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RESUMEN

“APLICACION DE ESTRUCTURAS DE CARBONO EN LUBRICANTES PARA
EL ANALISIS DE PROPIEDADES TRIBOLOGICAS”

Este estudio resalta el potencial de las nanoestructuras y las diluciones para
mejorar el rendimiento y la capacidad de carga del lubricante. Se investigo el
impacto de la adicion de nanoestructuras, especificamente de los nanotubos de
carbono de pared multiple (MWCNT) con grupos funcionales COOH y OH, y
nanotoroides, en el desempenio tribolégico del lubricante industrial semi sintético
Sigralub M-40 empleado en el sector industrial de la zona metropolitana de

Monterrey-México para procesos de moldeo y perforacién de metales y aceros.

Las pruebas incluyeron variaciones en la concentracion de nanoestructuras
(0.1%wt y 0.3%wt) y diluciones en agua destilada (1:5,1:10, sin dilucién) bajo

condiciones de desgaste y extrema presion.

Los resultados revelaron que la introduccion de nanoestructuras y diluciones
contrarrestan significativamente el deterioro del lubricante base, reflejado en la
pérdida de capacidad de carga, experimentado durante el almacenamiento a lo
largo del tiempo. Las muestras que contenian nanoestructuras MWCNT-OH
demostraron la capacidad de carga mas alta, destacando la efectividad de estas
nanoestructuras para mejorar el rendimiento del lubricante. Aunque aumentar la
concentracion no siempre favorecia el rendimiento, se obtuvieron mejores
resultados con la concentracion de 0.1%wt. Ademas, las muestras diluidas a una
proporcion de 1:10 con agua destilada se destacaron como una eleccidn
eficiente, conservando la capacidad de carga y utilizando menos lubricante, lo
que apunta a una estrategia prometedora para reducir la toxicidad sin sacrificar

el rendimiento.



CAPITULO1. FUNDAMENTOS DE INVESTIGACION

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La expansion de las industrias aumentd la cantidad de procesos mecanicos que
emplean, dependiendo el tipo de elaboracion de materias primas y de acuerdo
con el sector econdmico de interés; para ello las maquinarias permanecen en
constante funcionamiento, provocando el desgaste de los componentes,
terminando su vida util y requiriendo ser desechadas y reemplazadas
continuamente. Para alargar su funcionamiento es imprescindible el uso de
lubricantes eficientes ante las condiciones extremas de desgaste. En la ultima
década, el desarrollo de la nanotecnologia y su aplicacién en la industria nos

puede brindar una opcidn para mejorar sus propiedades.

A nivel global, de acuerdo con las cifras del 2021, el banco mundial reportdé que
la industria experimentd un crecimiento anual es del 7.2% a comparacion del -
1.9% al 2020 [ y su aporte al producto bruto interno actual fue del 17% a
comparacion del 16% anterior [?1. Este aumento de productividad industrial podria
tener una relacion con el indice de crecimiento poblacional reportado a 2021 del
0.9% Bl

A nivel nacional, en julio de 2022, la produccién industrial de México acumula un
crecimiento del 0.4 % a tasa mensual 'y del 1.9 anual% ! con un crecimiento

poblacional del 1% 1.

En Monterrey, 24% del PIB es industrial, representando el 11.1% de las
manufacturas del pais, actualmente continia con un ciclo de expansion de
proyectos industriales con un crecimiento del 7.4% al | Trimestre 2022”1 contando

con 135 482 establecimientos 8!,

Con las cifras presentadas, se visualiza el reciente crecimiento industrial después
del pico de la crisis por pandemia, demandando a su vez el incremento de
procesos industriales y consecuente desgaste en las herramientas de

fabricacion.



La aplicacién de lubricantes en agua, suelos y aire, conlleva la generacién de
residuos que provocan efectos negativos significativos en el ambiente °l. Este
fendmeno se ejemplifica con la capacidad de perjuicio de un litro de aceite en

agua, el cual se estima en la contaminacion de 1000 a 40000 litros de agua [,

La elaboracion de lubricantes industriales a base de agua desarrollados con

nanotecnologia puede suponer una solucion o mejoramiento de la problematica.

La implementacion de diversas estructuras nanométricas de carbono como el
nanotori, nanotubos multicapa y grupos funcionalizados COOH y OH, que
funcionen como aditivos, al ser afiadidas en el lubricante, permitirian optimizar
los procesos mecanicos, conservando la calidad y reduciendo costos. La dilucion
con agua de estos nanolubricantes aumentarian su biodegradabilidad después

de la aplicacién mejorando el impacto ambiental.

1.2 JUSTIFICACION

Una mejora del comportamiento tribolégico en los materiales permite el
alargamiento de la vida util de herramientas industriales que realizan procesos
de manufactura de motores, vehiculos, etc. El uso de lubricantes es
indispensable para disminuir friccion superficial, corrosion y el consumo de
energial''l. Debido a ello, la implementacion de nanoaditivos a lubricantes es
imprescindible para mejorar la eficiencia en los mecanismos industriales como el
rectificado taladrado, torneado, moldeamiento de metales, entre otros ['2. Al
optimizar las propiedades triboldgicas ante presiones extremas y desgaste. Se
evita que la produccion se detenga e incurra en el cambio continua de nuevas
piezas para las maquinas, ahorrando gastos innecesarios para las empresas, que

puedan afectar su crecimiento.

Esta investigacion aporta el analisis en diferentes variables (morfologia,
concentracion y dilucion) de nanoestructuras de carbono, que permiten alargar la
vida util y propiedades del lubricante, ademas la dilucién en el lubricante con agua
destilada contribuye a la reduccion de toxicidad en el mismo, permitiendo una

lubricacion efectiva y sostenible para el medio ambiente.
3



A gran y pequena escala, los beneficiados abarcan el campo de nanotecnologia,
paises, empresas, y la sociedad. La nanotecnologia recibira nuevos aportes en
materia de nanoaditivos y su aplicacion al sector industrial. Los paises
continuaran teniendo avances en su indice de industrializacion. Las empresas
mejorarian la cantidad y calidad de produccion a largo plazo optimizando sus
mecanismos. La sociedad satisfara sus necesidades basicas y secundarias. El

aumento la empleabilidad mejoraria su economia individual.

Este problema es importante debido al creciente aumento de industrializacion a
nivel mundial, nacional y regional que requiere especial atencién en mejorar los
procesos de manufactura para obtener resultados que contribuyan con su

desarrollo.

El hueco del conocimiento que se pretende abordar se relaciona con la
experimentacion de las diferentes variables. Concentraciones (de aditivo diluido
respecto al lubricante base), tipo de lubricante (sintético a base de agua) y
estructuras (morfologia del carbono) que no han sido abordadas en otras

investigaciones.

Investigaciones en los ultimos afos sobre nanoestructuras de carbono y
funcionalizacion de estas, nos dan indicios de la factibilidad de obtener resultados
satisfactorios, debido al analisis de morfologia y propiedades de estas estructuras

y de su aplicacion en otro tipo de lubricantes.

Se considera el proyecto significativo y pertinente por la zona en la que se realiza
la investigacion (Monterrey, Nuevo Leon). Y por los materiales empleados como
las nanoestructuras de carbono sintetizadas en UANL - FCFM vy lubricante
ampliamente utilizados a nivel regional y nacional para procesos de perforaciones

de aceros y metales (Sigralub M-40).



1.3 HIPOTESIS

La adicién de nanoestructuras de carbono en lubricante sintético Sigralub M-40,
en combinacion con diluciones, resultara en un incremento sustancial en su

capacidad de carga, lo que contribuira al alargamiento de su vida util.

1.4 OBJETIVOS

1.4.1 General

Evaluar el desempefio de la incorporacion de nanoestructuras de carbono como
aditivos en lubricantes sintéticos, con el fin de prolongar su vida util y mejorar su

rendimiento tribologico.

1.4.2 Especificos

1. Sintetizar y funcionalizar las nanoestructuras mediante tratamiento
fisicoquimico.

2. Preparar muestras con el lubricante en diferentes concentraciones de
nanoestructuras de carbono y agua destilada.

3. Caracterizar las muestras por medio de la prueba triboldgica de 4 bolas para
obtener la capacidad de carga.

4. Evaluar el efecto del tipo de nanoestructura, la concentracion y la dilucion en

la capacidad de carga del lubricante.



CAPITULO 2. INTRODUCCION

En la industria, se contemplan gran cantidad de procesos para la manufactura y
obtencién de productos. Existiendo mecanismos en los que ocurre interaccion
entre superficies con desplazamiento relativo, que experimentan efectos de
friccion y desgaste. Estos buscan ser reducidos mediante la lubricacion. Todas
estas interacciones son estudiadas por la tribologia. En los ultimos afos se busca
optimizar y elevar la vida util de las maquinarias, a través de la lubricacién y el

desarrollo de lubricantes con nanomateriales (13!,

En la nanotecnologia se desarrollan diversos métodos de sintesis para la
obtencién de diferentes estructuras nanométricas, uno de los mas destacables
es el carbono, que puede conformar estructuras de diferentes dimensiones como
0D (fulereno), 1D (nanotubo de carbono), 2D (grafeno). De acuerdo con su
configuracion estructural, adquieren diferentes propiedades fisicas y quimicas ['4
que pueden ser aplicadas en diferentes campos de tecnologia y llevar a una

optimizacién de procesos industriales.

En la ultima década diversos estudios han demostrado que la incorporacion de
nanoestructuras a lubricantes permite mejoras considerables en su desempefio
tribolégico. La mejora con estos nanoaditivos depende de factores como el
porcentaje que se afiade, su geometria, su tipo estructural, entre otros

relacionados a las superficies que interaccionan 2],

Para entrar en contexto tedrico, debemos tener presentes varios conceptos
relacionados en el tema, desde los origenes, asi como estudios previos que nos
indiquen la factibilidad del proyecto y las definiciones que nos preparen para
entender los siguientes capitulos de métodos de sintesis, caracterizacion y

resultados.



21 ANTECEDENTES

La primera vez que se uso el término Tribologia fue en Inglaterra en el Informe
realizado por P. Jos en 1966, sin embargo, los origenes son mucho mas antiguos

al inicio de la era industrial 3],

Una breve revision, nos muestra avances que podrian remontarse hasta la época
prehistérica, con el uso de friccidn para la generacion de fuego con madera.
Durante la civilizacion temprana se hallaron zocalos de piedra lubricados con
grasa animal para transporte de objetos pesados y murales egipcios retratando
su uso. En la Grecia y Roma antiguas se desarrollaron engranajes y rodamientos
para barcos, con aceites animales y vegetales como lubricante. En el
renacimiento Da Vinci aporto el disefié de rodamientos con jaula '8, Durante la
revolucién industrial se desarrollaron estudios tedricos sobre la friccion y leyes
del rozamiento, por parte de cientificos como Newton, Amontons, Euler, Hook.
En 1966 Jost destaca la importancia econdmica de la tribologia en sistemas

mecanicos para las reducciones de desgaste y friccion.

