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Resumen

Se evalua el tratamiento termoquimico de boro a temperaturas de 950 y 1000 °C, con un tiempo de exposicion
de 2 y 0.5 h; la adhesion de la capa se analiza mediante la técnica de Rockwell C prescrita por la norma alemana
VDI 3198 y obtener una clasificacion cualitativa; por microscopia Optica se observa la tasa de crecimiento y la
morfologia de la capa de FeB / Fe:B en la superficie del material; la presencia de fases FeB / Fe>B se determin6
por difraccion de rayos X (XRD). La técnica de microscopia electronica de barrido (EDS) muestra la
distribucion de los elementos de aleacion en la capa del sustrato FeB / Fe:B formada en la superficie del acero
de medio carbon. El médulo elastico y la dureza se obtuvieron con ensayos de nanoindentacion en la capa
bifésica generada. Esta investigacion tiene como objetivo caracterizar la morfologia, comportamiento adhesivo
y mecanico del recubrimiento de boruro formado en un acero AISI 4140 mediante la técnica de pasta
deshidratada, con bajos tiempos de difusion que evitan la formacion en demasia de la fase fragil FeB.

Palabras clave: adherencia, borurado, delaminacion.

Abstract

The thermochemical treatment of boron is evaluated at temperatures of 950 and 1000°C, with an exposure time
of 2 and 0.5 h; the adhesion of the layer is analyzed using the Rockwell C technique by the German VDI 3198
standard and a qualitative classification is obtained. By optical microscopy the growth and morphology of the
FeB/Fe:B layer on the surface of the material is observed; the presence of FeB/Fe:B phases was determined by
X-ray diffraction (XRD). The scanning electron microscopy (SEM) technique shows the distribution of the
alloy elements in the substrate FeB / Fe.B layer formed on the surface of the medium carbon steel. The elastic
modulus and hardness obtained with nanoindentation tests on the generated two-phase layer. The aim of this
research is to characterize the morphology, adhesive and mechanical behavior of the boride coating formed on
an AISI 4140 steel by means of the dehydrated paste technique, with low diffusion times that prevent the
formation of too much of the fragile FeB phase.

Index terms: adherence, boriding, delamination.
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I. INTRODUCCION

En la manufactura industrial se utilizan diferentes tratamientos térmicos y recubrimientos que generan
caracteristicas mecanicas beneficiosas en un material metalico, el recubrimiento de boruro, genera aumento en
la dureza superficial del material. Cuando un material metéalico ferroso de medio carbon y baja aleacion, es
sometido a un tratamiento termoquimico de boro, adquieren altas durezas superficiales (1600 a 2000 Mpa)
debido a la difusion de atomos de boro en el acero, generando capas tipo Fe,B y FeB; estas fases se forman por
la calidad en el proceso de borurado y por los elementos quimicos que se encuentran en el acero a tratar
termoquimicamente, siendo eficiente en aceros con bajos aleantes o microaleantes [1], [2].

Los recubrimientos duros se han estudiado para aplicaciones que beneficien el entorno industrial, por
mencionar algunas: corrosion, friccion, cargas estdticas, cargas dinamicas, entre otros; generadas por las
necesidades del proceso de produccion de las empresas. Para tener un comportamiento adecuado, se estudia la
adherencia del recubrimiento duro de boro. Existen diferentes pruebas que miden la calidad de los
recubrimientos duros, la que se utilizara es mediante cargas mecénicas [3], [4] utilizadas para determinar la
calidad de la adherencia en un recubrimiento duro, se realiza con una indentaciéon Rockwell C prescrita en la
norma VDI 3198 (véase Fig. 1). El principio de este método consta de un penetrador de geometria circular,
penetra en la superficie de un material cubierto, lo que induce la deformacion plastica masiva al sustrato y la
fractura del recubrimiento.
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Fig. 1. Evaluacion de la adherencia de la capa en el substrato mediante la norma VDI 3198 [7].

El objetivo del presente estudio es determinar cualitativamente la adhesion, por la prueba de Rockwell-C. Se evalua
la adherencia de un recubrimiento bifésico en un acero de medio carbon con capa de boruro de hierro producido por
un tratamiento termoquimico de pasta deshidratada. Se realiza este tipo de pruebas por la simplicidad con la que se
puede llevar a cabo, tanto en el area de investigacion como en cualquier industria de manufactura, obteniendo la
informacion basica de las caracteristicas mecénica y asi poder generar disefios de elementos mecanicos con
recubrimientos de boro que se acoplen a las necesidades de los procesos industriales [5], [6].

