesto. La morfologia de

las muestras se ha estudiado mediante diferentes técnicas, como las que se mencionan:

Microscopia electronica de barrido (SEM, Scanning Electron Microscopy) los microscopios
electrénicos de barrido cuentan con un filamento que genera un haz de electrones para iluminar la
muestra y con diferentes detectores se recogen después los electrones generados de la interaccion
con la superficie de la misma para crear una imagen que refleja las caracteristicas superficiales de

la misma, pudiendo proporcionar informacion de las formas, texturas y composicion quimica [33].

Microscopia electronica de transmision (TEM, Transmission Electron Microscopy) al igual que
en SEM hay un haz de electrones, la diferencia entre estos dos métodos o equipos radica que en
TEM los electrones que penetran a través de la muestra son utilizados para la formacion de la

imagen en SEM se usan los electrones reflejados por la muestra [34].

Difraccion de rayos X (XRD, X-Ray Diffraction), Se obtiene una identificacion completa y sin
ambigiiedad de un compuesto, también permite conocer la conectividad exacta de los 4&tomos del
compuesto, asi como las distancias y los angulos y determinar la densidad electronica del

compuesto estudiado [35].

Espectroscopia Raman, se basa en el examen de la luz dispersada por un material a incidir sobre
¢l un haz de luz monocromatico, el laser que se ocupara suele estar dentro del espectro
electromagnético ultravioleta, luz visible o infrarrojo cercano, para mayor simplicidad se usa una
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laser monocromatico IR cercano [36]. El efecto Raman ocurre cuando el foton dispersado tiene
distinta frecuencia que el foton incidente, pueden ser dispersion Raman-Stokes a la dispersion
inelastica donde le foton pierde energia, es decir, le ha cedido energia a la molécula que ha
impactado y la radiacion impactada es menor a la que incide. Se le denomina Raman-antiStokes al
efecto de dispersion inelasticas donde el foton gana energia, el foton ha tomado energia de la
molécula que ha impactado, la radiacion dispersada es mayor que la incidente [36]. Esta es una
técnica de andlisis que se realiza directamente sobre el material a analizar, es una prueba no
destructiva que se puede realizar en polvos, liquidos, geles, componentes acuosos, compuestos
organicos e inorganicos y muestras bioldgicas, sustancias quimicas y en metales oxidados [36]
[37].Es una prueba tanto cualitativa como cuantitativa lo que nos permite identificar su
composicion quimica, o tipo de material, la intensidad de las bandas permite realizar estudios

cuantitativos.

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR, Fourier-transform infrared
spectroscopy), la radiacion infrarroja pasa a través de un divisor de haz; posteriormente parte de la
radiacion se dirige al espejo fijo y la otra se refleja hacia un espejo en moévil. La interferencia de la
radiacion IR producida por dos haces produce un interferograma. Cada longitud de onda tiene su
onda coseno, y debido a que la radiacion infrarroja es policromatica, al detector llega la suma de
todas estas ondas coseno. Teniendo en cuenta este hecho, podemos observar como el
interferograma contiene la informacion espectral en el dominio del tiempo. Aplicando la
transformada de Fourier esté interferograma produce un espectro en el dominio de las longitudes
de onda [38].

En la espectroscopia infrarroja, un foton es absorbido directamente para inducir una transicion entre
dos niveles vibracionales. Las transiciones infrarrojas se observan solamente entre niveles de
energia vibracional adyacentes y por lo tanto tienen una frecuencia. En infrarrojo los modos

vibracionales activos surgen de un cambio en el momento dipolo (i) de la molécula [39].

Absorcion de rayos X (XAS, X-Ray Absorption Spectroscopy) Las técnicas de espectrometria
de rayos X se utilizan para realizar el analisis elemental, quimico, cristalografico, estructural y

dinamico de una amplia gama de materiales que cumplen una gran variedad de requisitos.
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Aunque estas técnicas permiten alcanzar una resolucion espacial excepcional (de algunas decenas
de nanometros), también se pueden usar para analizar y obtener imagenes de grandes superficies,

de hasta varios metros cuadrados [40].

2.13 Propiedades de los aceites de los aceites de Jatropha Curcas y aceite de

sésamo

En la Tabla 2, se muestran las caracteristicas fisico-quimicas generales de los aceites.

Tabla 2 - Propiedades del aceite Jatropha curcas [41] 'y Propiedades del aceite de sésamo [18, 19, 17, 42, 43]

Propiedad Valor

Jatropha C Sésamo
Gravedad especifica (g cm™) 0.860 - 0.933 0.915-0.923
Valor Calorifico (MJ kg™!) 37.83 -42.05 37.43
Punto de Fluidez °C -3 -14.67
Punto de Nube °C 2
Punto de Inflamacion °C 210-240 230
Valor Cetano 38.0-51.0
Indice de Saponificacion (mg KOH g™) 102.9 —209.0 189 — 191
Viscosidad (cSt) 37.0 - 54.8 (30°C) 34.63 (40°C)
Acidos Grasos Libres % (kg kg'x100) 0.18-3.40 0.40-0.414
indice de Yodo (mg1g™) 92.0-112.0 106.73-110.8
Indice de Acidez (mg KOH g') 0.92 -6.16 0.45-2.97

2.14 Composicion de general de los aceites bio-base y contenido de acidos grasos

de los aceites Jatropha curcas L. y sésamo

La composicion de los aceites derivados de plantas varia segin el tipo de planta como de las

condiciones donde se produce tales como el tipo de tierra, las condiciones climaticas, la cantidad
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de sol que reciben y la estacion. Los aceites extraidos estan principalmente conformados por

triglicéridos hasta en un 98 % y otros componentes en menor cantidad. La composicion quimica

de estos acidos grasos se muestra en la Tabla 3.

Tabla 3 - Composicion general de aceites vegetales [3]

Componente quimico %
Triglicéridos 98
Diglicéridos 0.5
Esteroles 0.3
Acidos grasos libres 0.1
Tocoferoles 0.1

Se muestra el contenido de acidos grasos de los aceites en las Tabla 4 y Tabla 5

Tabla 4 - Composicion de dcidos grasos del aceite Jatropha curcas [44]

Formula
Acido graso molecular Abreviacion %
Palmitico CisH3202 C16:0 1.79
Cis-9-Oleico CisH340, C18:1 14.78
Linoleico CisH3202 C18:2 2.17
Cis-11,14-Eicosadienoico Ca0H3602 C20:2 0.6
Cis-8,11,14-Eicosatrienoico  CoH3402 C20:3 80.66
Tabla 5 - Composicion de acidos grasos del aceite sésamo [45]
Formula
Acido graso molecular Abreviacion %
Palmitico Ci16H3,07 C16:0 13.1
Estearico CisH340, C18:0 3.9
CiS-9-OleiCO C|3H3402 Cl18:1 52.8
Linoleico CisH3,0; C18:2 30.1
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CAPITULO 3

MATERIALES Y METODOLOGIA

Para proporcionar una descripcion general de este estudio de investigacion, los detalles
secuenciales de las principales actividades de investigacion se enumeran en el diagrama de flujo

que se muestra en la Fig. 13.

CARACTERIZACION DE LA NANOPARTICULA

Microscopia via SEM para determinar tamafio y forma de la nanoparticula, y observar presencia de
aglomerados.

PREPARACION DE NANO LUBRICANTES

Medicioén de la densidad - Cantidad de soluto — Concentraciones en  Dispersion de las nanoparticulas
picnémetro 0.25%, 0.5% y 1% peso/peso Duracién 30 min.

|¢

EVALUACION DE LA ESTABILIDAD DE DISPERSION

|¢

Me¢étodo de sedimentacion y Espectrometria UV-vis

PRUEBAS TRIBOLOGICAS

ASTM G99, Maquina de Perno ASTM D4172, Maquina de Modificacién a la Norma ASTM
sobre disco cuatro bolas D4172, prueba a temp. ambiente

“

EVALUACION DEL DESGASTE

Conforme a la ASTM G99 - ASTM D4172 - Tamafio de Microscopia optica — Perfilometria — Profun- didad
Volumen perdido la huella de desgaste Mecanismos de desgaste. y forma de huella

|4l

COEFICIENTE DE FRICCION

|¢

Datos obtenidos de la maquinas tribologicas — Valores min y max, Comportamiento.
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ANALISIS POR DISENOS DE EXPERIMENTOS (DISENOS FACTORIALES)

Si la variable de Factores que Huellas de desgaste Analisis de Conclusiones de
respuesta es normal influyen de las bolas graficas y datos las observaciones

A 4

ESPECTROMETRIA FTIR

Analisis del espectro de FTIR- evaluar la oxidacion.

A 4

CALCULO DE VISCOSIDAD

Medicion de la densidad del lubricante usando un

picnémetro

COMPARACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

Uso del viscosimetro Ostwald

CONCLUSIONES

Fig. 13 Esquema general de la metodologia usada en la investigacion

3.1 Caracterizacion de las nanoparticulas de 6xido de aluminio y- Al203

Antes de la preparacion de las mezclas se realizd la caracterizacion de las nanoparticulas. Son
nanoparticulas comerciales de 6xido de aluminio y-Al,O3, las nanoparticulas forman aglomerados
en la Fig. 14, se muestra una micrografia en la que es visible la union de las nanoparticulas. La
morfologia y tamafo de las nanoparticulas de alumina (Al>O3), se obtuvieron via SEM. Presentan
un tamafio de 50 a 80 nm, y una morfologia esférica esta puede ser observada en la Fig. 15. [46].

La caracterizacion, se realizd con un microscopio electronico de barrido JEOL JSM-7800F con la
técnica de electrones secundarios, con la cual se obtiene la topografia de las nanoparticulas. Y se
llevo a cabo en el laboratorio de fisica de la UNAM, en la CDMX, los resultados obtenidos de

dicha caracterizacion se han tomado de un trabajo publicado anteriormente [46].

Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

Fig. 14 Micrografia via SEM, aglomerados[42].

Fig. 15 Micrografia via SEM de nanoparticulas de Al,O3 forma esférica [42]

3.2 Aceites sésamo y Jatropha curcas L.

En la Tabla 2, se mostraron las propiedades generales de los aceites que seran utilizados en esta
investigacion. En las Tabla 3, Tabla 4 y Tabla 5 se presenta la composicion general de los aceites
bio-base, asi como la composicion de acidos grasos de cada tipo de aceite. El aceite de s€samo, se
adquirid ya procesado de Farmacia Paris en la CDMX. El aceite de Jatropha fue donado por el

departamento de tribologia del IPN.
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3.3 Concentracion de nanoparticulas

La preparacion de una solucidon requiere de calcular las medidas de soluto en el solvente que
determinard la concentracion de la solucion. Por lo que se realizaron los calculos pertinentes para
determinar la cantidad en gramos de y-Al2O3 que se agregod en los aceites de sésamo y Jatropha
curcas L, en unidades fisicas peso/peso para realizar soluciones con concentraciones de 0.25%, 0.5
%y 1%.

Para esta parte del proceso se calculd la densidad del solvente (aceites sésamo y JC) con un

picnometro, mostrado en la Fig. 16. La densidad de los aceites se calcul6 con la ecuacion:

p2=m2 Ec. 6

Donde:
p, = densidad del aceite

m, = masa del aceite
pa = densidad del agua (1 %)

m, = masadel agua

Posteriormente la concentracion de nanoparticulas se determino por la siguiente ecuacion:

Ps
> (100) Ec.7

Pg+

%(peso) =

Donde:

P, = Peso del soluto (nanoparticulas )

P; = Peso del disolvente (aceite )

La preparacion de mezclas, se realizo en el laboratorio de posgrado, del Instituto Tecnoldgico de

Pachuca, en la ciudad de Pachuca, Hgo.

-47 -
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

Fig. 16 Picnometro. Calculo de la densidad de los aceites

3.4 Desarrollo de los nano lubricantes bio-base

El disefio de los experimentos se basd en un enfoque de disefio factorial en el que se utilizaron dos
diferentes aceites bio-base Jatropha curcas L. y sésamo, con tres concentraciones de
nanoparticulas en 0.25, 0.5 y 1% peso. En la Fig. 17, se muestra el procedimiento de preparacion
del lubricante.

En 50 mL de aceite bio base se incorpord el soluto en las cantidades calculadas con las ecuaciones
anteriores y pesadas con ayuda de la balanza analitica, asi se formaron los nanocompuestos con las

concentraciones deseadas y se procedio a la dispersion de las nanoparticulas.

Fig. 17 Procedimiento de preparacion de nano lubricantes bio-base

-48 -
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

3.5 Dispersion de nanoparticulas

Los nano lubricantes deben mantenerse estables para conservar su efectividad [4], es decir, evitar
la aglomeracion y la decantacion de las nanoparticulas, esto se evita por medio de procesos
quimicos o mecanicos con los que se logra que las nanoparticulas puedan permanecer en
suspension. El procedimiento utilizado fue mecanico, la dispersion de las nanoparticulas de 6xido
de aluminio (y-Al203) en los biolubricantes se realizo con una tina ultrasonica, la duracion del bafio
ultrasonico fue de 30 minutos a temperatura ambiente, el procedimiento consiste en introducir el
nanocompuesto previamente agitado y tapado para evitar la contaminacion de la mezcla en la tina
ultrasénica como se muestra en la Fig. 18. Posteriormente someterlo a la agitacion ultrasonica. El
equipo que se uso es una Ultrasonic Cleaner, Cole-Parmer 8848, este procedimiento se llevé a cabo

en el laboratorio de posgrado, del Instituto Tecnologico de Pachuca, en la ciudad de Pachuca, Hgo.

Fig. 18 Dispersion de nanoparticulas en tina ultrasonica del aceite de sésamo con una concentracion de 0.25%

3.6. Evaluacion de estabilidad de la dispersion (homogeneizacion)

La capacidad de dispersion de las muestras fue evaluada midiendo el espectro de absorbancia dptica
(Técnica de espectrofotometria UV-vis) y con el método de sedimentacion. Para la técnica de
espectrofotometria que se usd en la evaluacion del aceite JC se uso el equipo Cary 5000 UV-vis
NIR [36].

Las Fig. 19 y 20, muestran por el método de sedimentacion, como las nanoparticulas en los

aceites se han ido depositando en el fondo de los recipientes que los contienen, esto se realiza para
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todas las concentraciones. La Fig. 19 fue tomada después de 360 hrs [39]. La Fig. 20 después de
332 hrs. Las condiciones de este método son: después de la dispersion permanecieron estaticas, a

una temperatura ambiente, en un lugar cerrado.

Fig. 20 Método de sedimentacion, nanoparticulas dispersas en aceite de sésamo

3.7 Matriz de experimentos

En la Tabla 6 se indica la matriz de experimentos que se utilizé en la maquina perno sobre disco.
De esta evaluacion triboldgica, se seleccionaron los nanocompuestos que redujeron el desgaste y
el COF, estos se sometieron a la evaluacion triboldgica en la maquina de cuatro bolas, para

determinar la capacidad antidesgaste de los nanolubricantes comparado con el aceite base.
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3.8. Pruebas tribologicas

Las pruebas triboldgicas realizadas son bajo la normativa ASTM G99 - prueba de desgaste con
geometria perno sobre disco [28], y la ASTM D4172 prueba de capacidad de lubricacion de un
aceite con una maquina de cuatro bolas [29]. A continuacion, se describe la metodologia que se

sigui6 para realizar las pruebas mencionadas.

3.8.1 Prueba de desgaste en un equipo perno sobre disco

Las pruebas se realizaron sobre dos superficies, aluminio 6061 y acero 1018, dos materiales con
diferentes propiedades mecanicas, el procedimiento para realizar estas pruebas se describe a

continuacion.

3.8.1.1 Caracteristicas de la maquina perno sobre disco

Las especificaciones de la maquina se indican en la Tabla 6 - Matriz de experimentos y en la Fig.

21 se muestra una imagen de la maquina perno sobre disco que se uso en este proyecto de tesis.

Tabla 6 - Matriz de experimentos

Aceite Concentracion % Material de Carga Carga

peso probetas aplicada aplicada

15,6 N 245N

Jatropha Curcas Puro Acero 1018 X X
L. Aluminio 6061 X X
0.25 Acero 1018 X

Aluminio 6061 X X

0.5 Acero 1018 X

Aluminio 6061 X X

1 Acero 1018 X X

Aluminio 6061 X X
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Sésamo Puro Acero 1018 X X
Aluminio 6061 X X

0.25 Acero 1018 X X

Aluminio 6061 X X

0.5 Acero 1018 X

Aluminio 6061 X X

1 Acero 1018 X

Aluminio 6061 X X

Tabla 7 - Especificaciones maquina perno sobre disco

Propiedad Valor
Velocidad max. 200 rpm
Carga maxima 1 kg, 48 N
Frecuencia 60 Hz

Fig. 21 Maquina perno sobre disco, utilizada para pruebas de desgaste y friccion.
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El equipo consiste en un brazo de palanca (1) que sujeta al perno (2) manteniéndolo en contacto
con el disco (3), la carga (4) se puede variar al aplicar peso hasta de 1 kg al final del brazo. El disco,
se sujeta por medio de un tornillo y el movimiento se genera por medio de un motor de velocidad
variable (5). La fuerza de friccion entre el disco y el perno se mide y registra mediante una celda
de carga (6) y un programa de adquisicion de datos. [47] En la Fig. 22 [47] se muestra un esquema
del equipo.

La maquina esté4 disefiada para usar probetas con un didmetro de 50 mm, y realiza una huella de

sl

desgaste a un radio de 20 mm.

Fig. 22 Esquema del tribometro perno sobre disco [43] brazo de palanca (1), perno (2), disco (3), carga (4) motor
de velocidad variable (5) y celda de carga (6)

3.8.1.2 Preparacion de las probetas

Las probetas utilizadas corresponden a dos materiales, acero 1018 y aluminio 6061. Se maquinaron
con las dimensiones indicadas en la Fig. 23 y Fig. 24, correspondientes a las dimensiones generales
de las probetas perno y disco que son utilizadas en la maquina. Las probetas de aluminio se usan
con el acabado de maquinado, mientras que las probetas de acero, tiene un acabado espejo.

Se evalua el comportamiento triboldgico de los lubricantes tomando en cuenta el material de las
probetas. En un proceso tribologico interfieren factores como la superficie de los cuerpos en
contacto, como sus caracteristicas del material, el acabado y las rugosidades de estos. En la Tabla

8 , se muestran las caracteristicas de dureza y rugosidad de las probetas.
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Fig. 23 Dimensiones de la probeta disco [38]

Tabla 8 - Propiedades de dureza y rugosidad de probetas

Probetas Material Dureza (HY) Rugosidad (Ra)
Perno / Disco Aluminio 6061 102.443 0.33 um
Perno / Disco Acero 1018 131 0.014 um
3 T
0.5
g _ N
r

Fig. 24 Dimensiones de la probeta Perno [38]
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Antes de iniciar las pruebas tribologicas las probetas de ambos materiales fueron lavadas en
acetona en un bafo ultrasonico, para eliminar cualquier impureza que pudiese interferir con la

prueba triboldgica, procedimiento mostrado en la Fig. 25.