Dada su relevancia en el sector industrial, se enfocaron en realizar estudios a
escala atomica e imponer condiciones extremas para evaluar los limites de
lubricacion. Se desarrollaron tecnologias de lubricacion utilizando recubrimientos
de diamante y carbono, asi como lubricantes solidos y sintéticos.l'’l. La
investigacion reciente se ha centrado en reducir la friccion y aumentar la
capacidad de carga utilizando nanomateriales de carbono, como nanotubos de

carbono y grafeno ['8],

Los MWCNT, formados por laminas de grafeno enrolladas, han mostrado
excelentes propiedades mecanicas, con un médulo de hasta 1 TPa, resistencias

a la traccion de ~11-63 GPa "9, y en tribologia reduccion del desgaste en 17%
[20]

Posteriores estudios mostraron que al funcionar los MWCNT con tratamientos

quimicos, potenciaban las propiedades mecanicas y triboldégicas, mejorando la



dispersion e interaccién. Con grupos funcionales como los -OH y -COOH se

tuvieron aumentos en la capacidad de carga alrededor de 20% con 2wt% 21,

En estudios de autoensamblaje de MWCNT con grupos funcionales, se
obtuvieron nanoestructuras poco comunes toroidales. Las cuales mostraron un
excelente comportamiento como lubricantes a base de agua mostrando una alta

resistencia ante la aplicacion de presiones de 7200N [22],

Se observé en otro estudio de deformacion plastica con lubricantes sintéticos,
que la adicion de nanotori al 0.1wt% mejoro la capacidad de carga y redujo el

desgaste en un 73% y 16%, respectivamente 231,

A lo largo de la historia se han y continuan desarrollando materiales anti-desgaste
y técnicas para aumentar la durabilidad de herramientas industriales. Es
importante seguir explorando métodos que contribuyan al desarrollo tribo-

tecnoldgico con enfoque en sostenibilidad y la tecnologia 4.0 1241,



2.2 TRIBOLOGIA

Proveniente del griego "tribos" friccion y "logos" analisis, se establece la primera
definicion del término tribologia escrito en el Informe de Jost, 1966, Inglaterra,
nos la describe como: "La ciencia y la tecnologia de las superficies que
interactian en movimiento relativo y de las practicas relacionadas con ella" 24,
En tribologia, los cuerpos en contacto, la superficie material y el ambiente
conforman un tribo-sistema, del cual se realiza el estudio del comportamiento del
desgaste, la friccion y lubricacion entre superficies que interactuan con

movimiento de rodadura, deslizamiento, separacion, entre otras [?5],

l Carga
Entorno

Contracuerpo

Material interfacial

Contra

cuerpo

Contactolde asperezo/

Cuerpo Cuerpo

Figura 2.1 Descripcion general de un tribosistema.

Comprende también el analisis de las caracteristicas de peliculas de material
intermedio entre cuerpos en contacto y las consecuencias del fallo de la pelicula
o de la ausencia de esta, que suele ser manifestada por friccion severa y
desgaste superficial. Busca minimizar estas dos principales desventajas del
contacto sélido a solido, siendo la friccidn una causa principal de disipacion de
energia y desgaste. Este ultimo ocasiona a su vez desperdicio de material y la
pérdida de rendimiento mecanico de herramientas. Mediante un mejor control de
la fricciéon, cualquier reduccion del desgaste puede resultar en ahorros
importantes en produccion industrial. Un medio efectivo para controlar y reducir
la friccion es la lubricacion, la cual mejora sus propiedades tribolégicas a través

de la implementacion de aditivos derivados de la nanotecnologia [#71.



A través de pruebas de caracterizacion superficial, en diversos proyectos

observamos parametros que pueden ser analizados por la tribologia y que

aplicaremos en nuestra investigacion [11-28-311:

La capacidad de carga es la maxima cantidad de fuerza que un
lubricante puede soportar entre superficies interactuantes sin provocar
desgaste severo. Se coloca una maquina por periodos y condiciones
preestablecidas.

La cicatriz de desgaste es la huella resultante de la prueba, se calcula
con la medicién del diametro de la abrasion o profundidad.

El coeficiente de friccion es la relacion que vincula la fuerza de
rozamiento entre dos superficies con la intensidad de la fuerza normal
que las mantiene interactuando.

La presion limitante del agarrotamiento es la fuerza maxima que se
puede aplicar sobre un area antes de que ocurra la rigidez en el
movimiento y comience el desgaste grave debido a la rotura de la

pelicula lubricante y contacto directo.

Estos pueden ser analizados respectivamente mediante la prueba y la maquina

Brugger, el instrumento SRV, Tester de 4 bolas y perfildmetro. A continuacion,

expandiremos la literatura acerca de las caracteristicas principales en tribologia.

2.3 FRICCION

La palabra friccion tiene origen del latin fricare, traducido como frotar, de la cual

deriva su definicion, establecida como la fuerza que opone resistencia al

movimiento entre dos cuerpos en contacto relativo, conocido como deslizamiento

[321, Esta fuerza es considerada como una caracteristica del tribosistema, y no

como una propiedad exclusiva del material, ocasionada por discontinuidades

superficiales [26],
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Figura 2.2 Esquema de fuerzas entre dos superficies con vistas a escala macro y microscopica.

2.3.1 Friccion entre cuerpos

De acuerdo con el estado de los cuerpos en contacto, la friccion adquiere

diferentes denominaciones:

¢ Friccién aerodinamica: las superficies involucradas son un gas y un sélido.
La fuerza es directamente proporcional al area de superficie.

e Friccidon del fluido: interaccién entre una superficie liquida con una sdlida.
Depende de la viscosidad del fluido y el gradiente de temperatura.

e Friccion interna: Ocurre entre las moléculas del mismo material,
ocasionada por los procesos internos de disipacion de energia, los cuales
se deben a la deformacién plastica y elastica.

e Friccion sdélida o seca: ocurre entre cuerpos soélidos, originando la

presencia de una fuerza tangente a la superficie y opuesta al movimiento
(33]

En esta tesis nos enfocaremos en la ultima denominacion, dada entre cuerpos
rigidos, en nuestro caso balines metalicos, donde unos permanecen estaticos

y uno superior entra en contacto con rotacion a velocidad determinada.

11



2.3.2 Leyes de friccion

Se puede describir a nivel macroscopico las leyes clasicas de friccion que
enuncian los factores que influyen en el rozamiento. Estas fueron propuestas
por Guillaume Amontons (1699)y Charles Coulomb (1781), declarando lo

siguiente:

1. La magnitud de la fuerza de friccidon entre dos cuerpos es proporcional a
la fuerza normal que uno ejerce sobre el otro.

2. Lafuerza de friccion no depende del area superficial de contacto entre dos
cuerpos, sin embargo, si de la naturaleza del material.

3. Lafuerza de friccidon es independiente de la velocidad de deslizamiento de
los cuerpos.

4. La fuerza de friccion tiene sentido opuesto a la velocidad del movimiento.

A partir de las leyes, se derivan los conceptos de friccion estatica pe y cinética e

las cuales se presentan en los cuerpos rigidos, siendo la primera de mayor valor
(He > He) B4,

2.3.3 Fuerza de friccion estatica

Se fundamenta en las dos primeras leyes, esta es la fuerza necesaria para
comenzar el movimiento en relacion con dos superficies en contacto. Es
producida por sus defectos y se opone al comienzo del deslizamiento. En dicho
punto de inicio, la fuerza de friccion estatica es igual a la fuerza aplicada, hasta
alcanzar el umbral del movimiento, caracterizado por el coeficiente de friccion

estatica pe.

De acuerdo con la siguiente figura, cuando pasamos a la region cinética, la fuerza
que se aplica para desplazarse es menor, indicando que es independiente a la

velocidad del desplazamiento 341,
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Figura 2.3 Gréafica de regiones de friccion estatica y cinética.

2.3.4 Fuerza de friccion cinética

Es la fuerza tangencial que actua cuando empieza el deslizamiento entre dos
cuerpos en contacto, y es requerida para mantener el movimiento. Esta
relacionada a la primera ley que nos dice que la fuerza necesaria para deslizar
un cuerpo respecto a otra superficie es proporcional al peso del cuerpo, entonces
si la masa o carga aplicada aumenta, también lo hace la fuerza requerida para

continuar el movimiento [351.

De acuerdo con esto, se deriva una constante de proporcionalidad conocida
como coeficiente de friccion, definida por la relacién entre la fuerza de friccion y
la carga aplicada. Este parametro adimensional esta denotado por la letra y del

alfabeto griego, y su expresion esta dado de la siguiente forma:

He =55 (1)

donde E,. es la fuerza de friccion, u. es el coeficiente de friccion cinético, y N la

carga normal 132,
13
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Figura 2.4 Coeficiente de friccién cinético en un sistema de deslizamiento.

2.3.5 Factores y efectos

La friccidon puede ser deslizante o rodante, al presentar una naturaleza mecanica
y/o molecular que depende de diversos factores como las condiciones de
operacion, rugosidad, las caracteristicas de los materiales, la presencia o
ausencia de agentes oxidantes, el efecto de la carga, entre otras. Los cuales
influencian en el comportamiento de los coeficientes de friccion presentes 34 361,
Es importante destacar que el mecanismo real de friccion ocurre a nivel
microscopico, involucrando la topografia y morfologia de las superficies en
contacto donde esta presente la friccidon que inicia el proceso de transformacion
de energia, en los puntos de contacto [¥7]. Los mecanismos responsables de este

proceso estan presentes en la siguiente figura.
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Figura 2.5 Mecanismos en la transformacion de energia por friccion.

La friccion de esta manera afecta de manera significativa en el rendimiento de las
maquinas, por lo cual se desarrollan investigaciones orientadas al analisis de los
efectos mas perjudiciales de la friccion en los materiales, como lo son la pérdida

de potencia, disipacion de energia, el sobrecalentamiento y el desgaste 28],

2.4 DESGASTE

El desgaste es un fendmeno tribolégico que consiste en la alteracién o pérdida
irreversible del material de superficies en movimiento relativo, bajo la accion de
altas cargas, alta temperatura o presién. No se considera como propiedad
inherente del material, sino como una respuesta del sistema triboldgico, al igual
que la friccionl?® 371, Principalmente surge como consecuencia del rozamiento, al
originar diversos mecanismos de desgaste como adhesion, abrasién,
deformacion plastica y fatiga, que seran desarrolladas mas adelante. Los cuales

ocasionan el cambio en la morfologia superficial por procesos fisicos y quimicos
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dentro del area de contacto deslizante. Sin embargo, el desgaste también puede

presentarse sin friccion, debido a la degradacion o corrosion del material 39,

2.4.1 Mecanismos de desgaste

En la practica se tiene una gran cantidad de mecanismos que dependen del tribo-
sistema a analizar, observando asi diversos tipos de desgaste. De acuerdo con
los mecanismos predominantes basados en la norma ISO 15243:2017 40 en

términos generales, tenemos a los siguientes desgastes:

e Adhesivo,
e Abrasivo,
e Corrosivo,

e Por fatiga.