II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

A. Proceso de borurado

El tratamiento termoquimico de borurizacion se llevo a cabo a muestras de acero AISI 4140, con un diametro de
25.4 mm. Posteriormente el proceso de borurado se realiza por la técnica de caja, con pasta de boro deshidrata en
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polvo (B4C + Na3AlFe). Las temperaturas de tratamiento fueron 950 y 1000°C; con permanencia de 0.5 y 2 h, para
cada espécimen a la temperatura indicada. Las muestras boruradas se prepararon para metalografica, se mide el
espesor de la capa de boruro de hierro en un microscopio 6ptico, Olympus GX; las mediciones de las capas se
estimaron con el software imagen pro-plus v 4.0. Se determina el mddulo de elasticidad por la técnica de
nanoindentacion.

B. Adherencia

El estudio de adherencia se realizd por el ensayo de Rockwell-C con un equipo Mitutoyo; determinando
cualitativamente la adhesion de la capa formada en la superficie del acero AISI 4140 con tratamiento
termoquimico de borurado. Los resultados de la capa fracturada se compararon con la norma de adherencia
VDI 3198.

C. Nanoindentacion
Se realiza la nanoindentacion a cuatro pruebas con temperatura de 950 y 1000°C y tiempo de exposicion de 0.5
y 2 h, se efectuan ensayos de indentacion, desde la superficie hasta el material base, obteniendo las graficas
esfuerzo-desplazamiento, la nanoindentacion se centra en las fases Fe,B y FeB generadas por el tratamiento de
borurado.

D. Microscopio optico
Se estudia mediante microscopia Optica la formacion de las fases Fe,B y FeB en el recubrimiento de las muestras
tratadas termoquimicamente a 950 y 1000°C, se estudia el espesor bifasico Fe,B y FeB generado en cada
muestra.

III. RESULTADOS Y DISCUSIONES

Se tiene un espesor de crecimiento en funcién de las temperaturas y tiempos de permanencia de estudio, como
se muestra en la Tabla I.

TABLA T
ESPESORES DEL RECUBRIMIENTO BIFASICO DE BORO EN EL ACERO AISI 4140

Espesor promedio del boruro

Temperatura Tiempo de
(°C) permanencia (h) (pm)
Fe:B FeB
950 0.5 28.42 £9.29 4.65+1.99
2.0 46.70 = 13.10 17.82 = 6.88
1000 0.5 30.31 £6.38 535+4.42
2.0 43.77 + 8.59 29.12 +£8.32

Se presentan las micrografias en la Fig. 2; revelando la morfologia aserrada para el acero AISI 4140, para un
tiempo de permanencia de 2 h a una temperatura de 950 (Fig. 2b) y 1000°C (Fig. 2d). El tipo de morfologia de
la capa generada en este trabajo, como las propiedades mecanicas resultantes depende de la composicion
quimica, calidad en la pasta de boro, temperaturas de tratamiento y tiempo de borurado.
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Fig. 2. Perfil del boruro de hierro formado en el acero AISI 4140 a una temperatura 950°C, tiempo de permanencia; a) 0.5hyb)2hy
temperatura 1000°C, con tiempo de permanencia; ¢) 0.5hyd) 2 h.

La Tabla II y III muestran los resultados de dureza y moédulo de elasticidad para una carga de 250 mN; en
funcion de los resultados experimentales, los resultados de dureza dan a demostrar que los boruros de hierro
formados en la superficie del acero AISI 4140 adquieren un factor de dureza mayor al del material base.

TABLA II

PROMEDIO DE MICRODUREZA DEL BORURO DE HIERRO EN ACERO AISI 4140 A 950°C.

Tiempo Médulo de Dureza
(h)p Fases Elasticidad (Hv)
(Gpa)
2.0 Fe.B 288+4.8 1465.42 £ 66.29
2.0 FeB 317+4.3 2132.66 +32.72
0.5 Fe.B 233+3.9 1083.03 £30.23
0.5 FeB 277 +3.3 1930.34 + 50.06
TABLA III

PROMEDIO DE MICRODUREZA DEL BORURO DE HIERRO EN ACERO AISI 4140 A 1000°C.