Fig. 25 Procedimiento- Limpieza de probetas antes de las pruebas tribologicas

Después de la limpieza con bafio ultrasénico, se realizoé la medicion y registro del peso de las
probetas utilizando una balanza analitica marca Ohaus modelo Pioneer. Este dato posteriormente
se uso para evaluar el desgaste por pérdida de masa. Este procedimiento se realiza al finalizar la

prueba tribologica.

3.8.1.3 Parametros de la prueba

Los parametros de la prueba se establecen para determinar la capacidad de lubricacion que tienen
los aceites bio-base a baja carga y velocidades minimas. En la Tabla 9 se listan los pardmetros a

los que se efectuaron las pruebas triboldgicas
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Tabla 9 - Parametros de prueba tribologica

Propiedad Valor

Carga 15.6 N, 24.8 N
Humedad 40% a 60%
Temperatura 16°Cal8°C
Diametro de pista 40 mm
Velocidad de deslizamiento 0.25 m/s
Tiempo 10 min
Cantidad de lubricante 0.05 ml

Estas pruebas, se realizaron en el laboratorio de metalografia; en el Instituto Tecnoldgico de

Pachuca, en la ciudad de Pachuca, Hgo.

3.8.2 Prueba en la maquina de cuatro bolas

Las pruebas realizadas en la maquina de cuatro bolas se realizaron bajo la norma ASTM D-4172
para determinar la capacidad antidesgaste los lubricantes, con esta prueba se evaluaron los aceites
bio-base sin aditivo y el nanolubricantes con concentracion de 0.25% y 1%. Por lo que los
nanocompuestos que se evaluaron son el aceite JC con una concentracion de 1% de nanoparticulas
de Al2Osy, el aceite de sésamo con una concentracion de 0.25% de nanoparticulas de Al2O3, esto
siguiendo los pardmetros de las pruebas establecidos en la norma ASTM D-4172 y, con una
modificacién a la norma, dicho cambio consistio en realizar las pruebas a temperatura ambiente.
En la Fig. 26 se muestra la maquina de cuatro bolas, en la cual se realizaron las pruebas, este
equipo se encuentra en el laboratorio de Tribologia de la SEPI ESIME Zacatenco del Instituto

Politécnico Nacional en la Ciudad de México.
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Fig. 26 Maquina de cuatro bolas del grupo de Tribologia de la SEPI ESIME Zacatenco.

3.8.2.1 Caracteristicas de la maquina de cuatro bolas

Su objetivo principal es la caracterizacion de la capacidad antidesgaste de lubricantes liquidos
como los aceites y semisolidos como las grasas. La maquina consiste en un arreglo de 4 bolas
acomodadas dentro de un vaso de pruebas en donde la cuarta bola rota en condiciones especificas
de velocidad, temperatura, carga y tiempo, ver Fig. 27. Con este equipo se realizan dos tipos de
pruebas, la prueba de desgaste o no extrema presion y la prueba de soldadura o extrema presion.

En este estudio se realiz6 solo la prueba de desgaste [48].

Cuarta bola (Giratoria)

Fig. 27 Arreglo tetraédrico de los ensayos de cuatro bolas [48]
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El equipo también consta de instrumentacion para controlar los parametros establecidos en la

norma ver Fig. 28. [48]

H=20h
Sensor de 1
temperaturad Resortel
L~

Sensorde carga L  sensor de
aplicada desplazamiento

Actuador electroneumatio —

Fig. 28 Instrumentacion especial de la maquina de cuatro bolas [48]

3.8.2.2 Preparacion de las probetas

Las probetas utilizadas son de acero aleado al cromo, fabricadas con acero AISI E-52100, con un
diametro de 12.7 mm, Grado 25 extra pulido, con una dureza que debe ser de 64 a 66 Rockwell C.

Las probetas se limpiaron con acetona para eliminar cualquier residuo no deseado.

3.8.2.3 Parametros de la prueba

Los parametros de las pruebas se realizaron inicialmente siguiendo los parametros de las Norma
ASTM DA4172, conforme a los resultados obtenidos se decidid realizar las mismas pruebas
modificando el parametro de temperatura, por lo que la segunda evaluacion se realiz6 a temperatura

ambiente, en las Tabla 10 y Tabla 11 se presentan los pardmetros de las pruebas.

Tabla 10 - Parametros de prueba

Parametros de prueba (Norma ASTM D 4172;
Opcion B)

Carga 40 £ 0.2 Kgf

Temperatura 75+£2°C

Velocidad 1200 + 60 RPM

Duracion 60 £+ 1 Min.
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Tabla 11 - Parametros de prueba, modificacion a la norma

Parametros de prueba (Modificacion a la
Norma ASTM D 4172)
Carga 40 £0.2 Kgf
Temperatura 25+£2°C
Velocidad 1200 = 60 RPM
Duracion 60 = 1 Min.

3.9 Caracterizacion del desgaste y coeficiente de friccion

Se calculo el volumen de desgaste con la Ec. 8, extraida de la ASTM G99 para calcular volumen
de desgaste. Para este proceso inicialmente se pesaron los pernos y discos con una balanza analitica,
después de las pruebas tribologicas, las probetas se pesaron nuevamente, asi se determiné la
cantidad de material que perdieron. Este equipo esta en el Instituto Tecnoldgico de Pachuca, en el

laboratorio de posgrado, en Pachuca Hidalgo

masa perdida (g)

tomsidod (;1;3) x 1000 Ec. 8

volumen desgastado (mm?3) =

Los resultados de COF y volumen de desgaste se graficaron y analizaron con el software OriginPro
8 y con ayuda de Microsoft Excel. Se realizé un analisis comparativo para determinar el efecto de

las nanoparticulas en la respuesta tribologica.

3.9.1 Microscopia optica y perfilometria de la huella de desgaste

Se evalu6 la huella de desgaste de las probetas de disco y perno, por microscopia Optica y se
observaron los principales mecanismos de desgaste, se utiliz6 un microscopio 6ptico Olympus
GX41 equipado con una camara Infinity 1. Este equipo se encuentra en el laboratorio de

metalografia, en el Instituto Tecnoldgico de Pachuca, Pachuca; Hgo.
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Por ultimo, se midid el ancho de huella y profundidad en las probetas. El perfil de la huella se
caracterizd con un rugosimetro Mitutoyo SJ410 (ver Fig. 29), equipo que se encuentra en el

laboratorio de posgrado, en el Instituto Tecnoldgico de Pachuca.

Fig. 29 Rugosimetro Mitutoyo SJ410

En las pruebas de la maquina de cuatro bolas, el pardmetro que se analiza es el promedio de tamafio

de huella de desgaste de las esferas, tal como lo indica la norma ASTM D-4172 [29].

3.10 Analisis por diseifios factoriales

Un disefo factorial es un tipo de experimento disenado, que permite estudiar los efectos que varios
factores pueden tener en una respuesta o variable de respuesta. Al realizar un experimento, variar
los niveles de todos los factores al mismo tiempo en lugar de uno a la vez, permite estudiar las
interacciones entre los factores, es decir, se investigan todas las posibles combinaciones de los
niveles de los factores en cada ensayo completo [49]. En este caso se dice que hay interaccion si
estos aparecen cruzados, siendo estas interacciones de mayor importancia, sin embargo, también
se pueden observar los efectos de los factores en la variable de respuesta. Los disefios factoriales o
experimentos factoriales permiten la manipulacion de un numero mayor de variables
interdependientes, y resultan utiles para una investigacion mas eficiente y permite que los métodos
estadisticos expongan todas las correlaciones [50].

- 60 -
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

En el disefio factorial se emplea la siguiente metodologia [51]:

1- Identificar los factores que pueden influir en la variable de respuesta.

2- Tomar las muestras necesarias para realizar el experimento.

3- Estimar los parametros del modelo.

4- Contrastar si los factores influyen en la respuesta.

5- Si los factores influyen en la respuesta, detectar donde radican las diferencias.
6- Si algln factor no influye, simplificar el modelo y repetir los pasos anteriores.
7- Realizar el diagnéstico del modelo mediante el analisis de los residuos

Los resultados de cuatro bolas se sometieron a un analisis de disefio factorial considerando la huella
de desgaste como la variable de respuesta por considerarse una variable con distribuciéon normal.
Se realiz6 para determinar qué factores como: el tipo de aceite bio-base, JC o sésamo; la
concentracion de nanoparticulas y temperatura de la prueba involucradas en el par triboldgico
tienen mayor influencia en la variable de respuesta.

Para determinar si los datos de las pruebas de COF y huella de desgaste tienen una distribucion

normal, se realizo una prueba de Shapiro-Wilk, mediante el software de Minitab®.

3.11 Espectrometria FTIR

El espectro de infrarrojo puede indicar si existe una degradacion del aceite después de las pruebas,
esto seria visible si existe una variacion de intensidad de transmitancia (%) o del ancho de banda
de los diferentes grupos funcionales del espectro del aceite sometido a pruebas con temperatura
contra el aceite puro. En la espectrometria FTIR se utiliz6 un espectrometro Cary 630 FTIR, ver

Fig. 30 Referencia equipo de FTIR Cary 630, el equipo que se encuentra en el laboratorio de
Laboratorio de Nanotecnologia, Sistemas Bioldgicos y Aplicaciones Industriales (LaNBA)

ubicado en la UPP, en Zempoala, Hgo.
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Fig. 30 Referencia equipo de FTIR Cary 630 /52]

3.12 Medicion de viscosidad

Las viscosidades de los lubricantes usados hoy en dia en la industria han sido calculadas con
viscosimetros capilares, que proporcionan la viscosidad cinematica. La viscosidad es una
propiedad basica y de las més importantes usada para diferentes calculos tribologicos [53].
En este trabajo para medir la viscosidad de los lubricantes se utilizé un viscosimetro de Ostwald,
el cual consiste en un tubo de vidrio de vidrio en forma de U, modificado para calcular la
viscosidad, ver Fig. 31. Las partes de las que se componen los viscosimetros de Ostwald son: el
tubo principal por el que se introduce el liquido; el bulbo principal, con las marcas de nivel A y B,
donde se controla el descenso de la muestra; la zona capilar, justo debajo del bulbo principal; y el
bulbo secundario, que permite almacenar el liquido.

La viscosidad se determiné a las temperaturas de 25°C, 40°C y 75°C para los dos aceites base,
realizando tres pruebas para obtener un promedio. El procedimiento consiste en registrar el tiempo
de flujo, t, de un volumen dado V (entre las marcas a y b) bajo la influencia de la gravedad, ver

Fig. 31.
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Fig. 31 Esquema de un viscosimetro de Ostwald

Se considera la Ley de Poiseuille, que nos da el caudal Q (Volumen de fluido por unidad de tiempo)
que atraviesa un capilar de radio R y de longitud 1, en cuyos extremos se ha aplicado una diferencia

de presion, formula de la cual se obtiene la viscosidad Ec. 9 y Ec. 10

TApR*t
n= Ec. 9
8lv

Donde:

1 es la viscosidad (m?/s)

Ap diferencia de presion (Kg'm/s?)

R radio del capilar (m)

t tiempo que tarda en pasar el fluido de la marca A a la marca B (s)
1 longitud del capilar (m)

V volumen (m?)

Siendo Ap= pgh, se consideran como constantes las variables V, 1, R, g, h, por lo que la ecuaciéon

queda como:
n= kpt Ec. 10
Donde K engloba las constantes antes mencionadas.
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Con la Ec. 10 lo que podemos obtener es la viscosidad del fluido. Para mantener la temperatura
durante las pruebas se us6 una parrilla Torrey Pines Scientific, ver Fig. 32 , equipo que se encuentra

en las instalaciones del Instituto Tecnoldgico de Pachuca.

Fig. 32 Registro de tiempo que tarda el flujo en pasar de la linea A a B del viscosimetro, a una temperatura
controlada
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CAPITULO 4

RESULTADOS

4.1 Dispersion de las nanoparticulas
Jatropha curcas adicionado

Por el método de sedimentacion se observa que en el aceite JC, después de 360 hrs las
nanoparticulas se han precipitado en el fondo del recipiente se puede ver en la Fig. 19, también se
muestra que el nano lubricante con una concentracion de 1% de Al>Os tiene una apariencia opaca
comparado con las demas muestras, por lo que se deduce que una mayor cantidad de nanoparticulas
aun estan en suspension a diferencia de las demas mezclas. Esto se demuestra con el andlisis UV-
vis en la Fig. 33 [46], la curva de absorbancia del aceite Jatropha con una concentracion de 1% de
nanoparticulas de Al,O3;, muestra que después de 120 hrs conserva una mayor cantidad de

nanoparticulas en dispersion.

=—tdr=1.00%

—=0.50%
1
\ —llll=() 259

—h

0.2

0 48 120

Time/hr

Fig. 33 Analisis de dispersion, curvas de absorbancia del aceite JC adicionado [46]
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Sésamo adicionado

Para el aceite de sésamo el analisis de dispersion por sedimentacion, en la Fig. 20 tomada después
de 322 h, se puede observar que las nanoparticulas en las tres concentraciones se han precipitado.
Comparando con el aceite de Jatropha con concentracion de 1% se muestra turbio, es decir, con
una apariencia mas opaca; con el aceite de sésamo con la misma concentracion la mayor cantidad

de nanoparticulas se ha precipitado en el fondo del recipiente.

4.2 Comportamiento triboldégico del aceite Jatropha curcas L. bajo la norma

ASTM G99
4.2.1 Coeficiente de friccion

El comportamiento del COF del aceite Jatropha, se muestra en las graficas siguientes que
corresponden al aceite Jatropha en AI-6061 con una carga de 15.6 N y 24.5 N, Fig. 34; y en acero
1018 en Fig. 35. Los perfiles de friccion de Jatropha muestran una reduccion del COF al inicio de
la prueba, a la carga de 15.6 N, después de los 90 m recorridos incrementa el cual se atribuye a la
ruptura de la pelicula protectora, el COF dindmico (uk) se establece en un rango de 0.02 a 0.14
hasta llegar a los 90 m de deslizamiento, después el uk esta entre 0.09 y 0.52.
En la carga de 24.5 N, el aceite exhibe un alto COF desde el inicio de la prueba en la probeta de
aluminio, con valores del COF (uk) que van de 0.06 a 0.5, que después de los 20 m de deslizamiento
incrementa de 0.06 a 1. La capa lubricante solo permitié un recorrido de 120 m.

En el acero ver Fig. 35 el uk se mantiene mas estable durante toda la prueba con valores que van

de 0.03 a 0.14 para ambas cargas.
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Fig. 34 COF del aceite JC en probetas de Al- 6061 - Carga de 15.6 N, izq., carga de 24.5 N, der.
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Fig. 35 COF del aceite JC en probetas acero 1018 - Carga de 15.6 N, izq., carga de 24.5 N, der.
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4.2.2 Desgaste

Las Fig. 36 muestran la capacidad antidesgaste del aceite Jatropha en ausencia del aditivo de 6xido
de aluminio (A1>03), los volimenes de desgaste en las probetas de aluminio son 2.22 mm? con una
carga de 15.6 N, 10.89 mm? con una carga aplicada de 24.5 N y en la probeta de acero de 0.20 mm?
con una carga de 24.5 N, con la cargas de 15.6 N el volumen de desgaste es de 0.14 mm?, un valor

muy bajo, donde se desgastd solo la capa superficial de la probeta.

12

10.8889
O

10 4

22222

Volumen de desgaste (mms)
)
1

0.1398 0.2033

- T T
I M ! | ' |
Al6061- 15.6 N Al6061- 245N Accro 1018 - 15,6 N Acero 1018 - 245 N

Fig. 36 Volumen de desgaste en AI-6061 y acero 1018 a diferentes cargas, usando aceite JC.

4.2.3 Analisis de la superficie de desgaste con el aceite JC

Las superficies analizadas muestran para el aceite JC con carga de 15.6 N, un desgaste abrasivo,
con presencia de rayado y residuos, también hay presencia de desgaste adhesivo se puede observar
en la Fig. 37 algunas hojuelas caracteristicas de este tipo de desgaste y la presencia de surcos.

El perfil de huella de desgaste Fig. 38, indica una profundidad de huella de desgaste de 28 um y se
puede observar la remocion de material que confirma la presencia de desgaste adhesivo. El ancho

de huella de desgaste es de 1.5 mm.
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Fig. 37 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC, Carga 15.6 N, Probetas de aluminio 6061
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Fig. 38 Perfil huella de desgaste JC, carga 15.6 N, probetas de aluminio
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Con una carga de 24.5 N en las probetas de aluminio y el aceite Jatropha, existe un desgaste
adhesivo tal que, se puede observar la deformacion plastica en la superficie de desgaste Fig. 39.
El andlisis por perfilometria Fig. 40, nos indica una profundidad de la huella de desgaste de 65 pum,

también es visible la pérdida de material en este par tribologico. El ancho de huella es de 2 mm.
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Fig. 39 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC, Carga 24.5 N, Probetas de aluminio 6061

40

Profundidad de huella, pm

-80

Distancia, mm

Fig. 40 Perfil huella de desgaste JC, carga 24.5 N, probetas de aluminio
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Las Fig. 41 y 42 muestran el desgaste abrasivo con presencia de micro rayado en la capa superficial
de la probeta de acero con carga de 15.6 N, la perfilometria nos muestra una huella de desgaste con

tamafio de 0.2 um y un ancho aproximado a los 150 um (ver Fig. 41), es decir 0.15 mm.
Fig. 41 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC, Carga 15.6 N, Probetas de acero 1018
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Fig. 42 Perfil huella de desgaste JC, carga 15.6 N, probetas de acero 1018
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Las Fig. 43 y 44 corresponden al analisis de la huella de desgaste del aceite Jatropha, con una carga
de 24.5 N. El mecanismo de desgaste principalmente fue abrasivo, con rayado en la superficie de
desgaste y desprendimiento de material. El analisis de perfilometria muestra una profundidad de
huella de 1.8 um y un ancho de huella de 0.5 mm, consistente con el volumen de desgaste que fue

de 0.22 mm?.
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Fig. 43 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC, Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018
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Fig. 44 Perfil huella de desgaste JC, carga 24.5 N, probetas de acero 1018
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4.3 Comportamiento tribolégico del aceite de sésamo bajo la norma ASTM G99
4.3.1 Coeficiente de friccion

El comportamiento del COF del aceite de sésamo, se muestra en las graficas de las Fig. 45 y Fig.
46 que corresponden a las pruebas en AI-6061 con una carga de 15.6 N y 24.5 N; y sésamo en
acero 1018 con las mismas cargas respectivamente.