2411 Desgaste adhesivo

Este mecanismo de desgaste se caracteriza por la pérdida de material o
transferencia de este, producto de la unién ubicada entre superficies solidas en
contacto deslizante una sobre otra. Con un efecto de soldadura en las asperezas,
que al separarse inmediatamente ocasionan la fragmentacién de una parte del
material. Esto se explica microscopicamente, al considerar los puntos altos de
conexion entre las irregularidades, que, debido a la accion de fuerzas
interatomicas, sufren deformaciones y producen particulas de residuos de
desgaste, que conduce a la mezcla del material en ambas superficies o el

deterioro superficial de cualquiera de ellas [26- 361,

UNION FRAGMENTACION

Seldeisanits > Transferencia de metal

Figura 2.6 Desgaste por mecanismo adhesivo
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2.41.2 Desgaste abrasivo

Es el mecanismo mas comun de desgaste en maquinas, consiste en la
eliminacion de material superficial por una accién mecanica de un abrasivo, el
cual es forzado contra la superficie y se mueve a lo largo de ella. Usualmente
debido a la contaminacién con sustancias, particulas o protuberancias con
dureza superior a la superficie desgastada 3% 4142 Se pueden diferenciar dos

meétodos de desgaste abrasivo:

e Dos cuerpos: Ocurre cuando los picos de las asperezas penetran sobre la
superficie contraria, sin la presencia de una particula contaminante, este
contacto ocurre cuando existe excesiva rugosidad y/o un inadecuado
régimen de lubricacion.

e Tres cuerpos: Ocurre ante la presencia de una particula dura
contaminante, comprimida entre los cuerpos deslizantes. Si la particula es
de tamano superior a la pelicula lubricante ocurre la formacion de surcos

o ranuras superficiales en direccion del movimiento 431,

Abrasion de dos Abrasion de tres
cuerpos cuerpos

. %

-

Figura 2.7 Tipos de desgaste abrasivo.

241.3 Desgaste Corrosivo

También denominado desgaste quimico, en el cual, la reaccién quimica con el
ambiente es significativa, entre la superficie desgastada y el medio erosionado.
El desgaste puede ser seco o humedo. La erosién humeda ocurre en respuesta

con el agua, al crear acidez con una reaccion quimica oxidativa; y por otro lado

17



la erosion seca es producida por la presencia de gases secos como aire o el

nitrdgeno. Ambas causando la remocion o deterioro del material 141,

La corrosion se presenta por la degradacion del lubricante o excesiva
contaminacién de agua, gases o fluidos. Donde el inhibidor de corrosién ya no es
capaz de proteger a la superficie contra la acidez, y experimenta diferentes
“ataques” a la superficie inducida por corrosion, restringiendo la interaccion entre
los solidos, sin embargo, no es necesario el contacto para que se genere este

desgaste 39,

W
Ataque uniforme y y Ataque intergranular
Fluido
Ataque por picado Ataque de subsuperficie

Figura 2.8 Diferentes formas de ataque por corrosion.
2.41.4 Desgaste por fatiga

Este desgaste es ocasionado por esfuerzos ciclicos entre las asperezas de
cuerpos en contacto. Se origina por la fractura surgida del movimiento oscilatorio
por rozamiento en las superficies solidas. Dicha degradacién por flexiéon del
material puede comenzar en la superficie interior o por algun dafio que inicie en

la superficie [45],

e Fatiga subsuperficial: Ocurre tras varios ciclos de esfuerzos con altas
cargas concentradas a escala microscopica en el area de contacto,

presionando el material y efectuando el cambio estructural que involucra
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la remocién de fragmentos y formacién de grietas que se propagan hacia
la superficie. En la industria, es comun en los dientes de engranajes.

Fatiga iniciada en superficie: Las grietas empiezan por la superficie y se
extienden hacia el interior del material. Debido a la reduccion de la
lubricidad, la pelicula lubricante disminuye su fluidez y el grosor lo que
provoca contacto por friccion deslizante y dafio superficial. Los puntos mas

altos de las irregularidades se liman, dando un aspecto esmerilado 0.

EFECTOS A NIVEL MICRO

/ N

Fatiga'de Abrasion Adhesion Reaccion

superficie quimica
Ej. estrias Pérdida de

Ej. grietas material Particulas

Figura 2.9 Mecanismos de desgaste.

2.4.2 Parametros de desgaste

Los procesos de desgaste pueden caracterizarse a través de mediciones por

perfilometria de los cambios dimensionales o topograficas en el material. De

manera cuantitativa los dos parametros mas comunes seran enunciados a

continuacion el

Factor de desgaste: Se conoce también como la tasa de desgaste
especifica, relaciona los parametros de funcionamiento con las
mediciones de desgaste deslizante. Posee dimension (mm3/Nm) y esta

definido con la siguiente expresion.



Donde k es el factor de desgaste, V el volumen del material desprendido
durante el deslizamiento, Fy la fuerza de carga normal y d la distancia de

deslizamiento.

e Coeficiente de desgaste: correlaciona los parametros del sistema
tribolégico con las mediciones del desgaste por deslizamiento. Es definido

como un coeficiente adimensional.
HV
= 3

Donde K es del factor adimensional del coeficiente de desgaste, V el

3)

volumen de desgaste, Fy la fuerza de carga normal, d la distancia de

deslizamiento y H la dureza del material mas blando.

El desgaste ocasiona efectos en la funcionabilidad y desempefio de las
maquinas, debido a ello, debe ser monitoreada continuamente, para entender los
mecanismos de desgaste implicados y alargar la vida util ¢, Es importante
destacar que el desgaste no siempre es negativo, puede ser deseable en ciertas
situaciones. Por ejemplo, se busca inducirlo en procesos de mecanizado donde
tratan de pulir, limar o rectificar piezas. Por otro lado, es negativo cuando causan

fallas en las partes, grietas o fragmentacion de superficies.
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2.5 LUBRICACION

Para facilitar el deslizamiento de movimiento de una superficie sobre otra y evitar
dafo, se interponen capas delgadas de gas, liquido o sélido de baja resistencia
al corte. El conocimiento relacionado con mejorar o diagnosticar la eficacia de
estas peliculas en la prevencion de dafios entre superficies en contacto se
conoce como "lubricacion”. El tipo de material influye en los limites de la eficacia
de la pelicula. Aunque no hay restricciones en el tipo de material requerido para

formar una pelicula lubricante 7],

2.5.1 Funciones de los lubricantes

Los lubricantes son sustancias que intervienen entre las superficies de friccion,
impidiendo asi cualquier influencia negativa en el movimiento. Se usan

comunmente para reducir la friccion y el desgaste 7,
Las tres funciones principales de los lubricantes involucran:

e Controlar la friccion: Siendo la primordial funcion del lubricante, debe
reducir la friccion, prevenir el desgaste superficial y agarrotamiento. Sin
embargo, hay situaciones donde la alta friccion controlada es necesaria,
como en embragues, frenos, etc.

¢ Enfriamiento del contacto: El movimiento de frotamiento genera calor, el
cual puede tener consecuencias negativas en los materiales que
interaccionan, como cambios en la microestructura o posible falla térmica.
A altas temperaturas se acelera el desgaste de los lubricantes. Un factor
de control importante es la capacidad calorifica del lubricante.

e Limpieza del contacto: Mientras una maquina esta en funcionamiento
pueden aparecer particulas de desgaste, polvo o restos de lubricantes
envejecidos. Estos contaminantes influyen en el rendimiento de la
lubricacién de manera negativa. Por ello es necesario hacer circular un
lubricante para que pueda eliminar los residuos acumulados. Los
lubricantes avanzados contienen sustancias para ayudar al proceso de

limpieza de manera aun mas eficiente.
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Dado que las funciones de limpieza y enfriamiento necesitan fluidez, las grasas
y lubricantes sélidos podria aplicarse a elementos de maquinas donde el calor y
la contaminacion no son factores relevantes. Porque de las tres funciones los
lubricantes liquidos son los mas indicados en muchas aplicaciones practicas. Por
lo tanto, varios aditivos han sido desarrollados y estan siendo aplicados en
lubricantes liquidos 8 pueden clasificarse de diversas formas, de acuerdo con
el estado en el que se encuentren o su composicion estructura y dependiendo a

las caracteristicas de los materiales en contacto con movimiento relativo 49!,
De acuerdo con su estado, los lubricantes se clasifican en tres aspectos:

e Liquidos: estan incluidos los aceites minerales, sintéticos y semisintéticos.

e Semisodlidos o semiliquidos: Presentan un estado intermedio acuoso
espesante, tenemos a las pastas, grasas y unguentos en esta categoria.

e Sdlidos: Incluyen los revestimientos, particulas, plasticos, grafito, entre

otros.

Es importante destacar que los aceites liquidos son los principales lubricantes
utilizados, ya que permiten sustituir las fricciones externas de los solidos vy
disminuir el desgaste de forma significativa [''I5%, Generalmente los lubricantes
se formulan a partir de diferentes bases como minerales, sintéticos y
biolubricantes. Los lubricantes sintéticos se formulan artificialmente a partir de la
modificacion de hidrocarburos y productos quimicos derivados del petréleo en

lugar de usar directamente el petréleo crudo entero [®1.
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2.6 Nanoestructuras

Las nanoestructuras son estructuras que representan una conexion entre las
moléculas y macrosistemas, constituyendo una categoria de materiales donde al

menos una dimension es inferior a 100nm.

Son notables las diferencias entre las caracteristicas quimicas y fisicas de las
nanoestructuras, las moléculas y los macromateriales que comparten la misma
composicién quimica. Esto se deriva de la configuracion espacial, la morfologia,

reactividad quimica, estructura electrénica y energia en los sistemas %2,
Para obtener las nanoestructuras se tienen dos alternativas de produccion:

e Top Down: Implica producirlas mediante una reduccion de material a partir
de estructuras mas grandes a manera de grabado.

e Bottom-up: En esta técnica se construyen desde los componentes mas
pequenos, a partir de bloques de atomos o moléculas, los cuales se

ensamblan para formar estructuras mas grandes 31,

El conjunto de nanoestructuras abarca arreglos de nanoestructuras individuales,
que al estar organizadas pueden manifestar propiedades distintas a ellas de
manera individual 4. Dentro de las nanoestructuras encontramos diferentes
dimensiones (0D,1D,2D,3D):

¢ Nanomateriales de dimension cero: Aqui se encuentran las nanoparticulas
menores a 10nm, llamadas puntos cuanticos, en donde las tres
dimensiones se ubican en nandmetros.

e Nanomateriales de una dimensién: Encontramos a los nanotubos y
nanoalambres, donde se tiene una longitud variable, conservan solo una
dimension en nandmetros.

¢ Nanomateriales de dos dimensiones: Tenemos a las peliculas delgadas,
cuya area es de tamafio indefinido manteniendo su espesor inferior a
100nm.
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¢ Nanomateriales de tres dimensiones: Las superredes tridimensionales de
nanoparticulas forman parte de los solidos en tres dimensiones

conformados por unidades nanométricas 2,

La aplicacidon de estas nanoestructuras es multidisciplinaria debido a sus
multiples posibilidades de mejoras en las propiedades fisicas y quimicas de los
materiales, siendo de gran utilidad en el sector de industria y particularmente
beneficioso en el disefio de nanoaditivos en lubricantes que beneficien los

procesos triboldgicos.

2.7 Nanotubos de carbono multicapa (MWCNT)

Son estructuras cilindricas a escala nanométrica, compuestas por varias capas
concéntricas de grafeno, las cuales estan enrolladas en forma de tubo. El
diametro externo puede variar entre 2 y 100 nanémetros, y el interno entre 1y 10
nm. Debido a su estructura multicapa, los MWCNT exhiben propiedades

mecanicas, fisica y quimicas excepcionales 5%,

2.7.1 Propiedades de los MWCNT

¢ Alta resistencia mecanica: En las multiples capas concéntricas de grafeno
encontramos atomos de carbono organizados en un patréon hexagonal
formando tubos cilindricos. Estos atomos se unen por enlaces covalentes
de tipo sp? excepcionalmente fuertes, proporcionando una gran
resistencia mecanica y estabilidad a los nanotubos %81, La relacién alta
entre la longitud y diametro de los tubos minimiza defectos a lo largo de
su eje, mejorando de manera significativa su capacidad de carga y
resistencia a la tension %71,

e Alta conductividad térmica y eléctrica: Los atomos de carbono en los
MWCNT estan organizados en una estructura de hexagonos enlazados,
formando capas concéntricas que constituyen la estructura tubular. Esta
alineacién regular facilita notablemente la movilidad de electrones a lo

largo del nanotubo. Dicha movilidad es crucial para su alta conductividad
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térmica y eléctrica, permitiendo a los electrones transportar de manera
eficiente la carga eléctrica y el calor %8,

e Gran area superficial: Los MWCNT poseen una estructura tubular porosa
con estructura hueca, donde el diametro es mucho menor que su longitud.
Dicha caracteristica les proporciona un area superficial bastante amplia en
comparacion con su volumen, lo que optimiza su capacidad de interaccion

con otras moléculas y materiales 159,

La MWCNT tienen gran capacidad para formar enlaces quimicos, tienen una
forma delgada y alargada junto con su alta relacién largo-diametro, para facilitar
su dispersién en diversos materiales sin formar aglomerados y mejorar su
compatibilidad con distintas matrices, se puede optar por realizar una

funcionalizacion.

2.7.2 MWCNT funcionalizados

La funcionalizacion de los MWCNT se realiza por medio de la modificacion
quimica de su superficie, esto es, a través de tratamientos en los que se afadan
grupos funcionales de manera controlada, grupos como hidroxilos (-OH),
carboxilos (-COOH), epdéxidos (-O) y aminos (-NH2). El tratamiento con agentes
oxidantes cambia significativamente la quimica de la superficie en la
nanoestructura. Este proceso implica la formacién de enlaces covalentes o no
covalentes, esto depende de los reactivos y método empleado. Estas
interacciones mejoran las propiedades, aumentando la solubilidad en diversos
solventes y matrices poliméricas, mejorando la dispersion para prevenir que se
formen aglomerados, y potenciando la interaccion con otros materiales 9. En
esta investigacion, nos centramos en la funcionalizacién con grupos OH y COOH
debido a su capacidad para mejorar las propiedades tribolégicas de los
lubricantes. Estas funcionalizaciones no solo mejoran la dispersion de los
MWCNT y previenen su aglomeracioén, sino que también favorecen la formacion
de una pelicula lubricante mas uniforme, lo que contribuye a reducir la friccion y

el desgaste en superficies metalicas bajo condiciones extremas(®'l.
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2.7.21 Polaridad e hidrofilidad

La polaridad se refiere a la distribucion no uniforme de las cargas dentro de una
molécula creando polos, uno positivo y otro negativo. Las moléculas polares
atraen a otras similares mediante fuerzas dipolo-dipolo, es esta la propiedad que
las hace hidréfilas, ya que pueden establecer puentes de hidrégeno con el agua
(interaccion dipolo-dipolo mas fuerte) donde un hidrégeno unido a un atomo

altamente electronegativo como el oxigeno se acerca a otro electronegativo 62,

Los grupos funcionales carboxilo (-COOH) e hidroxilo (-OH) son muy polares
debido a la presencia de oxigeno, muy electronegativo, contribuyendo
respectivamente a momentos dipolares de 1.5-1.7 y 1.7-2.1 Debye [63l. Estos
grupos interactuan bastante bien con moléculas polares y solventes, facilitando

la solubilidad y dispersion de los MWCNT en medios acuosos y organicos [64],

2.7.2.2 Reactividad, acidez y resistencia a la temperatura

La reactividad se refiere a la habilidad de una sustancia o molécula para participar
en reacciones quimicas. El grupo hidroxilo (-OH) es grupo funcional que puede
actuar como acido deébil, con una magnitud de 15 - 17 pKa, lo que le permite
participar en diversas reacciones como la deprotonacién (pérdida de un protén)

o condensacion (formacion de enlaces con otras moléculas).

Por otro lado, el grupo carboxilo (-COOH) tiene una acidez mayor, con un pKa de
4 a 5, considerado como acido fuerte. Esto facilita que pierda un protén mas facil,

aumentando su reactividad quimica 621,

Sobre la estabilidad térmica, el grupo hidroxilo es estable hasta alcanzar
temperaturas altas, comenzando su descomposicion térmica entre 900 y 1100°C.
En contraste, los grupos carboxilo son menos estables, ya que estos comienzan
su descomposicion térmica entre 200 y 400°C 6%, Esto puede darse por el
proceso de decarboxilacidon en el que se libera didéxido de carbono en condiciones

de alta temperatura.
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2.8 NANOADITIVOS EN LUBRICANTES

En tribologia encontramos distintos mecanismos de desgaste mecanico
(abrasivo, adhesivo, corrosivo, por fatiga) los cuales pueden afectar el
rendimiento de los lubricantes. Los aditivos se usan comunmente para prevenir
estos efectos y para proporcionar las propiedades deseables y la interaccidén con
la interfaz. Se dividen en dos categorias: antidesgaste (AW) o extrema presion
(EP) 61, E| aceite lubricante determina las propiedades basicas del lubricante
como eliminar el exceso de calor y reducir el desgaste / friccidn, y los aditivos se

encargan de optimizar aun mas las propiedades y funciones de los lubricantes.

La incorporacion de diferentes nanoparticulas en los lubricantes ha mostrado
mejorar la eficiencia de los procesos industriales al reducir la friccién interfacial y
aumentar la capacidad de carga. Estos aditivos crean una barrera protectora

entre las dos superficies, reduciendo el contacto directo ['2,

Diversas investigaciones acerca de sistemas de lubricacion adicionados con
nanoaditivos muestran la disminucion del desgaste y dano superficial, el

consumo de energia y el coeficiente de friccion (COF) [, 12, 15,67, 68]

Existen una gran variedad de factores que contribuyen a la mejora del
rendimiento en las propiedades tribolégicas, al agregar nanoaditivos a
lubricantes. Algunos de estos factores son: porcentaje o concentracion de
nanoaditivos agregados, geometria de las nanoestructuras, tipo de
nanoparticulas, y rugosidad de la superficie en contacto 671, Estos, junto con los
mecanismos tribolégicos generados por nanoparticulas (efecto portante, relleno
de valles, separadores superficiales y efecto de rodadura/deslizamiento, entre
otros), son los que han mostrado avances en el desempefo del proceso de

lubricacion 691,

2.9 NANOLUBRICANTES

El empleo de nanomateriales como aditivos en lubricantes, recibe el nombre de

nano lubricacién, y la dispersion de nanoparticulas en el lubricante base es
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conocido como nanolubricante. Los cuales son ampliamente estudiados en
tribologia. Comunmente, las particulas que los conforman poseen dimensiones

diametrales de 1 a 100nm [79],
Estos nanolubricantes pueden sintetizarse por método de uno o dos pasos.

¢ Meétodo de un paso: Directamente formulados por proceso quimico.
e Meétodo de dos pasos: Primero se sintetiza en forma de polvo por sintesis
quimica o fisica, para luego dispersarlos en la base lubricante.

Despuésde C—2
9 ) dispersion

@ )

Base lubricante nanoestructura nanolubricante

Figura 2.10 Obtencion de nanolubricantes.

Para explicar los mecanismos de reduccion de friccion, y rendimiento
antidesgaste de estas estructuras, se han propuesto diversas hipétesis que se

enuncian a continuacion.

e En el efecto de rodadura, los nanomateriales esféricos son los que
contribuyen a rodar entre las superficies desgastadas, no se producen
interacciones quimicas, por tanto, modifican el deslizamiento anadiendo la
rodadura.

e En pelicula protectora las nanoestructuras forman un tribofilm o pelicula
delgada sobre la superficie, a través de interacciones con las superficies
en deslizamiento disminuyendo la friccidén y desgaste.

e En el efecto de reparacién estos nanomateriales podrian actuar mediante
la produccion del tribofilm que se deposita en las superficies y compensa

la pérdida de masa.
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e Para el efecto de pulido, la abrasividad del nanomaterial disminuye la
rugosidad de las superficies friccionantes. De esta forma la rugosidad esta

influenciada con el tamafio de los nanomateriales 7],

Efecto rodante Pelicula protectora

5 /\_D "::—D:",:

Efecto reparador Efecto de pulido

Figura 2.11 Efectos de mejora de NPs.

Los nanolubricantes, optimizados por nanoestructuras, permiten reducir el uso de
lubricante base y son compatibles con disoluciones de agua. Esta caracteristica
disminuye la generacion de residuos. Se estan desarrollando activamente
métodos de reciclaje y descomposicion en cuanto a la gestion de nanotubos de
carbono utilizados en los nanolubricantes, entre ellos, destacan las técnicas para
extraer y recuperar los nanotubos de carbono, los cuales pueden ser reutilizados
en nuevos ciclos de produccion o incorporados en la fabricacion de materiales
compuestos [’2 731 Tecnologias emergentes enfocadas en la degradacion
controlada de los nanotubos de carbono, como los procesos de oxidacion
avanzada, permiten transformar estos nanomateriales en compuestos mas

manejables y menos persistentes, facilitando su gestion 74,

2.9.1 Nanoparticulas como aditivos

Las nanoparticulas, de acuerdo con su composicion, pueden consistir en

metales, 6xidos metalicos, sulfuros, nanocompuestos o nanoparticulas de
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carbono tales como las enlistadas en la Tabla 1.1. Destacando como aditivos
lubricantes a los nanomateriales a base de carbono, los cuales mejoran los
efectos negativos asociados al tribosistema como reducir el coeficiente de friccidén
y mejorar la resistencia al desgaste [’°l. Particularmente estas nanoestructuras
poseen propiedades mecanicas, térmicas, eléctricas y quimicas particulares que

les da una excelente lubricidad [7®l,

Tabla 2.1 Lista de nanoestructuras utilizadas como aditivos en lubricantes y su efecto en la mejora

de capacidad de carga y cicatriz de desgaste.