Las graficas muestran para la carga de 15.6 N, un COF (uk) con valores de 0.1 a 0.4, después de
los 125 m recorridos incrementa hasta 1, el aumento de la friccion no permitié concluir con la
duracion de la prueba, el recorrido fue de 130 m, ver Fig. 45. A 24.5 N el COF inicialmente fue de
0.13 a 4, se increment? la friccion a los 60 m con un COF de 0.7 hasta 1 después 110 m recorridos
ver Fig. 45. La evaluacion triboldgica en acero ver Fig. 46 con carga normal de 15. 6 N se evidencia

un COF de 0.05 a 0.13 y con carga de 24.5 N se obtuvieron valores de pk de 0.07 a 0.12.
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Fig. 45 COF del aceite sésamo en probetas Al-6061 - Carga de 15.6 N, izq., carga de 24.5 N, der.
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Fig. 46 COF del aceite sésamo en probetas acero 1018 - Carga de 15.6 N, izq., carga de 24.5 N, der.

4.3.2 Desgaste

La Fig. 47 muestra la capacidad antidesgaste del aceite sésamo sin aditivos, los volimenes de
desgaste en las probetas de aluminio son 6.6 mm® con una carga de 15.6 N, mientras que en la
probeta de acero de 0.04 mm?® con una carga aplicada de 24.5 N. En acero el volumen de desgaste

es de 0.1652 mm? con carga de 15.6 N, y con carga de 24.5 N de 0.1906 mm?.

13.6667
|

6.6667
|

Volumen de desgaste (mm"’)

0.1652 0.1906

3 , 1 ¢

1 1
Al6061-15.6 N Al6061-24.5N  Accro 1018 - 15.6 N Acero 1018 - 245 N

Fig. 47 Volumen de desgaste con aceite de sésamo
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4.3.3 Analisis de la superficie de desgaste con el aceite de sésamo

Las superficies analizadas muestran para el aceite de sésamo con carga de 15.6 N, un desgaste
adhesivo principalmente, con presencia de surcos y algunos residuos, también hay presencia de
algunas hojuelas en el mecanismo de desgaste Fig. 48. El perfil de huella del aceite de sésamo en
la Fig. 49, tiene una profundidad de 75 um y se puede observar la remocion de material que

confirma la presencia de desgaste adhesivo. El ancho de huella de desgaste es de 1.2 mm.

Fig. 48 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite sésamo, Carga 15.6 N, Probetas de AI-6061
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40

Profundidad de huella, pm
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Fig. 49 Perfil huella de desgaste sésamo, carga 15.6 N, probetas de AL-6061

Con una carga mayor ver Fig. 50 y Fig. 51 se observan los mismos mecanismos de desgaste,
deformacion plastica por desgaste adhesivo, formacion de debris y hojuelas, rayado y surcos.

El ancho de huella es mayor con 2.5 mm, la perfilometria indicé una profundidad de huella de 70

pm.
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Fig. 50 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite sésamo, Carga 24.5 N, Probetas de Al-6061

Profundidad de huella, pm

Distancia, mm

Fig. 51 Perfil huella de desgaste sésamo, carga 24.5 N, probetas de AL-6061

En las probetas de acero, el aceite de sésamo deja un desgaste principalmente abrasivo, presencia
de rayado Unicamente en la superficie de desgaste ver Fig. 52 y Fig. 54 para las cargas de 15.6 N

y 24.5 N respectivamente. El analisis por perfilometria Fig. 55, nos indica una profundidad de la
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huella de desgaste de 1 um, mientras que el ancho de huella es de 0.4 mm para la carga de 24.5 N

y para la carga de 15.6 N la profundidad de la huella es de 0.14 um Fig. 53

100 pm -

100 pm

Fig. 52 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite sésamo, Carga 15.6 N, Probetas de acero 1018

1.0

Profundidad de huella, pm

Distancia, min

Fig. 53 Perfil huella de desgaste sésamo, carga 15.6 N, probetas de acero 1018

-78 -
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

Profundidad de huella. pm
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Fig. 55 Perfil huella de desgaste sésamo, carga 24.5 N, probetas de acero 1018
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4.4 Comportamiento tribologico del aceite de Jatropha adicionado con

nanoparticulas de Al203, bajo la norma ASTM G99

4.4.1 Jatropha en Al-6061
Coeficiente de friccion

En la Fig. 56 se muestra el comportamiento del COF de los nano lubricantes con las tres
concentraciones de nanoparticulas de Al>O3 (0.25%, 0.5% y 1% peso/peso). La mezcla con una
concentracion de 0.25% peso de nanoparticulas de alimina muestra un pk de 0.11 a 0.39 al inicio
de la prueba, que después reduce de 0.4 a 0.25. El pk con la concentracion de 0.5 % peso los valores
de COF son 0.05 a 0.38, alcanzando picos de 0.57. La concentracion de 1% peso tuvo valores del
pk de 0.01 a 0.11, manteniendo un comportamiento estable por la duracion de la prueba.

Los resultados del aceite sin aditivos comparado con los resultados de los nano lubricantes el COF
(n) del aceite Jatropha sin ningun aditivo Fig. 34, tuvo un pk de 0.02 a 0.14, y al llegar a los 90 m
el pk estuvo en 0.09 y 0.5 después de esa distancia de deslizamiento. La concentracion de 0.25 %
tuvo un COF mayor en comparacion de las demas concentraciones, y similar a la concentracion de
0.5%. Comparado con el comportamiento del aceite base, modifican el COF, sin embargo; resulto
ser mayor desde el inicio de la prueba, con la ventaja de que se concluyo satisfactoriamente la
prueba en la distancia deseada. La concentracion de 1% redujo el COF, es menor que las demas

concentraciones, y modifica las propiedades de lubricacion del aceite Jatropha puro.
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Fig. 56 COF del aceite JC adicionado con nanoparticulas de Al;O3, en Al-6061
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Desgaste

En la Fig. 57 se muestra la pérdida de volumen de los discos, con carga de 15.6 N el bio lubricante
con 0.25% peso de nanoparticulas de ALO3 se tuvo la mayor pérdida de material de 9.88 mm?, con
0.5% peso se tuvo una pérdida de 8.96 mm?, incrementando el desgaste por encima del 100%. Sin
embargo, se debe considerar que con aceite puro la prueba se detuvo, por lo que pudo tener un
mayor volumen de desgaste. Por ultimo, a la misma carga de 15.6 N, la concentracion de 1% perdio
0.55 mm?, la concentracion de 1% reduce el volumen de desgaste en 75% tomando como referencia
el aceite base. Con una carga mayor las tres concentraciones reducen el volumen de desgaste con
respecto al aceite base en las mismas condiciones de carga (24.5 N), en 76%, 55% y 93%

respectivamente.

Analisis de la superficie de desgaste

Las imagenes de microscopia con carga de 15.6 N ver las Fig. 58, Fig. 59 Fig. 60, en ellas se
observan las huellas y mecanismos de desgaste. Con las concentraciones de 0.25% (Fig. 58) y de
0.5% (Fig. 59) tienen un mayor ancho de huella, dentro de esta zona se ve una seccion de mayor
profundidad comparado con la concentracion de 1% (Fig. 60), asociado a esto se presentan
mecanismos de desgaste como mayor formacidn de residuos, surcos mas gruesos y formacion de
hojuelas, mostrando una evidente deformacion pléstica provocada por el desgaste adhesivo.

En las Fig. 61 y Fig. 62 con carga de 24.5 N correspondiente a las concentraciones de 0.25% y
0.5% respectivamente, se observa deformacion plastica, y la presencia de surcos como mecanismos
de desgaste, principalmente adhesivo. En la Fig. 63 que corresponde a la mezcla con 1% de Al,Os
es visible que la huella de desgaste es de menor en comparacion con el aceite base y con las otras
concentraciones, en esta prueba se pudo ver principalmente mecanismos de desgaste por abrasion

en el interior de la huella, y algunos residuos.
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Fig. 58 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 0.25% de nanoparticulas de Al;0;3,
Carga 15.6 N, Probetas de AI-6061
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Fig. 59 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 0.5% de nanoparticulas de Al;O3,
Carga 15.6 N, Probetas de AI-6061

Fig. 60 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 1% de nanoparticulas de Al;03, Carga
15.6 N, Probetas de AI-6061
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) | ‘ { V' ! M e
Fig. 62 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 0.5% de nanoparticulas de Al;O3,
Carga 24.5N, Probetas de Al-6061

Fig. 63 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 1% de nanoparticulas de Al;03, Carga
24.5N, Probetas de Al-6061
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Con la caracterizacion mediante perfilometria se obtiene la profundidad de la huella de desgaste
en um. En las graficas de las Fig. 64, Fig. 65 y Fig. 66 (con carga de 15.6 N), la mezcla con una
concentracion de 1% peso de Al>Os3 tiene una profundidad de huella de 7 pm y un ancho alrededor
de 0.5 mm ver Fig. 66, reduce en 73% el ancho de huella y en 77% la profundidad; las
concentraciones de 0.25% peso (Fig. 64) y 0.5% peso (Fig. 65) presentan una profundidad maxima
de 90 um, el ancho de huella es 1.65 mm y de 1.45 mm.

Carga de 24.5 N, los resultados para 0.25% ( Fig. 67), 0.5% (Fig. 68) y 1% (Fig. 69) son
profundidad de huella 30 pm para 0.25%, 54 um con 0.5% de NPs y 6.5 um para la concentracion
de 1%. El ancho de huella es de 1.5 mm para 0.25% y 0.5%; con 1% es de 0.4 mm. Con los tres
nano lubricantes se reduce la profundidad de huella y el ancho de huella en porcentajes de 57% -

44% para 0.25%, 22% - 44% para 0.5% y 90% - 85% para 1% respectivamente.
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Fig. 64 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.25% de nanoparticulas de Al;O3, carga 15.6 N,
probetas de AI-6061
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Fig. 65 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.5% de nanoparticulas de Al,O3, carga 15.6 N,
probetas de Al-6061
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Fig. 66 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 1% de nanoparticulas de Al;Os, carga 15.6 N,
probetas de Al-6061
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Fig. 67 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.25 % de nanoparticulas de Al;O3, carga 24.5 N,
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Fig. 68 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.5 % de nanoparticulas de AlO3, carga 24.5 N,
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Fig. 69 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 1 % de nanoparticulas de Al:O3, carga 24.5 N,

probetas de Al-6061
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4.4.2 Jatropha en acero 1018
Coeficiente de friccion

El COF con en probetas de acero con carga de 15.6 N nos arrojan valores de coeficiente de friccion
bajos de 0.5 a 0.14, para la concentracion de 1%. A esta carga solo se evalud esta concentracion
debido a que con este material el desgaste fue minimo, mas adelante se muestran los mecanismos
de desgaste y profundidad de la huella. Con la carga de 24.5 N el COF de friccion estuvo en 0.3 a
0.13 max. en las concentraciones de 0.25% y 0.5%; con 1%, el pk tuvo valores de 0.09 a 0.14;

siendo este ultimo igual que el COF del aceite base.

[C1IC (1%)

[ 1JC (0.25%) I —
[ 1JC (0.5%) T T L
C1JIC (1%) L 04

T
Coeficiente de friccion, p

" —
0 20 40 60 80 100 120 140

Distancia de deslizamiento (m)

Fig. 70 COF del aceite JC adicionado con nanoparticulas de Al>O3 con una concentracion de 1% y sometido a una
carga de 24.5 N, en acero 1018

Desgaste

El volumen de desgaste en estas pruebas fue de 0.2033 mm?® para la concentracion de 1% (15.6 N)
de 0.1779 para la concentracion de 0.25% (24.5N), 0.1906 para 0. 5% (24.5 N) y para 1% (24.5 N)

fue de 0.2287 mm?. Este tlltimo incrementd el desgaste en 12%; con la misma carga, las otras dos
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concentraciones redujeron el desgaste en 12% y 6%, con respecto al base. Con la carga de 15.6 N

el volumen de desgaste se incrementd 45% con respecto del JC base.

023 0.2287

0.22

0.21
0.2033

0.20

0.1906
0.19 -

Volumen de desgaste (mms)
|

0.15 0.1779

0.17 T T

I 1 ' I '
JC(1%)-15.6 N JC(0.25%)-24.5N  JC(0.5%)-24.5N JC(1%)-245N
Acero 1018 Acero 1018 Acero 1018 Acero 1018

Fig. 71 Volumen de desgaste con carga, JC adicionado con nanoparticulas de Al,O3, pruebas en acero

Analisis de 1a huella de desgaste

Las Fig. 72, Fig. 73, Fig. 74 y Fig. 75 muestran principalmente un mecanismo de desgaste abrasivo,
la presencia de rayado es evidente y se puede apreciar en las imégenes de microscopia que el rayado
no es profundo, afectando solo las capas superficiales del material, también se puede observar la
presencia de residuos en la superficie evaluada de la Fig. 75 que corresponde a la concentracion de

1% con carga de 24.5 N y concuerda con el volumen de desgaste.
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Fig. 72 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 1% de nanoparticulas de Al,O3, Carga
15.6 N, Probetas de acero 1018

Fig. 73 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 0.25% de nanoparticulas de Al>03,
Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018

Fig. 74 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 0.5% de nanoparticulas de Al;O3,
Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018
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" Keapids

Fig. 75 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite JC adicionado con 1% de nanoparticulas de Al,O3, Carga
24.5 N, Probetas de acero 1018

La perfilometria de las Fig. 76, Fig. 77, Fig. 78 y Fig. 79, es de 0.1 mm de ancho y profundidad de
1.5 pm para la concentracion de 1% (15.6 N) incrementando estos valores con respecto al aceite
base en las mismas condiciones de prueba. Los valores para la carga de 24.5 N son de 0.2 mm y
0.7 pm para la concentracion de 0.25%, 0.3 mm y 0.7 pm para 0.5% y por Gltimo de 0.6 mm y 3.2
um de profundidad para la concentracion de 1%. Este incremento el desgaste en un 65%, mientras

que las otras dos concentraciones han reducido estos valores en un 75%.
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Fig. 76 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 1% de nanoparticulas de Al;O;s, carga 15.6 N,
probetas de acero 1018
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Fig. 77 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.25% de nanoparticulas de Al;O3, carga 24.5 N,
probetas de acero 1018
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Fig. 78 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 0.5% de nanoparticulas de Al,O3, carga 24.5 N,
probetas de acero 1018
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Fig. 79 Perfil huella de desgaste JC con una concentracion de 1% de nanoparticulas de Al;Os, carga 24.5 N,
probetas de acero 1018
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4.5 Comportamiento tribologico del aceite de sésamo adicionado con

nanoparticulas de Al203, bajo la norma ASTM G99

4.5.1 Sésamo, en Al-6061
Coeficiente de friccion

En la Fig. 80, el COF del sésamo adicionado con carga de 15.6 N, tiene valores de 0.1 a 0.37 con
la concentracion de 0.25%, de 0.5 % de 0.1 a 0.34 y para la concentracion de 1% va de 0.13 a 0.39
Con la concentracion de 0.5% se presentd el COF mads bajo, sin embargo, es cercano al del aceite
base. El pk del aceite de sésamo adicionado fue menor, en comparacion con el sésamo solo.

Con una carga mayor (24.5 N) el COF dio valores de 0.16 a 0.9, para la concentracion de 0.25%;
0.13-0.61 para 0.5% y por ultimo para la concentracién de 1% de 0.18-0.78. Las concentraciones

de 0.5% y 1% permitieron concluir la prueba y redujeron el COF con respecto al aceite base.
ylrp

C1ss(0.25%) =
Ss(0.5%) 10
| Ss(1%) R
[ Ss(0.25%) [ =
C155(0.5%) T
[ 18s(1%) o4 =
L [
L 02 H
:¥]
[ oo IE
[+ ¥]
MEN ,:3
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0 20 40 &0 50 100 120 140

Distancia de desplazamiento (m)
Fig. 80 COF del aceite de sésamo, adicionado con nanoparticulas de Al,O3 en sus diferentes concentraciones,

sometido a una carga de 15.6 N, en Al-6061
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Desgaste

En la Fig. 81 observamos que con la concentracion de 0.25% el volumen de desgaste fue de 2.85
mm?>, con 0.5% p/p se tuvo una pérdida de 3.03 mm?, por ultimo, con la concentracién de 1% se
perdi6 7.14 mm?® de volumen, con las concentraciones de 0.25% y 0.5% se redujo el volumen de
desgaste en 56.82% y con la concentracion de 5% p/p, se redujo en 54.09%. Con la carga de 24.5
N, esta concentracion es la que redujo el volumen de desgaste en 29%; con las otras

concentraciones el volumen fue similar al del aceite base, alrededor de 13.5 mm®.

14 13.1852 13.4074
B

12 -

9.7407
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7.1481

Volumen de desgaste (mmi)
)
1

2.8519 3.0370

0

" ! . T 8 T .
85(0.25%)- 156 N Ss(0.5%)-15.6 N Ss(1%)-15.6N  Ss(0.25%)- 245N  Ss(0.5%)-245N  Ss(1%)-24.5N

Al-6061 Al-6061 Al-6061 Al-6061 Al-6061 Al-6061

Material-Carea
Fig. 81 Volumen de desgaste, sésamo adicionado con nanoparticulas de Al;Os.

Analisis de la superficie de desgaste

Las imagenes de microscopia que se muestran en las Fig. 82, Fig. 83 y Fig. 84, corresponden a los
mecanismos de desgaste con carga de 15.6 N. Se puede ver que los mecanismos de desgaste son
por abrasion principalmente con las concentraciones de 0.25% (Fig. 82) y de 0.5% (Fig. 83), hay
rayado, presencia de residuos y en algunas zonas deformacidon plastica. En la Fig. 84 la
concentracion de 1% provocd una mayor deformacion plastica en el trayecto de la huella de

desgaste, denotando desgaste adhesivo.
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Fig. 82 Mlcrograf Ta optica - Huella de desgaste del aceite de sésamo adlczonado con 0 25 %; de nanopamculas de
ALO3, Carga 15.6 N, Probetas de Al-6061

Fig. 83 Mzcrograf ia optzca - Huella de desgaste del aceite de sésamo adlczonado con 0.5 % de nanopartlculas de
AlLOs, Carga 15.6 N, Probetas de Al-6061

Fig. 84 Mzcrograf a optzca Huella de desgaste del acezte d sésamo azczonado con 1 % denanopartzculas de
Al,O3, Carga 15.6 N, Probetas de Al-6061
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En comparacién con el aceite base las concentraciones de 0.25% y 0.5 % han reducido la
deformacion plastica comparado con el aceite base.

Las Fig. 85, Fig. 86 y Fig. 87 donde se aplico una carga de 24.5 N, para todas las concentraciones
hay deformacion plastica, presencia de residuos y surcos de gran tamafo. Con esta carga la

concentracion de 1% es la que menor deformacion present6 en la huella de desgaste.