Capacidad | Cicatriz
Nanoparticula/ Base Concentracién de de Ref
Nanoestructura | Lubricante wt (%) carga poz | desgaste '
(N/mm2) (mm)
Cnp: Nanotori | Sintético 0.1 73% 16% 23, 67]
TiO2 Grasa 1 11.41% (68]
5.23%
MoS2 Agua 1 641% 38% 671
MoO3 Aceite 1 26.79% 8% [67, 68]
MWCNT-OH Agua 0.01 19% - [21]
MWCNT-
Agua 0.01 10% - (21]
COOH
MWCNT Grasa 1 63% 25% (20, 77]
MWCNT Agua 2.5 - 17% (20]
Cnp: Nanotori | Solo agua 2 955% 80% (1]

2.9.2 Parametros de nanoparticulas en rendimiento de lubricantes

También existen parametros asociados a las NPs muy importantes que afectan
en el rendimiento de los lubricantes, tales como el tamano, la forma, la estructura

y la concentracion de nanoparticulas.
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2.9.21 Concentracion

La concentracion de nanoparticulas es un factor primordial en la mejora de
reduccion en friccion desgaste. Es importante que se considere todos los
parametros del tribosistema. Para cada lubricante existe una concentracion
Optima para la maxima reduccion. Sin embargo, no existe una concentracién ideal
general, ni una relacidon directamente proporcional entre la cantidad de

nanoparticulas agregadas y el rendimiento [79,

29.2.2 Morfologia

La estructura y arreglo atémico puede afectar las propiedades mecanicas, como
la presencia de vacancias atémicas incrementa la resistencia mecanica y un
exceso de defectos ellos pueden reducirlo. Es relevante para la presion
experimentada por cargas, aquellas de forma esférica o toroidal actuaran con
efecto de rodamiento entre las superficies deslizantes. Sin embargo, las esféricas
sufren mayor presién ya que el area de superficie de contacto es menor. También
esta relacionado el area superficial/volumen de la NPs, ya que un area con una
alta energia superficial puede provocar una mayor aglomeraciéon y atraccion
molecular resultando en sedimentacion. Ademas, con un exterior blando en la

estructura se permite una elevada capacidad de carga 8.

2.9.2.3 Funcionalizacién

Nanomateriales funcionalizados han mostrado mejoras en la estabilidad de
dispersion y la distribucibn homogénea en el aceite base. Las nanoparticulas
funcionalizadas en superficie tienen una mejor lubricacion evitando la
transferencia de material y el contacto directo. La aglomeraciéon de
nanoparticulas es un problema a la hora de preparar nanolubricantes debido a
las fuerzas de Van der Waals. Donde la suspensién sera estable las NPs si se
tienen fuerzas de repulsiéon elevadas. La aglomeracién puede reducirse mediante
el empleo de métodos de tratamiento fisico o quimico como la modificacion de la
superficie de las NPs utilizando nanoparticulas funcionalizadas para lograr la
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estabilidad de los nanolubricantes a largo plazo. Debido a la saturacion de
modificadores, la fuerza superficial de los grupos hidroxilo se reduce y los enlaces
de hidrégeno se eliminan evitando el desarrollo de enlaces de oxigeno, y

limitando la aglomeracion [18 611,

CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 METODO

Se preparan nanolubricantes con distintas estructuras de carbono (Figura 3.1):
nanotubos de carbono multicapa (MWCNT), nanotubos de carbono multicapa
funcionalizados con grupos OH (MWCNT-OH), nanotubos de carbono multicapa
funcionalizados con grupos COOH (MWCNT-COOH) y nanotori, en diferentes
concentraciones de peso en NPs (wt%) y proporcion de cantidad de agua
destilada. El resumen del proyecto se muestra en la figura 3.2, la cual contiene

los procesos a seguir para el desarrollo de la investigacion.

c)

Oy
Vi oLy

e ¥
IR

MWCNT s COCH

Figura 3.1 Representacion de nanoestructuras de carbono utilizadas: a) Nanotubo de carbono
multicapa. b) Nanotubo de carbono con grupos COOH. ¢) Nanotubo de carbono con grupo OH.

d) Nanotoroide de carbono.

Preparacion Preparacion de Pruebas Andlisis

de NP’s nanolubricante tribolégicas

Figura 3.2 Esquema del proceso de experimentacion
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Figura 3.3 Muestras de lubricante Sigralub adicionado con nanoestructuras

Para desarrollar esta investigacion requeriremos dividirla en 4 procesos que
incluyen una serie de pasos y parametros generales que se desarrollan a

continuacion.

3.1.1 Preparacién de nanoestructuras

Los nanotubos de carbono multicapa (MWCNT) se sintetizaron mediante la
técnica de spray pirdlisis, utilizando tolueno como precursor de carbono y
ferroceno como catalizador, en un horno tubular bajo un flujo controlado de
nitrogeno seco. Para su funcionalizacion con grupos carboxilo (-COOH) e
hidroxilo (-OH), se realizaron tratamientos quimicos especificos. La
funcionalizacion con grupos -COOH se realizé mediante oxidacion en una mezcla
de acido sulfurico y nitrico (proporcion 3:1), mientras que los grupos OH se
incorporaron mediante reaccién con peroxido de hidrégeno (H,O,) durante 1
hora.

Para la preparacion de las nanoestructuras toroidales (Figura 3.4), se siguio el
"Método de Sintesis de nanotori a baja temperatura" de Arquieta P. [??. Este

método consiste en un tratamiento fisicoquimico en el que los MWCNT
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funcionalizados con grupos -COOH se disuelven en una solucion acida
compuesta por acido nitrico, sulfurico, clorhidrico y permanganato, sometidos a
agitacion magnética en un bafio de hielo durante 48 horas. Posteriormente, se
afiade peroxido de hidrogeno, y la mezcla se lava repetidamente con agua
destilada, seguida de 2 centrifugaciones, y tratamiento con ultrasonido para una
dispersion homogénea, finalmente se recoge el sobrenadante para obtener los

nanotoroides.

Figura 3.4 Preparacion de nanotoroides de carbono

3.1.2 Preparacién de nanolubricantes

Se utilizé de base el lubricante sintético SIGRALUB M-40, aplicado habitualmente
en los procesos de conformacion de metales (perforacion de tubos).Para la
preparacion de las muestras de nanolubricante se utilizaron frascos de 60 ml que
contenian tres tipos de bases: lubricante puro, lubricante diluido en proporciones
de 1:5y 1:10 con agua destilada. A cada frasco se le anadié uno de los diferentes
tipos de nanoestructuras previamente sintetizadas (MWCNT, MWCNT-OH,
MWCNT-COOH, o nanotoroides), en concentraciones de 0.1 wt% y 0.3 wt%,
empleando agitacién termomagnética para asegurar una dispersion homogénea.

Posteriormente, las muestras se sometieron a un tratamiento de ultrasonido
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durante 4 minutos, con el fin de optimizar la dispersion de las nanoparticulas en
el lubricante, fundamental para evaluar su efecto en el rendimiento tribolégico del

lubricante.

3.1.3 Pruebas triboldgicas

Se eligié la prueba de las 4 bolas por ser una técnica ampliamente utilizada en
tribologia para evaluar el desgaste y la capacidad de carga de los lubricantes
bajo condiciones extremas. Esta prueba simula las condiciones reales de presion
y friccidn en aplicaciones industriales y proporciona datos cuantitativos confiables
para comparar el rendimiento de los nanolubricantes en las diferentes
concentraciones y diluciones. En la Tabla 3.1 se muestran los componentes
involucrados en las pruebas tribolégicas como el material de la muestra, la
concentracion de nanoaditivo en el lubricante, las pruebas o caracterizacion a

realizar y los respectivos analisis.

Tabla 3.1 Resumen de los componentes del proyecto

MATERIAL | CONCENTRACION | CARACTERIZACION ANALISIS
Sigralub M- AGUA
NPs (%)
40 (ml)
SM-40 + Presion maxima
MWCNT de carga
Sin agua Test de 4 Bolas
Dimensiones de
0.1 Perfilometria 6ptica
SM-40 + 15 las huellas de
Nanotori desgaste
0.3
1-10
SM-40 +
MWCNT +
COOH/OH
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El rendimiento de los nanolubricantes, fue determinado a través de una maquina
T-02 tester de 4 bolas (Figura 3.5). Con resultados de este analisis es posible
evaluar el coeficiente de friccion, la capacidad de carga (en condiciones EP y
AW), y las huellas de desgaste. Las pruebas se realizan 3 veces como minimo
por cada muestra para estar seguro en repeticion del resultado. Los parametros
empleados involucran una temperatura ambiente del nanolubricante a 25°C, a
velocidad de 500 rpm y cargas aplicadas de 0 hasta 7200 newtons en un lapso

de 18 segundos.

Figura 3.5 Maquina de Prueba 4 bolas T-02 UVM.

CAPITULO 4. METODOLOGIA DE CARACTERIZACION Y
EVALUACION TRIBOLOGICA

4.1 PRUEBA DE LAS 4 BOLAS

Las pruebas tribologicas en lubricantes buscan maximizar la eficiencia en
maquinas industriales, al disminuir el desgaste y friccibn de superficies en
movimiento relativo, los lubricantes deben ser sometidos a este tipo de pruebas
para determinar su comportamiento ante la friccion y desgaste en distintas
condiciones de operacion. En especifico, la técnica de desgaste de 4 bolas utiliza
un tribdbmetro como instrumento para establecer las propiedades relacionadas a

la prevencion del desgaste (WP), presion extrema (EP) y comportamiento
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friccional en una pelicula lubricante, empleando varios parametros como las
cargas, velocidad de funcionamiento, las bases (aceites, lubricantes, grasas) y

material de los balines 291,

El tribémetro puede determinar diferentes tipos de rendimiento en los lubricantes,
como: la presion limitante de agarrotamiento (Poz), el diametro de la cicatriz de

desgaste (WSD), la capacidad de carga (poz) y coeficiente de friccion (COEF).

Experimentalmente, la prueba consiste en 4 bolas de acero (balines), de las
cuales 3 son colocadas juntas en un contenedor, el cual se cubre con el lubricante
a analizar, tal y como se muestra en la Figura 4.1. La cuarta bola superior realiza
un movimiento de rotacion y se presiona contra las bolas estacionarios con
parametros como la carga, velocidad, temperatura y tiempo especificado. En
nuestro analisis se evaluan rangos de cargas que van de 0 a 7200 Newtons, con
breves periodos de 18 segundos con temperatura ambiente aproximada de 24°C,

se sugiere repetir la prueba de 3 a 4 veces por muestra.

Al final de la prueba, cuando la pelicula lubricante ha perdido sus propiedades
mecanicas y fisicas, se determinan los parametros en los puntos de contacto o
soldadura, se contrastan las mediciones de las tres huellas de desgaste
producidas y se informa el promedio de los diametros. El coeficiente de friccion

también se mide a lo largo de la prueba [?8],
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Figura 4.1 Diagrama esquematico del tribometro de 4 bolas.

Esta prueba es la mejor para medir las cualidades tribolégicas, sin embargo, una
de sus desventajas es su incapacidad de incorporar graficas de rugosidad o
relieve superficial y datos de temperatura en el tiempo, en esos casos se emplea
un perfildbmetro y viscosimetro para incluirlos respectivamente. Debido a los
beneficios que ofrece, la mayoria de las industrias manufactureras estan
interesadas en investigar el rendimiento tribolégico, en especial la automotriz y

metalurgica 30,

4.2 PERFILOMETRIA OPTICA

Esta técnica de caracterizacion no destructiva, extrae informacién topografica de
la superficie, haciendo un escaneo de linea o tridimensional. Su principal objetivo
es obtener los parametros primordiales de rugosidad y morfologia superficial, a

través de luz, de acuerdo con la configuracion del equipo perfilométrico [78l.
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Figura 4.2 Perfilometro Alicona.

El perfilbmetro 6ptico (Figura 4.2) consta de un detector que determina la
ubicacidn de puntos de la muestra, y de una base donde se deposita la muestra,
la cual puede moverse en distintas direcciones para la medicion. Emplea una luz

que se dirige de forma que pueda detectar la superficie tridimensionalmente [7°1.

El perfilbmetro proporciona una caracterizacion tridimensional para diferentes
tipos de superficies (rugosas, lisas, duras, blandas, etc.). Puede determinar

parametros y analizar diferentes caracteristicas del material, entre ellas:

¢ Dimensiones de las particulas microscopicas arriba del sustrato.

e Dimensiones del pozo de corrosién o espesor del recubrimiento.

e Visualizacion de cicatrices o patrones de desgaste.

e Mediciones de rugosidad y profundidad.

e Medicion superficial de discontinuidades y defectos en pruebas

tribologicas.

Entre las ventajas de este método destaca su funcionamiento sin contacto con la
superficie de la muestra, evitando su deterioro luego del analisis, ademas es
relativamente rapido. No es necesario una camara especial ni ambiente vacio,

tiene buena adaptabilidad al analizar muestras de diversas dimensiones y
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materiales con una precision alta de rugosidad En varios sectores industriales, el
analisis de perfil superficial desempena un rol importante en la elaboracién de
materiales de alta precision y en los controles de calidad para evitar defectos

superficiales 189,

4.3 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA (IR)

Esta técnica de analisis espectroscopica se basa en los procesos de absorcion y
emision de radiacion infrarroja (IR) por moléculas en vibracion. Estudiando la
interaccion entre la materia y la radiacion electromagnética principalmente en la
region media del espectro. Cada molécula posee un tipo de huella espectral Unica
que permite su identificacion respecto a otras. Para poder entender mejor este

analisis debemos mencionar aspectos del infrarrojo.

El espectro IR comprende rangos entre 12500 y 10 cm™!, dividido en tres

regiones (Figura 4.3):

e Infrarrojo cercano (NIR): 12500 - 4000 cm™?
¢ Infrarrojo medio (MIR): 4000 - 400 cm™1
e Infrarrojo lejano (FIR): 400 - 10 cm™?

12500 4000 400 10 cm’!

VIS | NIR| MIR FIR  |MICROONDAS

v

Longitud de onda

F Y

Energia
Figura 4.3 Region del infrarrojo.

Cuando la energia de radiacion que incide en una molécula es igual a la
diferencia de energia entre dos estados de energia, la molécula absorbe
radiacion y provoca un cambio en su momento dipolar debido a los movimientos
vibratorios, representados en la Figura 4.4, los cuales pueden ser de 2 tipos

diferentes:
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e Estiramiento: cambios en la distancia entre dos atomos a lo largo del eje
de enlace.

e Flexion: cambio en el angulo que forman dos enlaces.
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Estiramiento asimétrico Balanceo Torsion
Figura 4.4 Vibraciones moleculares 181,

La mayoria de las moléculas experimentan vibraciones que provocan absorcién
en determinada longitud del IR, y que, al ser analizadas, permite obtener

informacién acerca que las moléculas que componen la sustancia 821,

El principio de funcionamiento se basa en el interferémetro de Michelson,
partiendo de la radiacién infrarroja emitida de un haz de luz, que impacta a un
divisor que fragmenta el haz en dos mitades simétricas (Figura 4.5), que de
acuerdo a la muestra, siguen una determinada trayectoria, donde el detector IR
capta la sefal generada por el contacto con la muestra, la digitaliza y envia de
nuevo al equipo, donde el algoritmo de la transformacion de Fourier se lleva a

cabo para el desarrollo de las curvas del interferograma 831,

Respecto a la fuente de radiacion, esta debe tener un rango de longitud de onda
amplio, una fuerte intensidad y estabilidad en cualquier periodo. Puede ser
continua (lampara de tungsteno), de linea (Iaser diodo) o radiacién (global, bobina

niquel-cromo). Adicionalmente existen varios sistemas de medida:

¢ Transmitancia: se toma en cuenta la radiacion transmitida y absorbida, es
aplicada para muestras gaseosas, liquidas o semiliquidas.
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e Reflectancia difusa e interna total: considera la radiacion reflejada, suele
ser empleada para sélidos.
e Transflectancia: emplea las anteriores radiaciones simultaneamente, se

utiliza para muestras liquidas o semiliquidas.

Entre las ventajas de este método resalta su versatilidad para trabajar con
muestras solidas y liquidas, por otro lado, al no ser destructivo para la muestra
no requiere una preparacion especifica y la resolucion de los espectros estan

bien definidos 8],

Su aplicabilidad nos permite determinar un analisis cualitativo de la composicion
quimica, al detectar los grupos de moléculas de estructuras no conocidas, en la
industria alimentaria se aplica para el control de calidad, en la biolégica para
distinguir entre muestras sanas y patologicas o detectar microorganismos, en la
manufacturera para detectar contaminantes o en nuestro caso la estructura

quimica estable de los aditivos nanolubricantes.

Z23
Rayo laser \/\\/\\ ) Detector
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\\ 7

QN 70

W/

Figura 4.5 Funcionamiento de una maquina IFTR 4],
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CAPITULO 5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Comparacion del lubricante a lo largo del Tiempo

Se utilizo el lubricante Sigralub M-40 sin nanoestructuras afiadidas, con
diluciones de agua en proporciones de 1:5 y 1:10, ademas de una muestra sin
diluir. En agosto de 2022 y febrero de 2023 se llevaron a cabo las pruebas
tribolégicas con estas bases lubricantes para evaluar los cambios en el
desempefio a lo largo del tiempo transcurrido, estos datos se muestran en la
Tabla 5.1. Denominamos “BASE 2022 al lubricante sin nanoestructuras probado
en 2022 y la “BASE 2023” al lubricante sin nanoestructuras probado 2023.

Tabla 5.1 Capacidad de carga de las muestras bases 2022 y 2023 con distinta dilucion, y

porcentaje de comparacion entre ellas.

o Capacidad de | Capacidad de
Dilucion en Desempefio 2023
carga BASE carga BASE
la muestra vs 2022 (%)
2022 (N/mm2) | 2023 (N/mm2)
Sin agua 4515 573 -87%
1:5 4125 2150 -48%
1:10 3880 2427 -37%

En la Figura 5.1 se observa que el lubricante base en 2022, en promedio tiene
mayor capacidad de carga a comparacion del lubricante base en 2023 en
cualquiera de las diluciones. Ademas, en 2022 el lubricante base sin dilucion es
aquel con mayor capacidad de carga, en contraposicién del 2023 donde la base
lubricante sin agua obtiene el menor valor, representando un decremento

significativo del -87% en su capacidad respecto a 2022 (Tabla 5.1).
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Lubricante base: agosto 2022 vs febrero 2023
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Figura 5.1 Lubricante base en 2022 y 2023. Comparacion de la capacidad de carga BASE 2022
y BASE 2023 segun la dilucion en agua.

Este comportamiento es comprensible, dado que la vida util de este lubricante es
inferior a un afo y se mantuvo almacenado a temperatura ambiente. La
degradacion observada puede atribuirse a la sedimentacién y la pérdida de
capacidad dispersiva del lubricante durante el almacenamiento, lo que afectd su
estabilidad general. En 2022, el lubricante se encontraba en estado 6ptimo y era
compatible con diluciones en agua, aunque su desempefio disminuia a medida
que aumentaba la proporcién de agua. Para 2023, el lubricante ya habia perdido
su vida util. Aunque las diluciones y el tratamiento con ultrasonido mejoraron su
fluidez y dispersion, el rendimiento obtenido no se acerco al del lubricante en

buenas condiciones.

En la Tabla 5.2, se expone la capacidad de carga maxima soportada por cada
muestra elaborada en 2023 a partir del lubricante base del mismo afo con
nanoestructuras anadidas. Estos valores fueron obtenidos a partir de los
diametros de la cicatriz de desgaste y la presién limite resistida durante la prueba

de 4 bolas para cada muestra.
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Tabla 5.2 Capacidad de carga maxima en las muestras que utilizan la base 2023 con distintas

nanoestructuras y diluciones.

Capacidad de carga, poz (N/mm2)
Concentracion (wt%) 0.1 0.3
Dilucidn
Tipo de deAgua |ginAgua| 1a5 | 1a10 |SinAgua| 1a5 |1a10
Nanoestructura
MWCNT-OH 3981 4385 4644 3145 3531 | 3895
NANOTOROIDE 3973 4282 4364 3223 3556 | 3672
MWCNT-COOH 2840 2885 3986 3376 3405 | 3461
MWCNT 3157 3202 3725 2982 3010 | 3977

5.2 Capacidad de carga en muestras sin dilucion

En el Figura 5.2, se aprecia que todas las muestras con nanoestructuras

afiadidas sin dilucion superan significativamente la capacidad de carga de la

muestra base de 2023, registrando mejoras que oscilan entre un 396% y un

688%, segun lo indicado en la Tabla 5.3. Ademas, entre todas las muestras sin

dilucién, se destaca que la concentracion de 0.1% en peso (wt%) exhibe una

capacidad de carga superior en comparacion con la concentracion de 0.3wt%, a

excepcion de las muestras a las que se les afiadié -COOH.
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Figura 5.2 Capacidad de carga por muestra sin dilucion. Comparacion de las muestras

lubricantes bases 2022 y 2023 con las muestras 2023 con nanoestructuras afiadidas en

concentraciones 0.1 y 0.3, todas sin dilucion.

Por otro lado, las muestras de 2023 sin dilucion que contienen MWCNT OH y

Nanotori en concentraciones de 0.1wt% muestran la mejor capacidad de carga,

respectivamente. Estas muestras solo tienen 12% menor capacidad de carga con

respecto a la muestra base 2022 sin dilucion, tal como se refleja en la Tabla 5.3,

en términos de capacidad de carga.