9% ] - g E’ Pt Al "
Fig. 85 Mzcrograf ia optzca Huella de desgaste del aceite de sésamo adzczonado con 0. 25 % de nanoparttculas de
ALO;s, Carga 24.5 N, Probetas de Al-6061

Fig. 86 Mlcrograf ia optlca Huella de desgaste del aceite de sésamo adicionado con 05 % de nanopamculas de
AlLOs, Carga 24.5 N, Probetas de Al-6061
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I Ii-Iulell‘de desgaS;e__d_ei aceite de sésamo adic-inaé’o co
AlLO;s, Carga 24.5 N, Probetas de Al-6061

L
T 2

El andlisis de perfilometria nos indica que: para la concentracion de 0.25% (ver Fig. 88), el ancho
de huella es de 1.75 mm de ancho y una profundidad de 30 um; para 0.5% (ver Fig. 89), es de 1.4
mm con una profundidad de 40 um y para la concentracion de 1% ( ver Fig. 90), tiene un ancho

de huella de 1.5 mm y profundidad de 100 pm. Esto con una carga de 15.6 N. Comparando con el
aceite base, la concentracion de 1% no redujo el ancho de huella ni la profundidad, caso contrario

de las otras dos concentraciones que redujeron la profundidad de huella.

40.0
30.0
20.0
10.0
0.0
-10.0
-20.0

Profundidad de huella. pm

-30.0
-40.0

Distancia, mm

Fig. 88 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.25 % de nanoparticulas de Al;O3, carga 15.6 N, probetas
de Al-6061
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Fig. 89 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.5 % de nanoparticulas de Al;Os, carga 15.6 N, probetas
de Al-6061
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Fig. 90 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 1.0 % de nanoparticulas de AL,Os, carga 15.6 N, probetas
de Al-6061

Con la carga de 24.5 N los valores son; para 0.25% ( ver Fig. 91), el ancho de huella es de 2 mm
de ancho y una profundidad de 70 pm; para 0.5% ( ver Fig. 92), es de 1.5 mm con una profundidad
de 90 um y para la concentracion de 1% (ver Fig. 93), tiene un ancho de huella de 1.5 mm y
profundidad de 100 um. Esto con una carga de 15.6 N. En estos pares triboldgicos se redujo el
ancho de huella con todas las concentraciones, sin embargo, la profundidad fue mayor con 0.5% y

1%.
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Fig. 91 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.25 % de nanoparticulas de Al;O;3, carga 24.5N, probetas
de Al-6061
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Fig. 92 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.5 % de nanoparticulas de Al,Os, carga 24.5N, probetas
de Al-6061
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Fig. 93 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 1% de nanoparticulas de Al,Os, carga 24.5N, probetas de
Al-6061
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4.5.2 Sésamo, en acero 1018
Coeficiente de friccion

En la Fig. 94, el bio lubricante con una concentracion de 0.25% peso muestra un pk de 0.06 a 0.14,
indistintamente de la carga, el pk con la concentracion de 0.5 % (24.5) peso los valores son 0.07 a
0.14, y la concentracion de 1 % (24.5 N) tuvo valores del pk de 0.06 a 0.15. Las tres
concentraciones tuvieron un comportamiento estable por la duracion de la prueba, con valores del
COF similares entre ellas.

Todas las concentraciones tienen un COF similar al del aceite puro Fig. 46. Sin embargo, son

mayores.
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Fig. 94 COF del aceite de sésamo, adicionado con nanoparticulas de Al;O3 en sus diferentes concentraciones, en
acero 1018

Desgaste

En la Fig. 95, el volumen de desgaste con carga de 24.5N, fue de la siguiente forma: la
concentracion de 0.5% peso, tuvo una pérdida de material de 0.23 mm?; la concentracion de 1%

perdi6 0.23 mm?, y con 0.25% peso, se tuvo una pérdida de 0.20 mm? con esta concentracion se
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tuvo el menor volumen de desgaste. Sin embargo, las tres concentraciones incrementaron el

desgaste en comparacion con el aceite de sésamo puro. Con carga menor de 15.6 N, el desgaste fue

de 0.17 mm3, similar al aceite base.
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Fig. 95 Volumen de desgaste con carga de 24.5 N, sésamo adicionado con nanoparticulas de Al>Os3.

Analisis de la superficie de desgaste

Las imagenes de microscopia que se muestran en las Fig. 96, Fig. 97, Fig. 98 y Fig. 99, se puede

ver que las superficies han sufrido un desgaste abrasivo, provocando un dafio en las capas

superficiales de las probetas.
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Fig. 96 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite de sésamo adicionado con 0.25% de nanoparticulas de
Al,O3, Carga 15.6 N, Probetas de acero 1018
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Fig. 97 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite de sésamo adicionado con 0.

25% de nanoparticulas de
AlLO;s, Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018

100 pm

Fig. 98 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite de sésamo adicionado con 0.5% de nanoparticulas de
Al,O3, Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018
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I &l ! 100 pm
Fig. 99 Micrografia optica - Huella de desgaste del aceite de sésamo adicionado con 1.0 % de nanoparticulas de

AlLO;s, Carga 24.5 N, Probetas de acero 1018

BT
’

Con los resultados de perfilometria se observé como la huella con la concentracion de 0.25% (Fig.
100) con carga de 15.6 N tiene un ancho de huella de 0.15 mm y profundidad de 0.05 pm. Con
carga de 24.5 N, la concentracion de 0.25% (Fig. 101 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.25%
de nanoparticulas de ALOs, carga 24.5 N, probetas de acero 1018Fig. 101), tiene un ancho de huella de 0.2
mm y profundidad de 2.2 um; con 0.5% (Fig. 102), el ancho es 0.25 mm y profundidad de la huella
de 3.25 pum; por ultimo, la concentracion de 1% ( Fig. 103), es de 0.2 mm de ancho y 4 pm de
profundidad.

Las tres concentraciones con carga de 24.5 N reducen el ancho de huella, sin embargo, la
profundidad de huella fue mayor que con el aceite base. Con carga de 15.6 N, se redujo el ancho y

profundidad con respecto al aceite base.

0.0
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Fig. 100 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.25% de nanoparticulas de Al;Os, carga 15.6 N, probetas
de acero 1018
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Fig. 101 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.25% de nanoparticulas de Al;Os, carga 24.5 N, probetas
de acero 1018
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Fig. 102 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 0.5% de nanoparticulas de Al;O3, carga 24.5 N, probetas
de acero 1018
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Fig. 103 Perfil huella de desgaste sésamo adicionado con 1.0 % de nanoparticulas de Al;O3, carga 24.5 N, probetas
de acero 1018
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4.6 Resumen de resultados de las pruebas en el equipo perno sobre disco

En las siguientes Tabla 12 a Tabla 16, se muestran los resultados obtenidos de COF, masa perdida,

volumen de desgaste, ancho y profundidad de huella.

Tabla 12 — Masa y volumen perdido

Indice

Masa inicial (grs)  Masa Final (grs) Masa perdida (grs) Volumen perdido (mm?3)
Material- No. Aceite
Carga Disco Disco Perno Disco  Perno  Disco Perno Disco Perno
Al6061- 156N 1 ye 49.6710  0.7071  49.6650 0.7070 0.0060  0.0001  2.2222 0.0370
Al6061- 156 N 7 JC(0.25%) 495246 07118  49.4979 0.6916 0.0267  0.0202  9.8889 7.4815
Al6061- 156N 3 JC(0.5%) 495346  0.7188 495103 0.7188 0.0243  0.0000  8.9630 0.0000
Al6061- 156 N 2 JC(1%) 496477 07124  49.6462 0.7125 0.0015 -0.0001  0.5556 -0.0370
Al6061-245N 4 ye 496858  0.7121  49.6564 0.7120 0.0294  0.0001  10.8889 0.0370
Al6061-245N 4 JC(0.25%) 486182  0.7140 486113 0.7134 0.0069  0.0006  2.5556 0.2222
A16061-245N 3 JC(0.5%) 491950 07182 49.1818 0.7179 0.0132  0.0003  4.8889 0.1111
Al6061-245N 5 JC(1%) 495849  0.7088  49.5829 0.7088 0.0020  0.0000  0.7407 0.0000
Al6061- 156N 1 Sésamo 494611  0.7220 49.4431 0.7218 0.0180  0.0002  6.6667 0.0741
AI6061- 156N 2 Ss(0.25%) 495250  0.7067 49.5173 0.7065 0.0077  0.0002  2.8519 0.0741
Al6061- 156N 3 Ss(0.5%) 499152 0.7283  49.9070 0.7284 0.0082  -0.0001  3.0370 -0.0370
Al6061- 156N 7 Ss(1%) 500115  0.7210  49.9922 0.7210 0.0193  0.0000  7.1481 0.0000
Al6061-245N 1 Sésamo 4809316  0.6892 48.8947 0.6882 0.0369  0.0010  13.6667 0.3704
Al6061-245N 5 Ss(0.25%) 500936  0.7198  50.0580 0.7198 0.0356  0.0000  13.1852 0.0000
A16061-245N 2 Ss(0.5%) 490000 0.7218 48.9728 0.7215 0.0362  0.0003  13.4074 0.1111
Al6061-245N 6 Ss(1%)  50.0290  0.7250  50.0027 0.7252 0.0263  0.0002  9.7407 -0.0741
1018 - 15.6 N 1 iC 139.9790  1.8478 139.9779 1.8476 0.0011  0.0002  0.1398 0.0254
1018 - 15.6 N 2 JC(1%) 143.7974 1.8576 143.7958 18574 0.0016  0.0002  0.2033 0.0254
1018 -24.5 N 4 iCc 144.0251  1.8477 144.0235 1.8476 0.0016  0.0001  0.2033 0.0127
1018 - 245N 5 JC(0.25%) 144.0708 1.8507 144.0694 1.8505 0.0014  0.0002  0.1779 0.0254
1018 -24.5 N 6  JC(0.5%) 144.5022 1.8385 144.5007 1.8385 0.0015  0.0000  0.1906 0.0000
1018 - 24.5 N 3 JC(1%)  143.9372  1.8576 143.9354 1.8576 0.0018  0.0000  0.2287 0.0000
1018 - 15.6 N 3 Sésamo 1437223 1.8509 143.7210 1.8507 0.0013  0.0002  0.1652 0.0254
1018 - 15.6 N 4 Ss(0.25%) 143.9896 1.8383 143.9882 1.8385 0.0014  0.0002  0.1779 -0.0254
1018 - 24.5N 1 Sésamo  144.0956  1.8509 144.0941 1.8510 0.0015  0.0001  0.1906 -0.0127
1018 -24.5N 2 Ss(0.25%) 143.8103 1.8575 143.8087 1.8576 0.0016  0.0001  0.2033 -0.0127
1018 - 24.5 N 3 Ss(0.5%) 140.0695 1.8476 140.0677 1.8476 0.0018  0.0000  0.2287 0.0000
1018 -24.5N 4 Ss(1%)  143.9540  1.8389 143.9522 1.8384 0.0018  0.0005  0.2287 0.0635
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Tabla 13 - COF en probetas de aluminio 6061

Material Aluminio (Ra= 0.248 um)
Carga 15.6 N 245N
Aceite COF Desgaste COF Desgaste
(mm"3) (mm”"3)
Min Max Min Max
Sésamo 0.1 0.4 6.6 0.13 0.9 13.66
Sésamo + 0.25% 0.1 0.37 2.85 0.16 0.9 13.19
Sésamo + 0.5% 0.1 0.34 3.03 0.13 0.61 13.41
Sésamo + 1% 0.1 0.39 7.15 0.18 0.78 9.74
JIC 0.02 0.41 2.22 0.06 0.5 10.89
JC+0.25% 0.11 0.39 9.88 0.09 0.36 2.55
JC+0.5% 0.05 0.38 8.96 0.13 0.44 4.89
JC+1% 0.01 0.11 0.55 0.01 0.11 0.74
Tabla 14 - COF en probetas de acero 1018
Material Acero (Ra=0.13um)
Carga 15.6 N 245N
Aceite COF Desgaste COF Desgaste
(mm"3) (mm"3)
Min Max Min Max
Sésamo 0.05 0.13 0.1652 0.07 0.12 0.1906
Sésamo + 0.25% 0.05 0.14 0.1779 0.06 0.14 0.2033
Sésamo + 0.5% - - - 0.07 0.14 0.2287
Sésamo + 1% - - - 0.06 0.15 0.2287
JC 0.05 0.15 0.1398 0.03 0.14 0.2033
JC+0.25% - - - 0.03 0.12 0.1779
JC+0.5% - - - 0.03 0.13 0.1906
JIC+ 1% 0.06 0.14 0.2033 0.09 0.14 0.2287
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Tabla 15 - Tamario de la huella de desgaste, probetas de aluminio

Material Aluminio (Ra= 0.248 um)
Huella de desgaste
Carga 15.6 N 245N
Aceite Ancho Profundidad Ancho Profundidad
Sésamo 1.4 70 2.5 70
Sésamo + 0.25% 1.75 30 2 70
Sésamo + 0.5% 1.4 40 2.25 90
Sésamo + 1% 1.5 100 1.5 100
JC 1.5 30 2.7 70
JC+0.25% 1.7 90 1.5 30
JC +0.5% 1.2 90 1.5 54
JC+ 1% 0.4 6.8 0.4 6.5
Tabla 16 - Tamario de la huella de desgaste, probetas de acero
Material Acero (Ra=0.13um)
Huella de desgaste

Carga 15.6 N 245N

Aceite Ancho Profundidad Ancho Profundidad

Sésamo 0.4 0.2 0.4 1

Sésamo + 0.25% 0.15 0.05 0.2 2.25

Sésamo + 0.5% 0.25 3.25

Sésamo + 1% 0.2 4

JC 0.15 0.2 0.5 2

JC+0.25% 0.2 0.7

JC +0.5% 0.3 0.7

JC+1% 0.1 1.5 0.6 3.3
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4.7 Capacidad antidesgaste de lubricantes bajo la norma ASTM D4172

Con base en los resultados obtenidos de las pruebas realizadas en la maquina perno sobre disco,
los nano lubricantes que se seleccionaron por tener un mejor comportamiento tribolégico, son los
preparados con concentraciones de 1% con el aceite Jatropha y 0.25% de nanoparticulas de Al>O3
con el aceite de sésamo. Esto basandose principalmente en los resultados arrojados con las probetas
de aluminio Al-606. Los bio lubricantes antes mencionados se evaluaron con la maquina de cuatro
bolas para obtener su capacidad antidesgaste, en funcion del tamafio promedio de huella de

desgaste.

4.7.1 Tamaiio de huella de desgaste

La ASTM D-4172 indica que el pardmetro de medicion de la capacidad antidesgaste de los
lubricantes se determina con el promedio de los tamafios de las huellas de desgaste en las esferas.
La tabla de la Fig. 104, integra los promedios de tamafios de huella de cada prueba realizada.
Aceite Jatropha, JC + 0.25%, JC + 1%, aceite sésamo, sésamo + 0.25% y sésamo +1% de NPs de
ALOs.

Los resultados de esta prueba nos indican una reduccion de la huella de desgaste con el aceite JC
+ 0.25% de nanoparticulas, reducen en 14 % a 75° C y 3.5% a temperatura ambiente; con la
concentracion de 1%, reducen a temperatura ambiente 8%. Sin embargo, a 75° C el promedio de
la huella de desgaste se incrementd 6%. Para el aceite de sésamo, la concentracion de 0.25%
incremento el tamafio de huella de desgaste en 1% a 75 ° C y a temperatura ambiente; con la

concentracion de 1% se increment6 12% a 75° C 'y 37% a temperatura ambiente.
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Norma ASTM D4172 Temperatura Ambiente
Aceite Tamaiio promedio del diametro de 1a huella de desgaste
(mm)
JATROPHA 08480+ 0337 0.7833 +0.0427
JA’I‘)I-{Z(;I;?A * 0.7722+0.1334 0.7556 £ 0.0898
JATROPHA + 1% 0.8966+0.1642 0.7208 + 0.0460
SESAMO 0.8126+0.0453 0.6533 £ 0.0808
SESAMO +025% 0.8200+:0.1439 0.6728 + 0.1532
SESAMO +1% 09133+ 0.0603 09130 +0.2226

Fig. 104 Tamario de huella de desgaste con los aceites, bajo la norma ASTM D-4172 y modificado a temperatura

ambiente.
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4.7.2 Microscopia optica de huellas de desgaste

El desgaste predominante en las esferas fue del tipo abrasivo, en las Fig. 105, Fig. 106, Fig. 107,
Fig. 108 Fig. 109, Fig. 110, Fig. 111, Fig. 112, Fig. 113 y Fig. 114 se observa el desgaste marcado
por rayado en las superficies, la presencia de surcos y residuos. En la Fig. 114-b, se aprecia desgaste

adhesivo, y hojuelas de desgaste en la superficie de esta esfera.

Fig. 105 Huellas de desgaste de la prueba de JC bajo- la norma ASTM- D4172 a) Bola 1b) Bola 2 ¢) Bola 3

100 pm g 7" 100 pm

Fig. 106 Huellas de desgaste de la prueba de JC a tmperatura ambiente a) Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3

Fig. 107 Huellas de desgaste de la prueba de JC + 0.25% de nanoparticulas de Al;O3 bajo la norma ASTM- D4172
a) Bola 1 b) Bola 2 c) Bola 3
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Fig. 108 Huellas dedesgaste de la prueba de JC + 0 25‘7 de nanoparticulas de A1203 a temperatura ambiente a)
Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3

Fig. 109 Huellas de desgaste de la prueba de JC + 1% de nanoparticulas de Al,O3 bajo la norma ASTM- D4172 a)
Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3

Fig. 110 Huellas de desgaste de la prueba de JC + 1% de nanoparticulas de Al>O3 a temperatura ambiente a) Bola
1b) Bola 2 ¢) Bola 3

Fig. 111 Huellas de desgaste de la prueba de sésamo bajo la norma ASTM D-4172 a) Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3
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Fig. 113 Huellas de desgaste de la prueba de sésamo+ 0.25% de nanoparticulas de Al;Os bajo la norma ASTM D-
4172 a) Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3

Fig. 114 Huellas de desgaste de la prueba de sésamo+ 0.25% de nanoparnculas de Alz 3 a temperatura ambiente a)
Bola 1 b) Bola 2 c¢) Bola 3

Fig. 115 Huellas de desgaste de la prueba de sésamo+1 ‘7 de nanopamculas de A1203 bajo la norma ASTM D-4172
a) Bola 1 b) Bola 2 c) Bola 3

-112-
Indice



ESTUDIO DE LAS PROPIEDADES TRIBOLOGICAS DE NANOPARTICULAS DE Al,O; PARA SU
APLICACION COMO ADITIVOS EN LUBRICANTES

- ol -y ; L b _ . -1mm R —
Fig. 116 Huellas de desgaste de la prueba de sésamo+ 1% de nanoparticulas de Al>O3 a temperatura ambiente a)
Bola 1 b) Bola 2 ¢) Bola 3

4.7.3 Perfil de huellas de desgaste en las esferas

Para tener un valor promedio aproximado de la profundidad de las huellas de desgaste, se realizod
el analisis de perfilometria que se muestra en las Fig. 117 a Fig. 128. Similar al tamafio de huella

de desgaste, los valores que se presentan a continuacion son un promedio de la profundidad de

huella.