Tabla 5.3 Muestras sin dilucién: Capacidades de carga y comparacion en porcentaje con las
bases sin dilucion de 2022 y 2023.

Muestras lubricantes sin dilucion

Comparacion | Comparacion
Muestra Concentracion | Capacidad de carga, con BASE con BASE
Lubricante (Wt%) poz (N/mm2) 2023 2022
BASE 2022 NA 4515 688% 0%
BASE 2023 NA 573 0% -87%
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MWCNT 0.1 3157 451% -30%
MWCNT 0.3 2982 420% -34%
MWCNT-COOH 0.1 2840 396% -37%
MWCNT-COOH 0.3 3376 489% -25%
MWCNT-OH 0.1 3981 595% -12%
MWCNT-OH 0.3 3145 449% -30%
NANOTORI 0.1 3973 593% -12%
NANOTORI 0.3 3223 462% -29%

5.3 Capacidad de carga en muestras con diluciéon 1:5

En la Figura 5.3, se observa que todas las muestras con nanoestructuras en
concentraciones de 0.1wt% y 0.3wt% superan notablemente la capacidad de
carga de la BASE 2023 cuando se diluyen en una proporcion de 1:5, con mejoras

que varian entre el 34% y el 104%, segun se detalla en la Tabla 5.4.

En esta proporcion de dilucion 1:5, las muestras que sobresalen con los mejores
resultados son aquellas a las que se les anadieron MWCNT-OH en una
concentracion de 0.1wt%, presentando una mejora de la capacidad de carga del
104% Y 6% respecto a las bases de 2023 y 2022 con dilucion 1:5,
respectivamente. Luego de este, se encuentra la muestra que contienen
nanotoroides al 0.1wt% que exhibe solo 103 N/mm2 menos en la capacidad de
carga, lo que las situa a estas nanoestructuras en una posicién destacada en los

resultados.
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CAPACIDAD DE CARGA EN MUESTRAS CON DILUCION 1:5
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Figura 5.3 Capacidad de carga por muestra con dilucion 1:5. Comparacion de las muestras
lubricantes bases 2022 y 2023 con las muestras con nanoestructuras afiadidas en

concentraciones 0.1 y 0.3, todas con dilucion 1:5.

Tabla 5.4 Muestras con dilucion 1:5: Capacidades de carga y comparacion en porcentaje con las
bases con dilucién 1:5 de 2022 y 2023.

Muestras lubricantes con dilucion 1:5

Capacidad de
Muestra Concentracién Comparacién Comparacién
carga, poz
Lubricante (wt%) con BASE 2023 | con BASE 2022
(N/mm2)
BASE 2022 NA 4125 92% 0%
BASE 2023 NA 2150 0% -48%
MWCNT 0.1 3202 49% -22%
MWCNT 0.3 3010 40% -27%
MWCNT-COOH 0.1 2885 34% -30%
MWCNT-COOH 0.3 3405 58% -17%
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MWCNT-OH 0.1 4385 104% 6%

MWCNT-OH 0.3 3531 64% -14%
NANOTORI 0.1 4282 99% 4%
NANOTORI 0.3 3556 65% -14%

5.4 Capacidad de carga en muestras con dilucién 1:10

La Figura 5.4, revela que, en la dilucién de 1:10, todas las muestras superan los
valores de la base 2023, mostrando mejoras que oscilan entre el 51% y el 91%,
segun se evidencia en la Tabla 6. Ademas, es importante destacar que, una
concentracion de nanoestructuras de cada muestra supera la capacidad de carga

de la base 2022, mejorandola en un rango que va del 3% al 20%.

CAPACIDAD DE CARGA DE LAS MUESTRAS CON DILUCION 1:10
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Figura 5.4 Capacidad de carga por muestra con dilucién 1:10. Comparacion de las muestras

lubricantes bases 2022 y 2023 con las muestras con nanoestructuras afiadidas en

concentraciones 0.1 y 0.3, todas con dilucion 1:10.
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Entre las muestras analizadas de dilucion 1:10, destacan aquellas con una
concentracion de 0.1wt% de MWCNT-OH, las cuales presentan el rendimiento
mas sobresaliente, superando la capacidad de carga de las bases 2023 y 2022
en 91% y 20%, respectivamente (ver Tabla 5.5). Seguidamente, la muestra con
una concentracién de 0.1wt% de nanotori también demuestra mejoras notables,

con incrementos del 80% y 12% respecto a dichas bases.

Las mejoras obtenidas concuerdan con las propiedades de los MWCNT
funcionalizados, que previenen la aglomeraciéon y mejoran la dispersion en la
pelicula lubricante, protegiendo las superficies en contacto y alineandose con los
mecanismos tribolégicos de estas nanoestructuras, esto sera abordado con

mayor detalle en la seccién 5.6.

Tabla 5.5 Muestras con dilucion 1:10: Capacidades de carga y comparacion en porcentaje con
las bases con dilucion 1:10 de 2022 y 2023.

Muestras lubricantes con dilucién 1:10
Comparacion
Muestra Concentracion | Capacidad de carga, | Comparacién
con BASE
Lubricante (Wt%) poz (N/mm2) con BASE 2023
2022
BASE 2022 NA 3880 60% 0%
BASE 2023 NA 2427 0% -37%
MWCNT 0.1 3725 53% -4%
MWCNT 0.3 3977 64% 3%
MWCNT-COOH 0.1 3986 64% 3%
MWCNT-COOH 0.3 3461 43% -11%
MWCNT-OH 0.1 4644 91% 20%
MWCNT-OH 0.3 3895 60% 0%
NANOTORI 0.1 4364 80% 12%
NANOTORI 0.3 3672 51% -5%
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En la Figura 5.5 es notable que todas las muestras con nanoestructuras
afadidas, independientemente de su concentracion y nivel de dilucion, superan

la capacidad de carga de la muestra base 2023 sin dilucion.

En los tres niveles de dilucién estudiados (1:5,1:10 y sin diluir), las muestras
lubricantes con nanoestructuras superan la capacidad de carga de la base 2023

en todas sus respectivas condiciones de dilucion.
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Figura 5.5 Capacidad de carga en todas las muestras. Comparacion de las muestras lubricantes
bases 2022 y 2023 con todas las muestras con nanoestructuras anadidas en concentraciones

0.1y 0.3, y en condiciones de dilucion (sin diluir, dilucién 1:5 y dilucién 1:10)

Para cada muestra con nanoestructura afiadida, se observa un patron de mejora
creciente en la capacidad de carga con el aumento de dilucién, siendo la
proporcion 1:10 la mas favorable en cada muestra. En contraposiciéon, la

condicion sin diluir muestra el menor efecto de mejora en la capacidad de carga.

Destacando sobre todas las demas, las muestras con MWCNT-OH con una
concentracion del 0.1 wt% en sus tres niveles de dilucién (1:5, 1:10 y sin diluir)

superan a todas las demas en capacidad de carga.
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La muestra base 2022 en diluciones de 1:5 y 1:10 es superada solo por las
muestras con MWCNT-OH y nanotori al 0.1 wt%, logrando capacidades de carga

superiores en sus respectivas diluciones.

La unica muestra que supera a la muestra base lubricante 2022 original sin

dilucién, es la muestra con MWCNT-OH al 0.1% en dilucion 1:10.

5.5 Impacto general en la capacidad de carga segun la

nanoestructura, concentracion y dilucién

A continuacion, presentamos las graficas de comparacion general de las
muestras lubricantes, con respecto a su nanoestructura correspondiente, a las

concentraciones 0.1y 0.3 wt% y a las diluciones 1:5,1:10 y sin dilucion.

En la Figura 5.6, se aprecia que las muestras con nanoestructuras afnadidas
superan en capacidad de carga a la base 2023. Las muestras lubricantes con
MWCNT-OH destacan al mostrar, en promedio, una mayor capacidad de carga
en comparacion con las demas. En contraste, las muestras con -COOH

presentan los menores resultados.
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Promedio de la capacidad de carga segun el tipo de

nanoestructura
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Figura 5.6 Capacidad de carga promedio por muestra lubricante. Comparacién general de la
capacidad de carga promedio por cada muestra lubricante con nanoestructuras y la muestra
lubricante base 2023.

De la Figura 5.7 se desprende que, en general, la concentracién de 0.1 wt% en
las muestras es la que obtiene los mayores valores promedio de capacidad de
carga. Ademas, ambas concentraciones de nanoestructuras (0.1wt% y 0.3wt%)
logran resultados de capacidad de carga superiores a los de las muestras base

sin ningun anadido.
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Promedio de la capacidad de carga dependiente de |a
concentracion
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Figura 5.7 Capacidad de carga promedio por concentraciéon. Comparacion general de la

capacidad de carga promedio por cantidad de concentracién de nanoestructuras.

De la Figura 5.8 se visualiza que las muestras lubricantes con dilucion 1:10
obtienen los valores promedio mas altos de capacidad de carga. Estas son
seguidas por las muestras con dilucion 1:5, que muestran una capacidad de
carga menor pero aun significativa. Finalmente, las muestras sin diluir presentan

la menor capacidad de carga promedio.
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Promedio de la capacidad de carga segun la dilucién
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Figura 5.8 Capacidad de carga promedio por dilucion. Comparacion general de la capacidad de

carga promedio con la proporcion de dilucion presente en las muestras lubricantes de 2023.

En la Tabla 5.6 se encuentran los datos de los 10 nanolubricantes que lograron

los mejores resultados en capacidad de carga durante la prueba de 4 bolas.

Tabla 5.6 Lista de las 10 primeras muestras lubricantes con los mejores valores de capacidad de

carga y su porcentaje de comparacion respecto a los lubricantes base sin dilucion 2022 y 2023.

Capacidad | Comparaciéon | Comparacion
Muestra Concentracion de carga, | con BASE con BASE
N° Dilucién
Lubricante (Wt%) poz 2023 sin 2022 sin
(N/mm2) dilucién dilucién
1| MWCNTOH 0.1 1:10 4644 710% 3%
2 | MWCNTOH 0.1 1:5 4385 665% -3%
3 | NANOTORI 0.1 1:10 4364 662% -3%
4 | NANOTORI 0.1 1:5 4282 647% -5%
5 | MWCNT COOH 0.1 1:10 3986 596% -12%
6 | MWCNTOH 0.1 Sin agua 3981 595% -12%
7 MWCNT 0.3 1:10 3977 594% -12%
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8 NANOTORI 0.1 Sin agua 3973 593% -12%

9 | MWCNTOH 0.3 1:10 3895 580% -14%

10 MWCNT 0.1 1:10 3725 550% -17%

En la Tabla 5.7 se presentan imagenes perfilométricas de las cicatrices de
desgaste en los balines de acero, correspondientes a la base lubricante 2023 sin
dilucién y a las 10 muestras de nanolubricantes con los valores mas altos de
capacidad de carga. En estas imagenes, se observan los mecanismos de
desgaste adhesivo y abrasivo. En las muestras de nanolubricantes, el desgaste
adhesivo se evidencia por la transferencia de material en los puntos de contacto
entre los balines, donde se gener6 el efecto de "soldadura" o "barrido”. Las
marcas de desgaste en forma de estrias o rayas uniformemente distribuidas
indican la presencia leve de desgaste abrasivo de dos cuerpos. A medida que
este desgaste se intensifica, aparecen cavidades irregulares o pozos, producto
de la penetracién de asperezas y particulas residuales en la superficie del balin
durante la prueba. La muestra de la base lubricante 2023, por su parte, presenta
el mayor nivel de desgaste abrasivo, lo cual se refleja en su elevado valor de
rugosidad y en el perfil de profundidad del desgaste, coincidiendo con su baja

capacidad de carga.