Con el aceite JC evaluado a 75°C se tuvo un promedio de 26 um, el adicionado con 0.25% un
promedio de 16 pm y con 1% de NPs de Al>2O; un valor de 18 um, de profundidad de huella de
desgaste. A temperatura ambiente los datos obtenidos son 17 pm para el aceite base, 15 um para
el adicionado con 0.25% y 10 um para el adicionado con 1%. Con estos datos el mayor porcentaje
de reduccion de profundidad de huella es de 40% con la concentracion de 0.25% a 75°C y 42% a

temperatura ambiente con la concentracion de 1%.

El aceite de sésamo con la adicion de nanoparticulas increment6 el promedio de tamafio de huella
de desgaste y lo mismo sucedi6 con la profundidad de huella. Los valores obtenidos con este aceite
son: con temperatura a 75°C el aceite base, tuvo un valor de 15.6 um de profundidad; el aceite
adicionado con 0.25% tuvo una profundidad de 19.6 um; con la concentracion de 1% la
profundidad fue de 25 um, esto representa un incremento del desgaste del 25 % y 61%
respectivamente; a temperatura ambiente, la profundidad fue de 10 um, para el aceite base y el
adicionado a 0.25%, pero con la concentracion de 1% fue de 29 um, por lo que, con la

concentracion de 1% hay un incremento importante de la profundidad.
Y p p
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Fig. 117 Perfilometria Jatropha, bajo la norma ASTM D4172 , a) bola 1, b) bola 2, c) bola 3
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Fig. 118 Perfilometria Jatropha + 0.25% de nanoparticulas de AI203, bajo la norma ASTM D4172, a) bola 1, b)

bola 2, ¢) bola 3
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Fig. 119 Perfilometria Jatropha + 1% de nanoparticulas de Al,O3,
2, ¢) bola 3
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Fig. 120 Perfilometria Jatropha a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 2, c¢) bola 3
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Fig. 121 Perfilometria Jatropha + 0.25% de nanoparticulas de Al;Os, a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 3
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Fig. 122 Perfilometria Jatropha + 1% de nanoparticulas de Al;Os, a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 3
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Fig. 123 Perfilometria sésamo, bajo la norma ASTM D4172, a) bola 1, b) bola 2, c) bola 3
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Fig. 124 Perfilometria sésamo + 0.25% de nanoparticulas de Al,Os, bajo la norma ASTM D4172 , a) bola 1, b) bola
2, ¢) bola 3
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Fig. 125 Perfilometria sésamo + 1% de nanoparticulas de Al;O3, bajo la norma ASTM D4172 , a) bola 1, b) bola 2,

¢) bola 3
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Fig. 126 Perfilometria sésamo a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 2, c) bola 3
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Fig. 127 Perfilometria sésamo + 0.25% de nanoparticulas de Al;O3 a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 2, c)
bola 3
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Fig. 128 Perfilometria sésamo + 1% de nanoparticulas de Al,O3 a temperatura ambiente, a) bola 1, b) bola 2, ¢)

bola 3
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4.7.4 Coeficiente de friccion

En la Fig. 129 se representa el coeficiente de friccion de las evaluaciones realizadas con el aceite

JC, y los nanolubricantes con esta base. En la grafica podemos observar los promedios del COF,

con base en la norma ASTM D4172, el COF con concentracion de 0.25%, va de 0 a 0.12,

reduciendo el parametro del aceite base que es de 0.03 a 0.11, y es acorde al tamafio de huella de

desgaste, que con esta concentracion se reduce. Por el contrario, con la concentracion de 1%, el

COF se incrementa hasta en 50%, con valores que van de 0.10 a 0.16.

A temperatura ambiente, la concentracion de 0.25%, reduce el COF en 30%; con valores del COF

que van de 0.04 a 0.12. La concentracion de 1% incrementa el COF en 35%, el COF para este

nanolubricante es de 0.11 a2 0.17.
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cuatro bolas para el aceite JCy JC adicionado
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El COF del aceite de sésamo y sésamo adicionado de la Fig. 130, en ambas pruebas, la

estandarizada y la modificada, tuvo un incremento comparado con el del aceite base. En las graficas

podemos observar que tienen un comportamiento estable las pruebas de sésamo, sésamo con 0.25%

con temperatura de 75°C. En temperatura ambiente el sésamo solo tuvo un COF bajo y estable.

Las pruebas a temperatura ambiente, no fueron controladas, por lo que, en el transcurso de la prueba

la temperatura inicial fue en incremento, alcanzando alrededor de los 40° 0 45°, en la Fig. 131, se

grafico el incremento de la temperatura para estas pruebas.
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Fig. 131 Incremento de la temperatura de los aceites en la evaluacion tribologica en la maquina de cuatro bolas
realizada a temperatura ambiente

4.8 Disenos factoriales

El disefo factorial se realizo con 3 factores: tipo de aceite, adicion de nanoparticulas y temperatura.
Con dos niveles para tipo de aceite y temperatura, mientras que en adicion de nanoparticulas es de
tres niveles. Tipo de aceite: Jatropha y sésamo, adicién de nanoparticulas: 0%, 0.25% y 1%; y
temperatura: 25°C y 75°C. De la forma que se presenta en la Fig. 132.

Los datos de la huella de desgaste, se consideran como variable de respuesta porque tienen
normalidad. Esto también se verifico con la prueba estadistica de Ryan- Joiner, similar a Shapiro-
Wilk.

Los resultados obtenidos mediante el software Minitab®, se muestran en las Fig. 133, Fig. 134 y
Fig. 135. En la tabla de ANOVA, el valor P, debe ser inferior a 0.05 para considerarse significante,
es decir, que tiene impacto en la variable de respuesta (huella de desgaste). Por debajo del valor,
se encuentra el Factor C-Temperatura, con un valor P = 0,016, y cercano se encuentra el Factor B-

Porcentaje de NPs, con valor P = 0.056.
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Factor A Factor B Factor C
Tipo de aceite Adicion de 25°C 75°C
0.7410 0.8160
0% 0.8263 0.8830
0.7827 0.8430
0.6749 0.6298
JC 0.25% 0.8524 0.8942
0.7395 0.7926
0.6804 0.7079
1.00% 0.7709 1.0064
0.7110 0.9756
0.5713 0.7603
0% 0.7328 0.8400
0.6557 0.8375
0.6521 0.6550
Sésamo 0.25% 0.6865 0.9194
0.6800 0.8858
0.6665 0.8605
1% 1.0993 0.9790
0.9732 0.9003

Informacion del factor

Fig. 132 Factores, niveles y variable de respuesta para el diserio factorial

Analisis de Varianza

Factor Niveles Valores Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Aceite 2 JC, Sésamo Modelo 11 0.253813 0.023074 197 0.080
Porcentaje de NPs 3 0%, 0.25%, 1% Lineal 4 0.155618 0.038905 332 0027
Temperatura 22575 Aceite 1 0.000021 0.000021 000 0.966
Porcentaje de NPs 2 0.076280 0.038140 325 0056
Temperatura 1 0079317 0.079317 676 0.016
Interacciones de 2 términos 5 0.056093 0.011219 096 0463
Aceite*Porcentaje de NPs 2 0.053979 0026989 230 0.122
Aceite*Temperatura 1 0.000633 0.000633 005 0818
Porcentaje de NPs*Temperatura 2 0.001481 0.000741 006 0939
Interacciones de 3 términos 2 0.042102 0.021051 180 0.188
Aceite*Porcentaje de NPs*Temperatura 2 0.042102 0.021051 1.80 0.188

Error 24 0.281400 0.011725

Total 35 0535214
Fig. 133 Tabla de ANOVA, resumen del modelo obtenidos del software Minitab®
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En la Fig. 134 se muestra el efecto que tiene cada factor del disefio factorial, se observa que el tipo
de aceite no tiene una significancia en la variable de respuesta, se deduce esto por la forma de linea
que es horizontal, el porcentaje de NPs si tiene influencia en la huella de desgaste, aqui se aprecia
que la concentracion de 1% incrementa la el tamafio de huella con respecto al aceite base, y a la
concentracion de 0.25%, esta concentracion reduce el desgaste comparado con los aceites base, Por

ultimo la temperatura tiene un efecto en la variable de respuesta, a mayor temperatura se

incrementa.
Grafica de efectos principales para Huella de desgaste
Medias ajustadas
Aceite Porcentaje de MPs Temperatura
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»
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s Sésamo 0% 0.25% 1% 25 75
Fig. 134 Grdfica de efectos principales, obtenido de Minitab®

En la grafica de interacciones podemos ver cudl de ellas tiene interaccion o una mayor interaccion
entre los factores del experimento. Los factores que estan interactuando segun los datos de la
grafica son el porcentaje de NPs y el tiempo de aceite, la temperatura y el tipo de aceite. Sin
embargo, su interaccion no es de gran relevancia en la variable de respuesta, esto porque en la tabla
de ANOVA, sus valores P son mayores a 0.05, y porque en las graficas entre las lineas no se acercan

a la perpendicularidad.
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La gréfica de interacciones también se puede leer de la siguiente forma:

a)

b)

d)

f)

El tipo de aceite adicionado o no influye en la huella de desgaste, el aceite JC con una
concentracion de 0,25% tiene el menor tamafio de huella de desgaste, con la concentracion
de 1% y el base, la huella incrementa, pero no tanto como con el aceite de sésamo + 1%,

con el de sésamo base y sésamo + 0.25% la huella es menor.

Ambos aceites con la temperatura ambiente (25° C), tienen una menor huella de desgaste.

La huella de desgaste se incrementa cuando se incrementa la temperatura a 75° C.

El porcentaje de NPs influye en la huella de desgaste, sin nanoparticulas el aceite de sésamo
tienen una menor huella de desgaste que el JC, con una concentracion de 0.25% sucede lo
mismo, a pesar de tener valores cercanos. Con 1% la huella que deja el JC es menor que

con el sésamo.

Con todas las concentraciones, la temperatura de 75°C incrementa la huella de desgaste con
respecto a la temperatura ambiente (25° C). La concentracion de 0.25% reduce la huella

con respecto de los aceites base y de la concentracion de 1%, esto a 75° C
A temperatura de 25° C ambos aceites dejan una huella de desgaste menor que a 75°C

En ambas temperaturas la mayor huella de desgaste fue con la concentraciéon de 1%, la
concentracion de 0.25% con temperatura presenta la mayor reduccion del desgaste. A 25°

C es similar a la huella de los aceites base.
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Grafica de interaccion para Huella de desgaste
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Fig. 135 Gradfica de interacciones obtenidas por el software Minitab®

4.9 Espectroscopia FT-IR

Enla Fig. 136, se muestra el espectro FTIR de la nanoparticula de Al>O3, con sus principales grupos
funcionales, solo se pueden observar pequefios picos, a 3445 cm’!, se atribuye a vibraciones de OH,
de las moléculas de agua adsorbidas, aunque tiene baja intensidad de transmitancia como se vio en
[54] [55]; los picos dentro de la huella digital nos indican bandas de 713 cm™!, corresponde para
las vibraciones de AI-O—Al, después de la disminucion de la linea, solo se puede ver un ligero
pico alli, otros dos se observan en 484 cm™ y 421 cm, todas estas bandas también atribuidas a la
estructura de la Pseudoboehmita [ AI-O-(OH)] [55]. Las vibraciones de Al-O—Al se pueden ver a

914 cm™! (estiramiento asimétrico), 803 cm™! (estiramiento simétrico) y a 633 cm ™! (flexién) [56].
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Fig. 136 Espectro FTIR de las nanoparticulas de Al;O3

Las bandas, en la seccion de grupos funcionales (4000-1500 cm™) de los espectros del aceite de
JC ver Fig. 137 y de sésamo Fig. 138, son caracteristicas de los aceites y de los lipidos. Las bandas
sefaladas corresponden a: los lipidos se ubican en 3007 cm-1 (vibracion de flexion =C-H), 2925
cm-1, 2855 cm-1 (vibraciéon de estiramiento C-H) y 1744 cm-1 (vibracion de estiramiento C=0).

El enlace C=0 se puede encontrar alrededor de 1735 y 1750 cm!, siendo caracteristico de los

aceites vegetales [57].
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Fig. 137 FT-IR del aceite de JC, se sefialan con flechas sus grupos funcionales principales
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Las Fig. 139 y Fig. 140, muestran los espectros FTIR de los aceites de JC y de sésamo, asi como
los nanolubricantes usando estos aceites bio-base, antes y después de las pruebas realizadas en la
maquina de cuatro bolas. Los espectros no presentan variaciones en el ancho de las bandas, no hay
incrementos importantes en la intensidad de transmitancia, y tampoco desplazamientos del nimero
de onda en los espectros, comparando los aceites antes y después de la prueba. Esta prueba se
realizd con el objetivo de ver si hay una degradacién después de que los aceites estuvieron
sometidos a temperatura, en estudios realizados de termogravimetria, la variacién de masa de masa
de los aceites es a partir de 200 °C para el aceite de sésamo [58] y 113 °C para el aceite Jatropha
curcas [59]. Como se puede observar en ambas graficas, con esta técnica (FTIR) no es visible una

degradacion del aceite.
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Fig. 139 Espectros FTIR de las muestras de JC, antes de la prueba y después de la prueba
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Fig. 140 Espectros FTIR de las muestras de sésamo, antes de la prueba y después de la prueba

En las Fig. 139 y Fig. 140, podemos observar la influencia de la nanoparticula en los espectros de
infrarrojo. En los nanolubricantes, la banda cambia su porcentaje de transmitancia, que coincide

con la banda de la nanoparticula.

4.10 Viscosidad

Los valores de viscosidad obtenidos se muestran en la Tabla 17 y se muestra su comportamiento

con respecto de la temperatura en la Fig. 141.

Tabla 17 - Viscosidad

Viscosidad (cSt)
Temperatura
(°O) JC Ss
25 60.66 63.19
40 32.87 27.94
75 11.24 10.71
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Fig. 141 Viscosidad en funcion de la temperatura de los aceites de JC y sésamo
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CAPITULO 5

DISCUSION Y CONCLUSIONES

5.1 Dispersion

La dispersion, por el tratamiento mecanico con las condiciones establecidas en esta investigacion,
no es suficiente para lograr la estabilidad de dispersion de las nanoparticulas por muchas horas en
los aceites. En la Fig. 142 se observan algunos aglomerados de las nanoparticulas en el aceite JC
formados después de 24 hrs del bafio ultrasonico. Una mayor efectividad de este proceso depende
de la duracion de la ultrasonicacion y la potencia del equipo, como lo explican, Mubashir Gulzar
et al. y Xianjun Hou et al. [5] [60]. En algunos articulos se ha reportado la ejecucion de periodos
largos de dispersion, 3, 5, 6 o mas horas [20] [60] [61]; a pesar de los periodos largos de dispersion,
la sedimentacion de las nanoparticulas ocurre a las pocas horas después de terminar la cavitacion
ultrasonica, otros investigadores han reportado mejoras relativas en la dispersion, sin embargo,
también que hay un deterioro de los lubricantes [6]. Diferentes investigadores han observado que
el tratamiento mecanico para la dispersion por si solo presenta ciertas deficiencias, por lo que se
han implementado procesos quimicos, uno de ellos son la adicion de surfactantes en la sintesis de
nanoparticulas, o después, cuando se prepara la muestra [21]. Se logra que las nanoparticulas no
formen enlaces intermoleculares, evitando la formacioén de aglomerados que son los causantes de
la sedimentacion en el aceite. Ademas, la adicion de los surfactantes ayuda a dar una forma regular
a las np, y contribuye a mantener a las particulas suspendidas en el fluido (movimiento browniano).
Por ultimo, en el andlisis tribologico, mantener las nanoparticulas en suspension, es importante
contribuyendo a una reduccion en el desgaste y el coeficiente de friccion [5] [7] [8] [9] [20] [21]

[4] [62].

En el presente estudio se observo la diferencia de estabilidad de las nanoparticulas en los dos
diferentes aceites, por lo que no tienen la misma capacidad de mantener en suspension a las
nanoparticulas, esta diferencia puede deberse a las propiedades fisico-quimicas de los lubricantes,
ya sea por la composicion de acidos grasos o por la viscosidad de cada uno. En el aceite de JC, las
nanoparticulas estuvieron mayor tiempo en suspension, el aceite de JC tiene una mayor viscosidad

y por lo tanto una sedimentacién mas lenta que el aceite de sésamo, como lo report6 J. Padgurskas
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et al. [62], observo que el aceite con mayor viscosidad tuvo por mayor tiempo dispersas las

particulas, situacion que también se presento en esta investigacion.

Fig. 142 Aglomerados de nanoparticulas presentes en una gota de aceite JC con concentracion de 1%

5.2 Desgaste y coeficiente de friccion en perno sobre disco

El efecto del aceite y las nanoparticulas en el desgaste y el coeficiente de friccion se presenta a

continuacion:

Material

Debido a la diferencia en las propiedades mecanicas entre los materiales utilizados, acero 1018, y
aluminio 6061, el COF y el desgaste es mayor en el aluminio en comparacion con el acero, este
ultimo tiene una mayor dureza y resistencia a las fuerzas aplicadas en el estudio, mientras que el
aluminio es un material de elevada ductilidad que facilita la deformacién pléstica, por lo que el
COF y el desgaste en las superficies de acero fue menor, este comportamiento se observo tanto en
los aceites base como en los adicionados. En la Fig. 143 se muestra el dafio causado por los aceites

en los diferentes materiales. La huella sobre aluminio, es visiblemente mayor que en acero.
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Fig. 143 Huella de desgaste. A) Aluminio 6061, b). Acero 1018

Rugosidad

Otro factor relevante en el analisis tribologico es la rugosidad de las superficies en contacto, tiene
un rol importante dentro del par tribologico, puede incrementar el COF y del desgaste. La friccion
aumenta con la rugosidad de las superficies tal como sucede con las superficies de aluminio y
disminuye a medida que las superficies se vuelven mas lisas, como en la superficies de acero, entre
mayor sea la rugosidad existe una mayor area de contacto entre las superficies, incrementando la
friccion [2] [24]. En el aluminio, debido a la rugosidad de 0.33 um, hay una mayor area de contacto,
las peliculas lubricantes deben evitar el contacto el contacto entre las superficies [2], el nivel de
desgaste, el COF y su comportamiento, dan indicios de que la pelicula lubricantes es insuficiente
para evitar el contacto de las superficies, debido a la rugosidad, las graficas de las Fig. 34 y Fig. 45
tienen valores altos del COF, y el desgaste es severo. En las superficies de acero, la rugosidad es
de 0.014 um, el COF fue estable y su valor es bajo, alrededor de 0.1, mucho menor que con el
aluminio. Esta condicion de las superficies, al ser mas lisas, hay menor area de contacto, lo que
resulta en un menor COF y un menor desgaste. La rugosidad ayuda a determinar el régimen de
lubricacién en el componente mecanico, la relacion entre el COF y la pelicula lubricante se puede
observar cualitativamente [24], por tal hecho se asume que la lubricacion en las probetas de
aluminio se mantiene en régimen de lubricacion limite, y se destaca la respuesta del JC con carga

de 15.6 N, que antes de los 90 m recorridos mantuvo un bajo COF.

Cantidad de lubricante
En adicion, la cantidad de lubricante utilizada en el estudio, de 0.5 ml, no cred una capa lo
suficientemente gruesa ocasionando el contacto de las rugosidades de las superficies de aluminio.

El lubricante, segun los regimenes de lubricacion, debe estar generando un espesor de capa h menor
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que la rugosidad R, por lo que en estas condiciones se esta en un régimen de lubricacion limite. Al
estar en contacto las superficies se generod desgaste por adhesion presente con ambos lubricantes
base. Se asume que debido a que la rugosidad es menor en la superficie de acero, el grosor de la
capa de lubricante h es mayor que la rugosidad R. Por lo tanto, no hay contacto entre las superficies

del par tribologico, reduciendo el desgaste, como se menciona en [2] [63].

Carga

El incremento en la fuerza normal N, de 15.6 N a 24.5 N, ocasion6 un mayor desgaste e incremento
el COF. La fricciébn como el desgaste varian en proporcioén a la presion sobre las superficies,
mientras que la viscosidad de los aceites y la velocidad son constantes, da paso a que la relacion
de Hersey [1], por el incremento en la carga, se aproxima mads al origen, es decir a los valores de
COF del régimen de lubricacion limite. Ya se ha visto que el aceite JC a mayores cargas presenta
una reduccion de la capacidad antidesgaste, esto fue observado por Yashvir Singh et al. [12] donde
el aceite Jatropha tuvo un mejor comportamiento triboldgico con una carga de 50 N, en

comparacion con 100 Ny 150 N.

Adicion de Nanoparticulas

La capa lubricante y la lubricidad de los aceites base en las superficies de aluminio se agot6 antes
de la conclusion de la prueba, por lo que las pruebas se tuvieron que detener, la falta de lubricante
dio paso a ruidos por la fuerza de friccion y a un efecto stick-slip, este mismo efecto se observo
con el aceite de sésamo con la concentracion de 0.25% con la carga de 24.5 N. A diferencia de los
aceites base, y la concentracién antes mencionada, con la adicidén de las nanoparticulas en las tres
concentraciones se concluyeron satisfactoriamente las pruebas con los pardmetros establecidos,
con ambas cargas y ambos materiales, el acero y el aluminio. El efecto de las nanoparticulas se
hizo presente principalmente en las superficies de aluminio reduciendo el desgaste, el tamafio de
huella (ancho y profundidad) y reduciendo el COF. En la adicién de NPs, la concentracion es un
aspecto que puede modificar la respuesta triboldgica, como se ha observado en el estudio. Las
nanoparticulas en el par triboldgico se comportaron como un tercer cuerpo, dando paso a los

mecanismos de lubricacion de las NPs, es decir, de rodadura, reparacion, pulido y protector.

En el aluminio, con el aceite base JC, la concentracion de 1% redujo el desgaste y el COF con

ambas cargas. La espectroscopia UV-vis, y la observacion de la sedimentacion, nos indica que hay
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una mayor cantidad de nanoparticulas dispersas en el aceite, por lo que la respuesta, se atribuye a
la cantidad de nanoparticulas dispersas en el aceite. La misma respuesta ha sido observada en
diferentes investigaciones, una concentracion contribuye mas que otras en la reduccion del desgaste
y del COF, mientras que las otras concentraciones pueden tener una mejora menor. En el trabajo
realizado por S. Sabarinath, et al. [19], el COF se incrementa con cierta concentracion de
nanoparticulas adicionadas en el lubricante. Con el uso de nanoparticulas, en diferentes
investigaciones se observa como las concentraciones menores a 1% contribuyen a la reduccion de
la friccion y del desgaste como lo observaron. W. Dai, D. Jiao, T. Luo, N. Mohan, y S. Sabarinath
et al. [5-9, 18]. Sin embargo, con las condiciones de material (aluminio), y los parametros
establecidos en la prueba de perno sobre disco (carga 15.6 N), las concentraciones de 0.25% y 0.5
%, mejoraron las propiedades del bio lubricante ya que permitieron la conclusion de la prueba,
como un efecto adverso, se presenta un mayor desbaste de material, como se observa en la grafica
de volumen de desgaste Fig. 71, en las imagenes obtenidas por microscopia Optica, y se constata
con las gréficas de perfilometria, No es un comportamiento comun con lo observado, en trabajos
previos la adicion de nanoparticulas reducen el COF y el desgaste, como se observo en los trabajos
realizados por los investigadores W. Dai, D. Jiao, T. Luo, N. Mohan y Y. Chen [5] [6] [7] [8] [9]
[21]. Esto podria deberse a que la cantidad de nanoparticulas es insuficiente para cambiar el tipo
de lubricacion de deslizamiento a rodadura, evitando que se reduzcan el desgaste y el COF, como
ha sucedido en y se ha publicado en los trabajos antes mencionados.

Por el tamano de las nanoparticulas, algunas pudieron depositarse en las rugosidades de las
superficies, y otras comportarse como un efecto de pulido [5], dando lugar a un desgaste totalmente
abrasivo evitando la deformacion plastica que queda con el aceite base.

Con la carga de 24.5 N se tuvo el efecto esperado y observado por otros investigadores, las tres
concentraciones contra el base, reducen el COF y el desgaste, se evita la deformacion pléstica que
queda usando el JC base.

Los resultados de microscopia, perfilometria y el volumen de desgaste obtenidos, en conjunto con
el COF son consistentes. La mezcla con 1% de alimina, tiene el COF mas bajo, aunque no difiere
considerablemente con respecto al del bio lubricante JC base al inicio de la prueba, esto se debe a
que el aceite Jatropha tiene un bajo COF, que con la distancia recorrida comienza a incrementar,
este comportamiento también fue visto en trabajos previos como en el estudio de Leonardo Farfan,

etal. [13].
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El COF podria reducirse por la formaciéon de una tribocapa creada por absorciéon cuando la
concentracion de nanoparticulas corresponde a 1%, y con el aceite base de JC, sin embargo; esta
capa es efectiva a cargas relativamente bajas [1], La formacion de esta tribocapa contribuye
también a la reduccion del desgaste, no obstante, se debe confirmar la existencia de la tribocapa.
En aluminio con el aceite de sésamo, el COF tiene una reduccion minima en comparacion con el
aceite base con la carga de 15.6 N y con carga de 24.5 N las concentraciones de 0.5% y 1% lo
reducen, la concentracion de 0.25% no logro la reduccion del desgaste y del COF. A diferencia del
aceite JC, la principal razén por lo que el aceite de sésamo tiene este comportamiento, puede
deberse a la viscosidad de lubricante, como se observo en el trabajo realizado por J. Padgurskas et.
al en [62], en el sésamo es menor que en el aceite JC. La viscosidad es un valor para determinar el
nimero de Hersey, en conjunto con la carga y la velocidad, dentro del estudio estos ultimos
permanecen constantes [1], por lo que la viscosidad es uno de los parametros de entrada de par
tribologico diferente, ademas de las propiedades fisico-quimicas del aceite. El principal efecto de
las nanoparticulas con el aceite de sésamo, es visto en el tamafio y profundidad de huella, y el
volumen de desgaste. Con la carga de 15.6 N, la concentracion de 1% incrementa el volumen de
desgaste, tomando como referencia el aceite base; sin embargo, considerando que la capacidad de
lubricacion del aceite de sésamo se perdio a los 135 m de deslizamiento, podemos decir que la
concentracion de 1% incrementa la capacidad de lubricacion, pero no contribuye en gran medida
con la reduccién del desgaste. Con las concentraciones de 0.25 y 0.5% si hubo una reduccion de la
profundidad de huella y del volumen de desgaste. Al incrementar la carga a 24.5, la mejor respuesta
se tiene con la concentracion de 1%, reduciendo el volumen de desgaste y el ancho de huella. En
este caso se podria hablar de las nanoparticulas como aditivo de presiones extremas, pues al
incrementar la carga se ve una respuesta positiva del uso de NPs, con el inconveniente de que
tuvieron un mecanismo de lubricacion de efecto pulido, generando una huella de mayor
profundidad, pero de un ancho menor. También se observo con el aceite JC la capacidad de reducir
el COF y el desgaste con una carga mayor, con esta concentracion.

JC y sésamo en acero, con los aceites adicionados, los coeficientes de friccion son iguales o
cercanos al del aceite base, por lo que la adicion de NPs no generd modificaciones al COF,
manteniéndolo bajo y estable. Con una carga de 15.6 N, en el desgaste se obtuvieron mejoras con
la adicién de NPs en el tamafio de huella, reduciendo el ancho y la profundidad con ambos aceites.
A 24.5 N, el aceite de sésamo con las tres concentraciones se generd un incremento del desgaste;
igual que con el aceite JC con una concentracion de 1%. A la misma carga con el aceite JC las
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concentraciones de 0.25% y 0.5% si redujeron el volumen de desgaste en un 12% y 6%
respectivamente, el ancho de huella en un 60% y 40%, y la profundidad en un 65% ambas
concentraciones; con respecto al aceite base. La respuesta que tienen los nanolubricantes con el
acero, principalmente se debe a la dureza y a la rugosidad de las superficies. A baja carga los
nanolubricantes en interaccidon con las superficies tienen un efecto positivo, que podria deberse a
que la presion ejercida en el nano lubricante es baja y no esta sometido a grandes esfuerzos por lo
que fluye libremente, ademas el mecanismo de lubricacion de las nanoparticulas tiene un efecto de
rodadura, principalmente observado cuando se estd a bajas cargas y velocidades bajas [5], por tal
razén no se incrementd el COF, y se redujo el ancho y profundidad de huella de desgaste. En estas
condiciones la nanoparticula no tiene un efecto de reparacion de la superficie, debido a que el
tamafio de la nanoparticula es superior a la rugosidad. La pelicula lubricante h, generada debe ser
mayor que la rugosidad R bajo estas condiciones, por tal razon no se esta el régimen de lubricacion
limite, se deduce por el tipo de desgaste que se generd y solo afectd a las capas superficiales. Es
probable que sea un régimen de lubricacion mixta e hidrodinamica el que se genero.

A cargas mayores con los nanolubricantes de aceite base s€samo se gener6 mayor desgaste, las
nanoparticulas tuvieron un efecto de pulido, reduciendo el ancho de huella de desgaste, pero
incrementan la profundidad de la huella. El tamafio de las nanoparticulas, la concentracion usada,
en conjunto con las propiedades del aceite base pudieran ser las responsables de esta respuesta,
dado que con el aceite JC la respuesta fue diferente, con este aceite como base de los
nanolubricantes si hubo una reduccion del tamafio y profundidad de huella, principalmente con las
concentraciones de 0.25% y 0.5%. Las propiedades de lubricacion del JC se ven mejoradas con la
adicion de nanoparticulas, y se atribuye a un mecanismo de lubricacion con un efecto de rodadura,
y en una concentracion mayor (1%) un efecto pulido.

Entre un aceite y otro, dada su respuesta en la evaluacion tribologica en la méquina de perno sobre
disco. La diferencia se encuentra en la composicion y propiedades de los lubricantes, hablando de
acidos grasos, al interactuar con la adicién de nanoparticulas, influyen en la respuesta tribologica
y en la dispersion de las nanoparticulas. La composicion del aceite JC es conformada
principalmente por dacidos grasos poliinsaturados, su principal componente es el acido
eicosatrienoico (C20:3) [44], es un acido graso de cadena larga de 20 carbonos y 3 enlaces dobles.
Al ser de cadena larga, la interaccion de fuerzas entre las moléculas es relativamente fuerte, por lo
que se tiene una alta viscosidad [44], la composicion de acidos grasos de los aceites bio-base
determinan sus propiedades, por la viscosidad del aceite se crea una pelicula de mayor grosor o
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menor grosor, en el aceite JC la viscosidad es mayor, por lo que se forma una capa de lubricante
mas gruesa que con el sésamo y genera una mayor capacidad de lubricacion. Ademads, se ha
observado que la composicion de acidos oleico (C18:1) y linoleico (C18:2) repercute en la
reduccién del COF y del desgaste cuando hay una mayor concentracion de oleico y menor de
linoleico [64], tal como sucede con el aceite JC, en menor cantidad el aceite JC se conforma del
acido palmitico (C16:0), un 4cido graso saturado de cadena corta, que puede crear capas protectoras
efectivas en las superficies debido que no tiene dobles enlaces [64]. El aceite de sésamo esta
conformado principalmente por acido oleico insaturado y 4cido linoleico poliinsaturado [45], El
acido oleico (C18:1) que tiene un doble enlace estd mas densamente empaquetado y forma una
monocapa protectora superior que da como resultado un menor contacto metal con metal entre las
asperezas de la superficie, mientras que el 4cido linoleico (C18:2), que tiene dos dobles enlaces da
como resultado un aumento en el contacto de metal a metal. Estudios previos sobre aceites en los
que se reveld que los aceites con alto contenido de acido oleico tienen un bajo COF y una baja tasa
de desgaste debido a su desarrollo efectivo de monocapa [64]. También estd conformado por acido
palmitico (C16:0) y esteérico (C18:0) ambos acidos saturados [45], con el aumento de la longitud
de la cadena, aumentan las fuerzas intermoleculares de atraccion y ayuda a la formacion de
peliculas mas fuertes [65]. Se puede establecer una capa de acidos grasos eficaz mediante acidos
grasos saturados y monoinsaturados, que actian para limitar el contacto metal con metal,
minimizando asi la fuerza de friccion [64]. La composicion de acidos grasos, y la funcion que tiene
cada uno en la formacion de capas protectoras, asi como en la reduccion del desgaste, nos indican
que los dos lubricantes tienen una buena composicion de acidos grasos, que contribuyen al bajo
COF y el desgaste. Las diferencias entre ellos se evidencian en la prueba, mostrando que el aceite
de sésamo tiene una mayor lubricidad por sus aceites saturados y monoinsaturados, y que el JC
forma una capa mas gruesa gracias a su acido graso poliinsaturado que da como resultado su mayor
viscosidad, siendo un factor importante al momento de ser adicionado con nanoparticulas. El
sésamo al ser menos viscoso que el aceite JC tiene ciertas deficiencias al momento de que se

agregan nanoparticulas.

5.3 Desgaste y coeficiente de friccion en maquina de cuatro bolas

Los resultados obtenidos en la maquina de cuatro bolas y los resultados obtenidos en perno sobre

disco con las probetas de acero son semejantes, el efecto del nanolubricante en ambas pruebas es
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similar, considerando que las esferas son de alta dureza y con acabado espejo, se entiende que los
resultados son similares, la diferencia radica en que, la prueba de cuatro bolas las pruebas son

inundadas y con temperatura, aunque se realizo una prueba a temperatura ambiente.

Por lo que respecta al aceite sésamo, éste tiene mayor lubricidad por su composicién de acidos
grasos y por lo tanto tiene una capacidad de formar capas protectoras en las superficies reduciendo
el COF vy el desgaste. La adicion de nanoparticulas en este aceite, no mejora sus propiedades
tribolodgicas, estas incrementan el tamafio promedio de huella de desgaste, y la profundidad,
anteriormente ya se habia comentado que la viscosidad del lubricante determina la capacidad de
mantener en suspension las nanoparticulas y a su vez tiene la capacidad de crear una capa de
lubricante mas gruesa entre mayor sea este pardmetro. Con temperatura, la viscosidad disminuye,
por lo que hay un mayor contacto entre las superficies y por lo tanto mayor desgaste, al estar
adicionado, las nanoparticulas se comportan como un agente que pule las superficies y genera un
incremento en la huella de desgaste. A temperatura ambiente también hay un incremento en el
promedio de tamafio de huella de desgaste, sin embargo, la profundidad de la huella es igual en
ambos casos sin adicionar y adicionado, el tamafio de huella y la profundidad son menores que los
obtenidos a 75°C. E1 COF, es menor sin aditivos a ambas temperaturas, la adicion de nanoparticulas
genera mayor fluctuacion, esto se traduce en un incremento del desgaste. Ademas, esta fluctuacion
es indicativo de como se va alternando entre un régimen de lubricacion limite, mixto e
hidrodindmico [66]. Bajo las condiciones establecidas, la concentracion de nanoparticulas es
proporcional al desgaste y el COF, es decir, entre mayor es la concentracion mayor es el COF y el

desgaste generado.

El aceite de Jatropha adicionado, tiene un comportamiento diferente al aceite de sésamo
adicionado, por el contrario, el aceite base a temperatura ambiente presentan mayor estabilidad en
comparacion a la evaluacion a 75°C, bajo los parametros de la norma ASTM D4172, aunque el
COF se increment6 en el caso del aceite JC, es mas estable que con temperatura, el tamafio de
huella y profundidad, también son menores con a temperatura ambiente. El incremento del COF
podria deberse a la viscosidad del lubricante, al ser mayor hay una mayor resistencia para fluir,
pero también se genera una capa mas gruesa que impide un mayor contacto entre las superficies,
provocando menor desgaste, a 75°C el COF estuvo fluctuando a lo largo de la prueba, y esto generd
un mayor desgaste. La huella que deja el JC es mayor que la que queda con el aceite de sésamo y
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esto se debe a los acidos grasos que los componen, como se mencion6 en las pruebas de perno
sobre disco.

Al adicionar las nanoparticulas, los valores del COF se mantienen cercanos y con un
comportamiento similar a 75°C y a temperatura ambiente, para las dos concentraciones. Agregando
nanoparticulas al aceite, a 75°C presentd6 una reduccion del desgaste con el aditivo en
concentraciones bajas 0.25% y al incrementar la concentracion a 1% el desgaste también
incrementd por encima del desgaste generado con el aceite base. La concentracion de
nanoparticulas esta jugando un rol importante en estas condiciones en conjunto con la viscosidad
del lubricante. A temperatura ambiente la nanoparticula si mejoro las propiedades del aceite base
con ambas concentraciones, pues la viscosidad del aceite no disminuye como con el aceite de
sésamo.