Tabla 5.7 Datos de rugosidad e imagenes por perfildbmetro de las cicatrices de desgaste formadas
en balines de acero después de la prueba de 4 bolas para la muestra lubricante BASE 2023 y las
muestras contenidas en la tabla 4. a) Incremento con lente x10, b) Incremento con lente x50, c¢)

Grafica que describe la forma y profundidad del desgaste.

Promedio
Muestra Rugosidad Cicatriz de desgaste en balines de acero
lubricante
(Ra) pm
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BASE 2023
SIN
DILUCION

2.614

x10 b) x50

¥

2198 5

1%

c)

1. MWCNT-
OH de
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dilucion
1:10

0.369

x10 b) x50

a7

2. MWCNT-
OH de
0.1wt% con

dilucién 1:5

0.459

a)
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3.
NANOTORI
de 0.1wt%

con

dilucion

1:10

0.470

x10

x50

4.
NANOTORI
de 0.1wt%

con dilucion

1:5

0.485

58




5. MWCNT-
COOH de
0.1wt% con
dilucién
1:10

0.549

x10 b) x50

6. MWCNT-
OH de
0.1wt%

0.571

7. MWCNT-
de 0.3wt%
con
dilucion
1:10

0.475

a)

x10 b) x50

59




8.
NANOTORI
de 0.1wt%

0.377

x50

mm
]

9. MWCNT-
OH de
0.3wt% con
dilucion
1:10

0.474

1
L3

aspect ratio: 1:3.01
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10.
MWCNT de
0.1Wt% con | 0-581666667
dilucion

1:10

aspect Fatie: 1:240

Analisis espectroscoépico de IR

En el estudio de espectroscopia infrarroja (IR) aplicado a MWCNT
funcionalizados y no funcionalizados con 0.1wt% de nanoestructuras (nanotori,
MWCNT-OH,MWCNT-COOH) en tres diferentes diluciones, se ha identificado
varias bandas caracteristicas que confirman la presencia de grupos funcionales
especificos en las muestras nanolubricadas, demostrando su incorporacion

efectiva, tal y como se observa en las figuras 5.9 a 5.12.
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Figura 5.9 Espectro IR del nanolubricante con 0.1 wt% MWCNT-OH en diluciones de agua
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Figura 5.10 Espectro IR del nanolubricante con 0.1 wt% NANOTORI en diluciones de agua
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Figura 5.11 Espectro IR del nanolubricante con 0.1 wt% MWCNT-COOH en diluciones de agua
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Figura 5.12 Espectro IR del nanolubricante con 0.1 wt% MWCNT en diluciones de agua

Region de 3200-3600 cm™: Se observa una banda ancha que resulta del
estiramiento vibracional del grupo OH. La formacién de este grupo puede ocurrir
por la absorcién de grupo hidroxilo derivado de la interaccién del acido con la
superficie de los MWCNT durante el tratamiento quimico, asi también como por

la captacién de agua, tipico en procesos de oxidacion y funcionalizacion 9],

Regién de 1650-1750 cm™: Presenta una banda indicativa de grupos carbonilo
que puede incluir cetonas, aldehidos y con mayor probabilidad acidos
carboxilicos. Estos grupos se introducen comunmente durante la funcionalizacion

y son importantes en la reactividad y compatibilidad de los nanomateriales.

Regién de 1600-1680 cm™: Presencia de enlaces dobles carbono-carbono, los
cuales reflejan la estructura grafitica propia de los nanotubos y nanotori. Esta
caracteristica es crucial para la conductividad y resistencia mecanica en procesos

de friccion y desgaste.

Regidn cerca de 667 cm™: La banda en esta zona sugiere la presencia de dioxido
de carbono en la muestra, probablemente introducido desde el entorno (aire)
durante la medicion, se considera parte de la contaminacion del ambiente, aun

asi, no afecta la deteccién de los demas enlaces.
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5.6 DISCUSION

Durante la prueba tribolégica de 4 bolas observamos que todas las muestras
diluidas de 2023 exhiben un rendimiento superior en comparacién a las no
diluidas del mismo ano. Esto se atribuye a la mejora parcial en la dispersion del
lubricante por efecto de la dilucion con agua y tratamiento de ultrasonido que
induce a la cavitacion generando microburbujas y ondas de choque que pueden
romper algunas conglomeraciones, facilitando la redistribucion de particulas

sedimentadas (891,

La prueba triboldgica de 4 bolas también revel6 que las muestras que contenian
nanolubricantes mejoraron notablemente su capacidad de carga en comparacion
con las bases lubricantes de 2023, que no contenian estos aditivos. Las
imagenes y graficas perfilométricas de las muestras con nanolubricantes
mostraron un predominio de desgaste adhesivo leve, evidenciado por estrias
distribuidas uniformemente en los puntos de contacto, en contraste con el alto
desgaste abrasivo presentado en las muestras sin nanoaditivos. Esto sugiere que
las nanoestructuras ayudaron a redistribuir las fuerzas, reduciendo el desgaste
en la pelicula lubricante. Todo esto, se debe a los mecanismos tribolégicos

involucrados durante la prueba:

e Reduccion del desgaste: La incorporacion de MWCNT actua como
refuerzo estructural, al formar una capa protectora sobre las superficies
metalicas y disminuyendo la tasa del desgaste.

e Mejora de lubricacion: La estructura de forma tubular de los MWCNT
permite tener mayor area superficial que ayuda a retener el lubricante en
zonas de contacto, estableciendo una especie de pelicula lubricante
resistente y prolongada. Esto es importante para mantener las superficies
separadas minimizando la friccién entre ellas 7],

¢ Resistencia a altas presiones: Los MWCNT robustecen a la pelicula
lubricante que forman dada su alta resistencia, manteniéndola intacta bajo

grandes presiones 7],
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La aglomeracion de MWCNT debido a las fuerzas de Van Der Waals disminuye
su efectividad como aditivo, por lo tanto, se opta por la funcionalizacién de estos
para mejorar significativamente las propiedades y mecanismos tribolégicos en el
lubricante. Al funcionalizar con grupos -OH Y -COOH mejoramos su
compatibilidad con la base lubricante, mejorando su dispersion y estabilidad. La
polaridad que se adquiere en la funcionalizacion de estos grupos es la que facilita

la formacion de una pelicula uniforme y estable 1. 88],

Desde un punto de vista mecanico, los MWCNT actuan como rodillos
microscopicos entre superficies metalicas en contacto dentro de un lubricante, lo
cual reduce la friccion metal-metal al mantenerlas separadas y permitir un
movimiento fluido. Por otro lado, los MWCNT funcionalizados ademas de actuar
como rodillos también ofrecen una capacidad adicional de adhesién a las
superficies, similar a un efecto velcro. Esto les permite la posibilidad de anclarse
en las microasperezas de las superficies metalicas, dando una proteccion
superior contra el desgaste. Esta adhesion es el resultado de las ramificaciones
de los grupos funcionales a lo largo del nanotubo, ayudando a mantenerlo en su

lugar y formando la pelicula lubricante estable y duradera 8],

Respecto al mecanismo tribolégico del nanotori, esta ligado a su forma toroidal y
propiedades mecanicas, similar a una rueda microscopica, proporciona un
mecanismo de rodamiento y deslizamiento bajo condiciones de desgaste,
contribuyendo a la reduccion de la friccion ©71. No obstante, la aglomeracién por
exceso de concentracidon puede hacerse presente, por lo cual se requiere

optimizar las concentraciones utilizadas y el método de dispersion.
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CAPITULO 6. CONCLUSIONES

El almacenamiento del lubricante Sigalub M-40 durante un periodo prolongado
de mas de 6 meses a temperatura ambiente (5-22°C) resultdé en una pérdida
sustancial de su capacidad de carga, disminuyéndola en un 87%. Este deterioro
se evidencio con la sedimentacion presente en el lubricante. Sin embargo, se
mostroé que la introduccién de nanoestructuras de carbono y diluciones en agua
ayudaron a revertir en gran medida este deterioro. Dichas mejoras oscilaron entre
un 420% y 688% en las muestras sin dilucion, de 34% a 104% con dilucién 1:5y
de 43% a 91% con dilucién 1:10.

Las muestras que contenian nanoestructuras MWCNT-OH demostraron los
valores mas altos de capacidad de carga promedio. En particular, las muestras
con concentraciéon de 0.1wt% de MWOCNT-OH destacaron su efectividad,
registrando mejoras del 688% sin dilucion, 104% dilucion 1:5, 91% dilucion 1:10,
respecto a las bases de 2023. Resultados similares son exhibidos por las

muestras anadidas con nanotori.

En las muestras estudiadas, la concentracion de 0.1wt% de nanoestructuras en
promedio general resulté mejor que la de 0.3wt%. En cuanto a la dilucién,
encontramos que las muestras diluidas de 1:10 demostraron ser una eleccién
eficiente. No solo conservando una capacidad de carga igual o superior a las
muestras no diluidas, sino que también utilizando menos material lubricante. Esta
eficiencia apunta a una estrategia para disminuir la toxicidad del lubricante sin

sacrificar su rendimiento.

Cada nanoestructura analizada mejor6 el rendimiento del lubricante base 2023,
alargando su vida util gracias a sus mecanismos de accién triboldégicos durante
las pruebas. Los MWCNT actuaron como rodillos microscopicos, reduciendo la
friccion. Los MWCNT funcionalizados con grupos OH y COOH anadieron
propiedades de adhesion, similar a un efecto velcro, potenciando los resultados.
Por otro lado, los nanotoroides proporcionaron un efecto deslizante de
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rodamiento. Las graficas obtenidas por espectroscopia infrarroja (IR) confirmaron
la presencia de grupos funcionales especificos que mejoran la dispersiéon de las

nanoestructuras en el lubricante, contribuyendo asi a su eficacia.

Los resultados de esta investigacion resaltan el potencial de las nanoestructuras
y las diluciones para mejorar la capacidad de carga y el rendimiento del lubricante
Sigralub M-40. Estos hallazgos tienen implicaciones importantes en la industria,

abriendo camino hacia una lubricacion mas efectiva y sostenible.
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