El disefio factorial fue una herramienta que permiti6 la comprension de los factores que intervienen
en la evaluacion triboldgica, y como estos interactian con la variable de respuesta (tamafio de la
huella de desgaste). Inicialmente se determind que el factor que estaba interviniendo en la variable
de respuesta es la temperatura, con el disefio factorial, con la tabla de ANOVA se pudo comprobar
que efectivamente la temperatura era el factor determinante en los resultados obtenidos, por lo que
se analizo posteriormente los aceites base y adicionados por espectrometria FTIR, con el fin de
identificar si existia algin patrén de oxidacion en los aceites al ser sometidos a esta temperatura,
en los espectros de FTIR, no se pudo observar ningin cambio en el porcentaje de transmitancia o
alguna banda recorrida o ampliada en el nimero de onda, por lo que se determind que el aceite no
estaba presentando ninguna oxidacion, y no es la causa de los resultados obtenidos en la variable
de respuesta, es decir, en el tamafio promedio de la huella de desgaste. La temperatura si es un
factor importante en los lubricantes, la medicion de la viscosidad se calculd a temperatura
ambiente, a 40°C y a 75°C que son las principales temperaturas a las que estuvieron sometidos los
aceites en la evaluacion triboldgica, las mediciones obtenidas, nos indican el JC tiene una
viscosidad mayor que el sésamo, que disminuye conforme incrementa la temperatura. Esta es la
principal razén de los resultados obtenidos del COF y el desgaste en la maquina de cuatro bolas. A
75°C se deben considerar concentraciones menores, ya que la nanoparticula incrementa el desgaste
y el COF en las concentraciones usadas en este estudio. En la grafica de efectos principales se
observa que la concentraciéon de nanoparticulas influye en la variable de respuesta, situacion

también observada en la evaluacion con la maquina de perno sobre disco con acero.
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CONCLUSIONES.

1) El uso de nanoparticulas de AIbO3 como aditivos en el bio-lubricante es una alternativa viable
para mejorar sus propiedades triboldgicas. Dado que de los resultados obtenidos de la investigacion
se determino que de forma general contribuyen a la disminucion de la huella de desgaste en ancho

y profundidad, ademaés de reducir el COF.

2) Los aglomerados de nanoparticulas afectaron la proteccion contra el desgaste e incrementa la
friccion cuando la rugosidad de las superficies es menor al tamafio de las nanoparticulas, debido a
que las nanoparticulas se pueden comportar como un agente que genera mayor desgaste. En este

estudio este comportamiento se observo en las probetas de acero donde Ra=0.014 um.

3) Para la prueba de perno sobre disco las concentraciones que presentaron los mejores resultados
tribologicos disminuyendo la huella de desgaste y el COF, fueron al 1% peso en el caso del aceite

Jatropha curcas y de 0.25% en el caso del aceite de sésamo.

4) En las probetas de acero, el coeficiente de friccion maximo para ambos aceites base fue de 0.15,
lo que confirma las propiedades de los aceites bio-base de mantener un bajo coeficiente de friccion

para este tipo de material.

5) La viscosidad de los lubricantes a la temperatura de 75°C disminuye, lo que ocasiona que se
incremente el desgaste, sin embargo, el aceite JC con una concentracion de 0.25% peso si redujo
el tamafio de huella de desgaste en 9% y su profundidad en 39% con lo que se confirma el efecto
de la nanoparticula para estas condiciones reduciendo la huella de desgaste en las esferas y el COF

comparado con el aceite base en las mismas condiciones.

6) A temperatura ambiente el aceite JC con una concentracion de 1% peso de nanoparticulas otorga

una mayor proteccion contra el desgaste.

7) Con base en los resultados obtenidos de FTIR, no hay cambios notables entre el aceite nuevo y

el aceite usado que pudieran dar indicio de la degradacion cuando se evalud a la temperatura de

75°C.
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ANEXOS

Productos generados de la investigacion

Se incluyen los articulos que forman parte de esta investigacion.

Articulo “Comportamiento tribologico del bio-lubricante Jatropha curcas adicionado con
nanoparticulas de oxido de aluminio Al;03” se presentd en el XXVII Congreso Internacional
Anual de la SOMIM.

Articulo “Estudio tribologico comparativo entre un aceite ATF y aceite bio-base adicionado con
nanoparticulas de oxido de aluminio Al1>0O3” se presentd en XVIII encuentro Participacion de la
Mujer en la Ciencia.

Poster “Tribological properties evaluated with a pin-on-disk tribometer of bio-base oils added
with 1% wt. nanoparticles” se presentd en VII Simposio Nacional De Recubrimientos, Ingenieria
De Superficies Y Tribologia.
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“Comportamiento tribologico del bio-lubricante Jatropha curcas adicionado
con nanoparticulas de oxido de aluminio Al.O3”

Norma A. Sanchez Qalva*, Marisa Moreno Rios, Armando 1. Martinez Pérez, Edgar E. Vera
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RESUMEN

En el siguiente trabajo se presenta el comportamiento tribologico del lubricante bio-base Jatropha curcas (JC)
adicionado con nanoparticulas de Al;O3. Las nanoparticulas se agregaron en concentraciones de 0.25%, 0.5%y 1%
peso para formar las mezclas que posteriormente fueron dispersadas en una tina ultrasonica durante 30 minutos. La
caracterizacion de la nanoparticula se realizo con microscopia electronica de barrido (SEM), mientras que la
estabilidad de la dispersion de las mezclas se evaluo por el método de sedimentacion y espectrofotometria UV-vis.
Para la evaluacion de friccion y desgaste se uso un equipo perno sobre disco, el ensayo tribologico se llevo a cabo
bajo la norma ASTM G99. El material utilizado en las probetas es Al 6061. Los principales mecanismos de desgaste
que se presentaron fueron abrasion y adhesion. La mezcla con 1% de Al;O3 presenté mayor reduccion del desgaste y
del coeficiente de friccion.

Palabras Clave: Nanoparticulas, Al,O;, Bio-lubricantes, Perno sobre Disco, Tribologia, Coeficiente de Friccion.

ABSTRACT

The tribological behavior of the bio-based lubricant Jatropha curcas (JC) added with Al;Oz nanoparticles is presented
in this work. The nanoparticles were added in concentrations of 0.25%, 0.5% and 1% wt. to form the mixtures, which
were subsequently dispersed by ultrasonication for 30 minutes. The characterization of the nanoparticle was carried
out with scanning electron microscopy (SEM), while the dispersion stability of the mixtures was evaluated by
sedimentation method and UV-vis spectrophotometry. For the evaluation of friction and wear, a pin-on-disc
equipment was used, the tribological test was carried out with the ASTM G99 standard. The material used in the
specimens is Al 6061. The main wear mechanisms that occurred were abrasion and adhesion. The mixture with 1%
AL,O;3 presented higher reduction in wear and friction coefficient.

Keywords: Nanoparticles, Al,O;s, Bio-lubricant, Pin on Disk, Tribology, Coefficient of Friction.

Introduccién modificar el mecanismo de lubricacion [3-8], esto se

debe principalmente a las caracteristicas de las
Las nanoparticulas de diversos materiales y nanoparticulas tales como el tamafio y la forma, que
compuestos han sido evaluadas al agregarse como son factores importantes en el desempefio tribologico
aditivos en aceites lubricantes [1], el uso de los aditivos del lubricante [3]. Otro factor importante es que las

nanoparticulas tengan una dispersion estable en los
lubricantes, debido a que en suspension pueden formar
aglomerados que se decantan a causa de la gravedad,
esto provoca sedimentacion, y desencadena la pérdida
de la proteccion contra el desgaste y la incapacidad de
reducir la friccién, por lo tanto, la estabilidad de
dispersion depende de que las particulas no se
acumulen a un ritmo significativo [1].

tiene influencia en su rendimiento ya que perfecciona
sus propiedades y cumple con las demandas de servicio
de un lubricante [2]. Se ha observado que el uso de
nanoparticulas afecta de forma positiva los regimenes
de lubricacion al limite e hidrodinamico,
contribuyendo a la formacion de tribocapas con mayor
resistencia a la friccion y al desgaste ademas de
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Las nanoparticulas al usarse como aditivos también
influyen en las superficies metalicas en contacto, ya
que modifican sus propiedades fisicoquimicas e
incrementan las condiciones de capacidad de carga, la
proteccion al desgaste, y el control de la friccion [1-8].
Los aditivos para prevenir el desgaste, y los
modificadores del coeficiente de friccion, son los
aditivos mas importantes en las formulaciones de los
lubricantes [1].

Los lubricantes han evolucionado desde aceites de
base mineral, aceites sintéticos modificados
petroquimicamente, hasta los lubricantes bio-base. En
la actualidad estos ultimos han ganado protagonismo
por su amabilidad con el medio ambiente y sus
propiedades tribologicas [1]. El aceite de la planta de
Jatropha curcas ha sido estudiado anteriormente por
sus propiedades triboldgicas, Yashvir Singh et al. [9]
realizaron pruebas tribologicas para analizar el
comportamiento de este aceite como aditivo para un
aceite SAE 20W40, el estudio se realizd en una
maquina perno sobre disco siguiendo la norma ASTM
G99, los materiales de las probetas fueron: una
aleacion de aluminio con silicio al 7% para el perno y
hierro fundido para el disco. En el estudio se evalu¢ el
aceite a diferentes cargas (50N, 100N y 150N), las
concentraciones usadas fueron 0, 15, 30 y 50 % de
aceite Jatropha curcas. Con la concentracion de 15%
de Jatropha curcas se redujo la tasa de desgaste y el
coeficiente de friccion en comparacion con los
resultados del aceite SAE 20W40 puro, ademas se
observo una reduccion de la huella de desgaste.
Leonardo Farfan et al. [10] realizaron pruebas con
mezclas de aceite Jatropha con aceite de transmision
ATF (MERCON V y DEXRON III), las pruebas se
realizaron en una maquina perno sobre disco, los
materiales para el perno fueron: material de los discos
de clutch Raybestos Tan/paper y Raybestos High
energy/Kevlar, y para el disco se us6 un acero con alto
contenido de carbon. En este estudio se evaluo el aceite
vegetal al 25, 50 y 100 % de concentracion, con dos
condiciones de temperatura a 27° y 80° C; los
resultados indicaron que el aceite puro de Jatropha
curcas exhibid bajos coeficientes de friccion dindmica
a bajas velocidades de deslizamiento, con un
desempeiio antivibraciones, ademas se concluyo que el
aceite de Jatropha curcas podria ser adecuado como
aditivo para modificar la friccion de los aceites
minerales y aumentar sus propiedades
antideslizamiento.

La mayoria de los estudios de lubricantes con
nanoparticulas corresponden a aceites minerales o
sintéticos, son pocos los estudios llevados a cabo con
aceites bio-base adicionados con nanoparticulas [8].

En este trabajo se evalud el coeficiente de friccion
y la huella de desgaste de mezclas de Jatropha curcas
con diferentes concentraciones de nanoparticulas de
AlO;, la evaluacion tribologica se realizd en un
tribometro perno sobre disco.
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Metodologia
2.1 Preparacion de los nanolubricantes

2.1.1 Nanoparticulas de Al;O;3
Se wusaron nanoparticulas de oOxido de aluminio
comerciales con un tamafio promedio de 50 nm, se
caracterizaron con un microscopio electronico de
barrido JEOL JSM-7800F con la técnica de electrones
secundarios [11].

2.1.2 Bio-lubricante Jatropha Curcas

Las propiedades del bio lubricante Jatropha curcas se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1 — Propiedades del aceite Jatropha curcas [12]

Propiedad Valor
Gravedad especifica (g cm™) 0.860 - 0.933
Valor Calorifico (MJ kg™!) 37.83-42.05
Punto de Fluidez °C -3
Punto de Nube °C 2
Punto de Inflamacion °C 210-240
Valor Cetano 38.0-51.0
indice de Saponificacion (mg ~ 102.9 —209.0
KOH g)

Viscosidad a 30°C (cSt) 37.0-54.8
Acidos Grasos Libres % (kg 0.18-3.40
kg'x100)

indice de Yodo (mgIg™) 92.0-112.0
Indice de Acidez (mg KOH g™) 0.92-6.16

2.1.3 Preparacion del nanolubricante

Se prepararon tres mezclas con diferentes
concentraciones de nanoparticulas de Al,Os, 0.25%,
0.5% y 1% en peso. Adicionalmente se evalud el
Jatropha curcas puro para referencia. Las mezclas se
dispersaron por el método de ultrasonido, en un equipo
ultrasénico por un periodo de 30 min.

2.2 Evaluacion de la estabilidad de la dispersion
(Homogenizacion)

El andlisis de la estabilidad de la dispersion se
realizd en un trabajo previo [11] por el método de
sedimentacion y la técnica de espectrofotometria UV-
Vis.

El analisis por sedimentacion es un método visual

que consiste en registrar la duracion de la dispersion
desde el inicio de la prueba hasta el momento en que
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se observa a simple vista la sedimentacion de las
nanoparticulas en el recipiente. Esta prueba puede
durar dias o meses, y las mezclas deben permanecer
bajo las mismas condiciones

ambientales y de almacenamiento. En la técnica de
espectrofotometria UV-Vis se utilizé un equipo Cary
5000 UV-vis NIR. Es una técnica analitica que permite

22 al
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Propiedad Sistema métrico

. ., Resistencia a la fluencia 55 MPa

determinar la concentracion de un compuesto en una L
solucién y un método para evaluar la estabilidad de los Resistencia méxima 125 MPa
nanolubricantes [8]. Elongacion 25-30%
Modulo de Elasticidad 69 GPa

2.3 Evaluacion tribologica
2.3.1 Equipo Perno sobre disco

Las pruebas se realizaron en una maquina perno sobre
disco bajo norma ASTM G99. El equipo consiste en un
brazo de palanca (1) que sujeta al perno (2)
manteniéndolo en contacto con el disco (3), la carga
(4) se puede variar al aplicar peso hasta de 1 kg al final
del brazo. El disco, se sujeta por medio de un tornillo
y el movimiento se genera por medio de un motor de
velocidad variable (5). La fuerza de friccion entre el
disco y el perno se mide y registra mediante una celda

2.3.3 Preparacion de las probetas

Las superficies de contacto del perno y del disco se les
dio un acabado con lija de carburo de silicio P600. La
dureza del material se obtuvo con un duréometro
Vickers y la rugosidad de las superficies con un
rugosimetro Surftest SJ-410 Mitutoyo. Los valores se
muestran en la tabla 4.

Tabla 4 — Rugosidad y dureza

de carga (6) y un programa de adquisicion de datos. En Probetas Material Dureza  Rugosidad
la Figura 1 se muestra el equipo [13]. (HV) (Ra)
Perno/Disco Aluminio 6061 102.443 0.33 um

Figura 1 - Esquema de la maquina perno sobre disco. (1) Brazo

de palanca, (2) perno, (3) disco, (4) carga, (5) motor de velocidad
variable, (6) celda de carga.

2.3.2 Material de las probetas

Previo a las pruebas triboldgicas las probetas se
lavaron con acetona en una tina ultrasonica por un
periodo de 10 minutos para eliminar impurezas y se
secaron con aire comprimido. El peso de los discos se
determiné antes y después de las pruebas, se utiliz6 una
balanza analitica para este proceso.

2.3.4 Parametros de la prueba

Los parametros de las pruebas tribologicas se
presentan en la Tabla 5.

Tabla 5 — Parametros de prueba

Los pernos y los discos se manufacturaron de una barra Propiedad Valor
de aluminio 6061, la cual tiene un tratamiento de Carga 156N
recocido. La composicion quimica y propiedades Humedad 40%
mecanicas de matepal se presentan en la Tabla 2 y en Temperatura 16.2 °C
la Tabla 3, respectivamente. ) )
Diametro de pista 40 mm
Velocidad 0.25 m/s
Tiempo 10 min
Tabla 2 — Composicién quimica del Aluminio 6061 [14] Lubricante 0.05 ml
Elemento Mg Fe Si Cu Mn \% Ti Al
% Peso 1.08 0.17 0.63 032 052 0.01 0.02 97.25

2.4 Caracterizacion del desgaste

Para evaluar la huella de desgaste en cada una de las
probetas, se utilizd un microscopio 6ptico Olympus
GX-41 equipado con una camara Infinity 1, el perfil de
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la huella se caracterizé con un rugosimetro Mitutoyo
SJ- 410 y la pérdida de masa de las probetas se midio
en una balanza analitica.

Resultados

3.1 Caracterizacion de la nanoparticula y andlisis
de la dispersion

3.1.1 Morfologia y tamario de las nanoparticulas

El tamafio de las nanoparticulas es de 40 a 80 nm con
una morfologia esférica. En la Figura 2 se pueden
observar los aglomerados de las particulas y en la
Figura 3 se observan particulas con forma esférica,
indicadas con flechas, la morfologia de Ila

nanoparticula es visible.

Figura 2 — Micrografia obtenida por SEM - Aglomerados de
nanoparticulas de Al,O;.

3.1.2 Andalisis de la dispersion

Después de 360 hrs se observa por el método de
sedimentacion, la precipitacion de nanoparticulas en
las cubetas. En la Figura 4 se puede ver que la mezcla
con concentracion de 1% de Al,Ostiene una apariencia
mas opaca en comparacion a las demés mezclas.

Indice

Figura 3 - Micrografia obtenida por SEM- Nanoparticulas
esféricas

.

Figura 4 — Sedimentacién de nanoparticulas de A1203
dispersas en el bio-lubricante [13].

En la Figura 5 se muestra el espectro de absorcion
contra el tiempo, a las 120 hrs la mezcla con una
concentracion de 1% de Al,Os presenta una mayor
estabilidad que las mezclas con concentraciones de
0.25% y 0.5%.
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Figura 5 - Analisis de estabilidad de dispersion,

comparacion entre las diferentes concentraciones de
Al203 [11].
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3.2 Coeficiente de friccion

En la Figura 6 se muestra los resultados del coeficiente
de friccion (p), los valores se graficaron contra la
distancia recorrida en cada prueba. La linea de color
amarillo representa el comportamiento de la friccion
del lubricante Jatropha curcas base, al superar la fuerza
de friccion estatica se obtiene un coeficiente de
friccion estatico (us) de 0.6 y se estabiliza con un
coeficiente de friccion dindmico (uk) en un rango de
0.02 a 0.14, a los 90 m el p esta entre 0.09 y 0.52. En
la mezcla con una concentracion de 0.25%, el p, se
incrementa hasta un valor de 0.95, mientras que el py,
se encuentra entre 0.1 y 0.25, para la concentracion de
0.5% los valores de ps van de 0.1 a 0.3 antes de romper
la adhesion de las superficies en contacto, supera la
fuerza de friccion estatica y se estabiliza en un p
alrededor de 0.05 y 0.25, por ultimo, con la mezcla de
1% de nanoparticulas el s en su valor mas alto es 0.45,
yel uxde 0.01 20.1.

JC —1(0.25%) —J(0.5%) —J(1%)

i
=5

=

=
=

=
&)

Coeficiente de friccion, p

0 10 20 30 40 30 60 70 80 90 100 110 120 130 140
Distancia recorrida, m

Figura 6 - Coeficiente de friccion obtenido de las diferentes
mezclas. Jatropha curcas puro (color amarillo); y con las
concentraciones de Al,O3a 0.25 % (color verde); 0.5% (color
naranja) y 1% (color azul).

3.1 Caracterizacion del desgaste
3.3.1 Pérdida de masa

En la Figura 7 se muestran los resultados de la pérdida
de masa de los discos, estos indican que con la mezcla
de bio-lubricante con 0.25% de Al,Os la probeta perdio
la mayor cantidad de masa con un promedio de 0.122
g, el disco que se usd para la mezcla con una
concentracion del 1% perdi6 un promedio de 0.0015 g,
siendo esta probeta con la menor pérdida de masa.

3.3.2 Analisis de la huella de desgaste por microscopia
optica

Las imagenes de microscopia muestran en la Figura 8,
en ellas se observan las huellas de desgaste. En la
Figura 8(a) que corresponde a la mezcla con 1% de
Al,Oj es visible que el ancho de la huella de desgaste

22 al 24 DE SEPTIEMBRE DE 2021 PACHUCA, HIDALGO, MEXICO

es menor en comparacion a las generadas con el aceite
base 8(d) y con las concentraciones de 0.25 8(b) y
0.50% 8(c), esta caracteristica esta indicada en la
imagen con flechas blancas, se observan mecanismos
de desgaste por abrasion (ploughing) en el interior de
la huella, y algunos residuos (debris) indicados con las
flechas rojas; por otro lado, se observa que en las
Figuras 8(b) 8(c) y 8(d) tienen un mayor ancho de
huella igual indicado con las flechas blancas, dentro de
esta zona con flechas verdes se indica una seccioén que
es de mayor profundidad aparente comparado con la
Figura 8(a); asociado a esto se presentan otros
mecanismos de desgaste como son mayor formacién
de residuos; surcos mdas gruesos y formacion de
virutas, también en la Figura 8(b) se evidencia desgaste
adhesivo pues es notable la deformacion plastica en el
interior de la huella.
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iIc 1C(0.25%)  1C{0.5%) 1C(1%)

Lubricante usado en probeta

Figura 7 — Masa perdida de los discos de aluminio después de la
prueba.

! H _1@m
Figura 8 — Huellas de desgaste, (a) JC+ 1% de ALO;; (b) JC+
0.25% de Al O35(c) JC+ 0.5% de Al,Os; (d) JC base
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Figura 9 - Perfilometria de la huella de desgaste del disco
evaluado con JC + 1% Al,O;

an

]

AR

Figura 10 - Perfilometria de la huella de desgaste del disco
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Figura 11 - Perfilometria de la huella de desgaste del disco
evaluado con JC + 0.25% Al,O3
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Figura 12 - Perfilometria de la huella de desgaste del disco
evaluado con JC + 0.5% ALO;
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3.3.3 Andlisis de la huella de desgaste por
perfilometria

Con la caracterizacion mediante perfilometria se
obtiene la profundidad de la huella de desgaste en um,
y el ancho de la huella en mm. En las graficas de las
Figuras 9-12 se muestran los resultados obtenidos para
las diferentes concentraciones usadas en las pruebas
tribologicas. La mezcla con una concentracion de 1%
de Al,O3 evidencia una profundidad de huella de 6um
y un ancho aproximado de 0.5 mm; las concentraciones
de 0.25% y 0.5% presentan una profundidad maxima
de 85um, y un ancho de huella de 1.65 mm y de 1.45
mm respectivamente, por ultimo, para la prueba con el
bio-lubricante Jatropha curcas, la huella tiene una
profundidad 28 pm y un ancho de 1.7mm, ademas que
presentd mayor deformacion de material.

Figura 22 - Perfilometria de la huella de desgaste del disco
evaluado con JC + 0.5% AL O3

Indice

Discusion

Los resultados de microscopia, perfilometria y de
pérdida de masa obtenidos, que corresponden al
analisis de desgaste de las probetas de aluminio en
condiciones lubricadas con las diferentes mezclas y el
bio-lubricante base, en conjunto con el coeficiente de
friccién son consistentes. Debido a la plasticidad del
aluminio los principales mecanismos de desgaste
presentes son por adhesion y deformacion plastica.

La mezcla con 0.25% tiene el p; y p, mas alto desde
el inicio de la prueba, en las pruebas realizadas con las
concentraciones de 0.25% y 0.5 % las caracteristicas
lubricantes del aceite se modificaron y se presentd un
mayor desgaste en las probetas, una mayor pérdida de
masa, asi como se increment? la friccion, este efecto se
puede atribuir a que la concentracion de nanoparticulas
es insuficiente para generar un mecanismo de
lubricacion por rodadura como se ha publicado en
otros trabajos [4-6] y por el contrario tiene un efecto de
tercer cuerpo en el contacto generando mayor abrasion
y pérdida de material [1,8].

La mezcla con 1% de Al>Os, tiene el , mas bajo y
estable durante la prueba en comparacion al lubricante
base y con las concentraciones de 0.25 y 0.50%. Como
se ha reportado anteriormente el aceite Jatropha curcas
puro genera un i bajo [10], sin embargo, conforme
aumenta la distancia recorrida este coeficiente se
incrementa como se observa en la grafica. La
estabilidad en el coeficiente de friccion puede
atribuirse a la formaciéon de una tribocapa que
contribuye también a la menor pérdida de masa y
reduccion de la huella de desgaste, comportamiento
que se ha reportado anteriormente  para
concentraciones de Al,Os[4-7].
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Conclusiones

El uso de nanoparticulas de Al,O3; como aditivos en
bio-lubricantes es una alternativa viable para mejorar
las propiedades triboldgicas del nanolubricante.

Las nanoparticulas de Al,Os en el aceite de Jatropha
curcas, contribuyen a la reduccién de la huella de
desgaste en las tres concentraciones usadas.

La concentracion de 1% de Al,Os contribuye a mejorar
las propiedades tribologicas del aceite Jatropha curcas,
al reducir y mantener estable el coeficiente de friccion,
disminuir el desgaste y la profundidad y ancho de la
huella en un 80% y 64% respectivamente con respecto
al bio-lubricante base.

La cantidad de nanoparticulas es un factor importante
en el sistema tribologico. La cantidad de 0.25% y 0.5%
causaron mayor desgaste en el material, en cambio la
concentracion de 1% redujo el daiio.
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Norma A. Sanchez Calva, Marisa Moreno Rios, Armando |. Martinez Pérez, Erika O. Avila Davila

Tecnologico Nacional de México/ Instituto Tecnolégico de Pachuca DEPI
norma.angelica1008@gmail.com

RESUMEN

Los lubricantes han evolucionado del aceite de base mineral a aceites sintéticos modificados a los
lubricantes biobase, estos ultimos han cobrado protagonismo por su respeto con el medio ambiente
y sus propiedades tribolégicas'2. Las propiedades fisico-quimicas del bio-aceite de Jatropha curcas
ha sido estudiado con anterioridad, asi como sus propiedades tribolégicas. Como aditivo, una
concentracién de Jatropha curcas puede reducir el coeficiente de friccion y el desgaste, y por lo tanto
mejorar el rendimiento del lubricante base3#, Asi los lubricantes se conforman de hasta un 10% de
aditivos con diferentes propésitos que los ayudan a cumplir con las demandas de servicio®, algunos
de ellos son los que modifican la friccion y reducen el desgaste. Las nanoparticulas se han evaluado
como aditivos y su efecto en las propiedades triboldgicas esta determinado por el tamario, forma®-.
En este trabajo se muestran los resultados obtenidos de una prueba perno sobre disco (ASTM G99)
de un aceite ATF, comparado con el Jatropha curcas con concentraciones de Al20s. Las pruebas
tribolégicas cumplen las siguientes condiciones: una gota de lubricante al disco, el cual estuvo en
deslizamiento por un tiempo de 15 minutos; temperatura ambiente 19.2 °C y 33% de humedad,
deslizamiento 84 metros. Los resultados muestran para el aceite ATF un coeficiente de friccidon
dinamico (y;) de 0.109, mostrando un comportamiento con mayor estabilidad, por otro lado, con el
aceite Jatropha curcas se obtuvo un de 0.114 con un comportamiento irregular al comienzo de la
prueba, para después estabilizarse. Los valores del coeficiente de friccion de estos dos estudios,
muestran que el no tienen mucha variaciéon uno con respecto del otro. Comparando estos resultados
con los obtenidos de Jatropha curcas con concentraciones de Al203, donde con la concentracion de
1% de Al203 dio la mejor reduccién de coeficiente de friccion, y la menor marca de desgaste. Con
esto podemos concluir que las nanoparticulas ayudan a mejorar las propiedades del aceite Jatropha
curcas, y se confirma que la concentracién de las nanoparticulas es un factor importante para
considerar al usarlas como aditivos, el aceite Jatropha curcas tiene un buen comportamiento sin la
adicién de nanoparticulas.

INTRODUCCION

Gran parte del interés de la planta Jatropha curcas fue su potencial para ser utilizada como materia
prima para la produccién de biodiesel'?, derivado de su alto contenido de aceite y su capacidad de
crecer en suelos erosionados hacen de Jatropha-Curcas L. una opcién de eleccién como aceite para
la industria '. Por otro lado, en las investigaciones para evaluar el comportamiento tribolégico de
nanoparticulas y nanocompuestos de diversos materiales como aditivos, se ha observado que, el
uso de nanoparticulas interviene en los regimenes de lubricacion?$, reducen la friccion y el desgaste
comparado con el aceite base contribuyendo en la formacion de tribocapas’-358 o modificando los
mecanismos de lubricacion '-3-8; dependiendo de las caracteristicas fisicas de la nanoparticula que
son un factor importante en el desempefio triboldgico del lubricante3.

En este trabajo se evaluod el coeficiente de friccion y la huella de desgaste de mezclas de Jatropha
Curcas, Jatropha curcas con una concentracion de 1% Al20O3 para comparar su respuesta tribologica
con el aceite ATF. Las pruebas triboldgicas se realizaron en un tribdmetro perno sobre disco bajo la
norma ASTM G99.
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TEORIA

Utilizar nanoparticulas como aditivos en aceites lubricantes mejora el comportamiento tribolodgico
de los sistemas donde se utilizan, las nanoparticulas pueden depositarse en las irregularidades
superficiales y formar una capa resistente al desgaste. La reduccion del tamafo de particula
hasta escala nanométrica mejora las propiedades tales como efectos de anti desgaste, y
presiones extremas. Generan una pelicula protectora muy fina, la cual contribuye a la
disminucion de la friccion y el desgaste, sin embargo, se ha encontrado que particulas
nanométricas de cierta dureza pueden actuar bajo ciertas condiciones como agentes
abrasivos'-7-°,

PARTE EXPERIMENTAL

En aceite bio-base se agrego la concentracion de 1% peso de nanoparticulas de Al20s. Las
nanoparticulas tienen un tamano de 50 nm. Posteriormente se dispersé la mezcla con bano
ultrasénico por un periodo de 15 min. Para la prueba tribolégica se utilizé un tribémetro perno
sobre disco bajo la norma ASTM G99, las probetas se elaboraron en acero y aluminio con
acabado superficial espejo. La tabla 1 muestra las rugosidades de las superficies que se
obtuvieron con un rugosimetro Surftest SJ-410 Mitutoyo.

Tabla 1 — Rugosidad y dureza

Probeta Material Rugosidad
Perno/Disco Aluminio 0.33 um
Perno/Disco Acero 0.037 ym

Las probetas, se lavaron con acetona en una tina ultrasonica para eliminar impurezas antes de
realizar las pruebas y al finalizar. Posteriormente el peso de los discos fue registrado antes y
después de las pruebas para obtener la pérdida de masa, este procedimiento fue realizado con
una balanza analitica.

En la tabla 2, se indican los parametros de la prueba triboldgica.

Tabla 2 — Parametros de las pruebas

Propiedad Valor

Acero Aluminio
Carga 2456 N 24.56 N
Humedad 50%-33% 40%
Temperatura | 19°C 16.2°C
Velocidad 0.18 m/s 0.25 m/s
Tiempo 15 min 15 min
Lubricante 0.05ml 0.05 ml

RESULTADOS

En la figura 1 se observa el comportamiento del coeficiente de friccion (COF) del aceite Jatropha
y el aceite ATF, es evidente un COF cercano entre los dos lubricantes. Para el aceite bio-base
se obtuvo un coeficiente de friccion de 0.114 y para el ATF de 0.109, esta primera prueba se
realiz6 en probetas de acero. Una segunda prueba se realizé comparando el aceite ATF, con el
bio-base Jatropha y el Jatropha con una concentracion de nanoparticulas de Al2Os al 1% peso.
En la figura 2 se muestra la comparacion del comportamiento de los lubricantes, estas pruebas
se realizaron también en probetas de acero. El COF del aceite ATF es de 0.135, el Jatropha de
0.093, y con una concentracion del 1% de Al2Os se tiene un COF de 0.118. Por ultimo, se realizd
una prueba con el aceite Jatropha y Jatropha con 1% de nanoparticulas en probetas de aluminio,
teniendo un COF de 0.234 para el aceite Jatropha y 0.041 para el Jatropha adicionado con
nanoparticulas, los resultados se muestran en la figura 3.
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Duracion de la prueba (s)

e COF ATF = CoF Jatropha e ATE o1
Figura 1. COF - ATF, Jatropha; en acero. Figura 2. COF - ATF, Jatropha, y Jatropha con 1%
de nanoparticulas; en acero.
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Figura 3. COF- Jatropha, Jatropha con 1%
de nanoparticulas; en aluminio.

En la tabla 3 se muestran la pérdida de masa de los discos, para las probetas de acero la mayor pérdida
de masa se obtuvo con el lubricante Jatropha con nanoparticulas comparado con el aceite ATF y con el
Jatropha curcas. Mientras que en las probetas de aluminio la mayor pérdida de masa se dio con el aceite
Jatropha, esta perdida podria deberse al material y a la carga normal ejercida en el disco de aluminio.

Tabla 3. Pérdida de masa en las probetas de acero y aluminio

Lubricante Probeta Pérdida de masa
(9)
ATF Acero 0.0013
JC+1% Acero 0.0018
JC Acero 0.0016
JC+1% Aluminio 0.0020
JC Aluminio 0.0294

Las figuras 5 y 6 muestran las huellas de desgaste dejada por los aceites. Es evidente la diferencia entre
las probetas de aluminio de la figura 6-b, el aceite Jatropha con 1% de nanoparticulas tiene una huella de
menor grosor comparada con la que dejo el aceite Jatropha. Sin embargo, las huellas de las probetas de
acero parecen similares en tamafio, para diferenciar los mecanismos de desgaste entre los lubricantes, se
realizo la evaluacién por microscopia optica.

Figura 5. Probetas de acero, huella de desgaste dé]éda pr) aceite ATF"; b) aceite
Al203; ¢) aceite Jatropha

JC+1% de nanoparticulas de
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Figura 6. Probetas de aluminio; huella de desgaste dejada por a) aceite JC + 1% de nanoparticulas de
Al2QO3; b) aceite Jatropha

Por este método se observaron las huellas de desgaste. El la figura 8 y 9, podemos ver los
mecanismos de desgaste que se derivaron del uso de los diferentes lubricantes. En la figura 8-
a, donde se uso el aceite ATF se evidencia desgaste abrasivo y adhesivo, en la figura 8-b el
mecanismo de desgaste es por abrasién, coherente con una mayor pérdida de material, como
se mostré en la tabla 3. Por ultimo, en la figura 8-c se observa desgaste abrasivo, sin tanta
perdida de material y ademas deformacion plastica menor que en la figura 8-a. En la figura 9-a
el mecanismo de desgaste es abrasivo y en la figura 9-b se ve un profundo desgaste abrasivo y
adhesivo.

Figura 8. Huellas de desgaste en probetas de aluminio con a) aceite ATF; b) aceite JC +1% Al20s3, y c)
aceite Jatropha

fit A IS I il 8 il 100 » { [ o SRR .
Figura 9. Huellas de desgaste en probetas de aluminio con a) aceite JC +1% Al203, b) aceite Jatropha
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CONCLUSIONES

Los tres lubricantes presentaron un comportamiento similar a bajas velocidades, demostrando la
capacidad de lubricacion que tiene el aceite que el aceite Jatropha curcas tiene buena lubricacion
que lo hace competitivo con el aceite ATF, en las condiciones establecidas.

La concentracion de 1% de Al20s contribuye a mejorar las propiedades triboldgicas del aceite
Jatropha curcas, al reducir y mantener estable el coeficiente de friccion, disminuir el desgaste y la
profundidad y ancho de la huella a velocidades méas altas.
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Methodology
Introduction i 1
igura
Flowghart of methodology

In the development of lubricant Nanoparticle Pin on Disk Test

additives, nanoparticles are a Characterization _ ASTW Gs9

new class of lubricant additives : ] ) ;

[1]. Nano-lubricants consist of

base oil, which can be mineral

oils, fully formulated lubricants

[2]. bio-based oils; with particles

suspended within. According to

researchers bio-based oils

exhibit high lubricity, high Hanhatbecart

i R £ 7 sample preparatiop ——__

viscosity index, higher flash point - '

[3]. Furthermore they are

environment friendly. However '
vegetable oil-based have some . -~ k
IImIEa?\OHS like ‘F’WE" OX'd_al!on To investigate the friction and wear behavior of bio-based lubricant variants,
stability [3]. In this study friction Pin on Disk tribometer was used according to standard test methods of ASTM
and wear behavior of Jatropha G99.

Curcas L. oil and sesame oil The specimens that were used for the experiment are 1018 Cold Rolled Steel.
added with a concentration 1% Before conducting each experiment, acetone was used to ensure that the
wt. of AlRO3 panoparticles are surfaces are cleaned properly.

evaluated with a tribometer pin- Study of friction and wear behavior was performed with Jatropha Curcas L. oil
on-disk. and sesame oil added with 1% wt. of Al203 nanoparticles.
Test parameters: 0.25 m/s, 24.58 N, 0.5 ml, 10°C, sliding distance 150 m.

Results
Variation of coefficient of friction with sliding distance for blends is shown in Figure 2. The test results depicted that there is not
large variation between the coefficient of friction (COF) for the blends. Hecume i 0.076 to 0.129 | Piosum s 0.0822 to
0.1443; W is 0.049 to 0.1785 and P41y, is 0.099 to 0.136.
Figure 3 shows the wear track in the disk for the different blends. Wear is mainly abrasive. The maximum wear was evaluated
by profilometry, graphics are shown in Figure 4. The major wear track width is for JC +1% w. of np of Al203 and deepest track
was from sesame + 1% w. np of Al203. Sesame oil left a smaller width and depth track.

Figure 2

Prflametry _+1% 8303

same oil + 1%

Conclusions
Assessments of the friction and wear behavior were
carried out. The results are as follows.
Bio-based oil with and without nanoparticles shows
similar COF.
COF of blends with nanoparticles has major stability.
Wear is greater with 1% w. of nanoparticles for this
samples.

Discussion
Abrasive wear and marks on the surface increased with the
addition of nanoparticles, it can be attributed to nanoparticles
acting as a third body, causing a polishing effect. And the
properties of material influence the tribological pair. However
COF has approximate values, showing stable behavior with
addition of nanoparticles
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