Modulo de

Tlill:l)po Fase Elasticidad D?Il_iiz)a
(Gpa)
2.0 Fe.B 327+5.5 2072.62 £22.19
2.0 FeB 337+4.5 2141.61 £60.30
0.5 Fe.B 279+4.3 1375.79 £ 73.98
0.5 FeB 281 +3.6 1828.92 +36.81
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Se pudo determinar mediante graficas esfuerzo-desplazamiento, el comportamiento a la dureza del material, el
comportamiento del acero AISI 4140, con una temperatura a 1000°C, con un tiempo de exposicion de 2 h,
presenta una deformacion similar al del acero de 950°C pero se evidencia un desplazamiento menor, generado
por las altas durezas del recubrimiento, se determina su comportamiento por fases obtenidas en la difusion de
atomos de boro (véase Fig. 3), se analiza el comportamiento de la penetracion después de la indentacion,
evidenciando que el material base tiene menos dureza, que el material borurado; asi mismo, la fase FeB tiene
mayor resistencia a la penetracion comparado a la fase Fe.B.
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Fig. 3. Graficas esfuerzo-desplazamiento del comportamiento a la penetracion de las fases, en el material AISI 4140 con un tiempo de
exposicion a) 0.5y b) 2 h a 950°C, con un tiempo de exposicion ¢) 0.5y d) 2 h a 1000°C.

El patron de difraccion de rayos X se presenta en la Fig. 4a, muestra la presencia de la fase Fe,B y FeB; ademas,
en la Fig. 5b se evidencia con el EDS la presencia de los elementos aleantes sobre la superficie del acero AISI
4140 borurado para las probetas tratadas termoquimicamente a la temperatura de a 1000°C con 2 h de tiempo
de exposicion. Los XRD (Fig. 4a) y el EDS (Fig. 4b), muestran la formacion de la capa bifasica FeB y Fe.B
en este estudio.
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Fig. 4. Patrén de Rayos XRD (a) y EDS (b); sobre el AISI 4140, borurado a temperatura de 1000°C con 2h de exposicion.
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Fig. 5. Delaminacién de especimenes borurados a 1273 k con a) 0.5 h y b) 2 h de exposicién.

Por otra parte, en este tipo de ensayos se genera una zona central, con fallo cohesivo; se tiene una zona
intermedia con insuficiencia cohesiva y adhesiva, causada por esfuerzos generados por la técnica de ensayo
Rockwell [8],[9], [10]. En la Fig. 6 se observa delaminacion, encontrandose entre rangos de HF3 y HF4, ademas
se observan grietas largas; estos especimenes fueron expuestos a una temperatura de 1000°C. La Fig. 6a y la
Fig. 6b, muestran un incremento en la delaminacion del boruro de hierro, ademas una mayor cantidad de grietas
a exposiciones de temperaturas mayores. En la Fig. 6 se observa un comportamiento con una delaminacion
menor encontrandose entre un rango de HF2 y HF3, estos especimenes fueron expuestos a una temperatura de
900°C. La Fig. 6a y Fig. 6b muestran una delaminaciéon menor en el espécimen evaluado a 0.5 h, observando
un comportamiento HF2, teniendo resultados dptimos. Con el espécimen sometido a 2 h, existe delaminacion
con una adherencia adecuada, teniendo un factor de HF3. Este método cualitativo de adherencia sirve para
evaluar la resistencia, rendimiento y falla de los recubrimientos duros a los materiales metalicos, ceramicos,
ademas de los materiales compuestos por mencionar algunos. Se tiene presencia de la fase FeB en estos
especimenes; que es propensa a generar grietas por la accion mecanica del ensayo de dureza, debido a tensiones
residuales en estos aceros y la alta dureza que tiene esta fase en el recubrimiento
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Fig. 6. Delaminacion de especimenes borurados a 1223 k con a) 0.5 h y b) 2 h de exposicion.

IV.CONCLUSIONES

Se pudo determinar el crecimiento de la capa de boro, obtenido de las fases FeB y Fe:B, muestra una difusion
con morfologia aserrada, aumentando la dureza y la adherencia en el material metalico, los especimenes
sometidos a una temperatura de 950 y 1000°C, con tiempos de exposicion de 2 h, tuvieron resultados afines, la
mayor difusién observada se presentd en el espécimen sometido a 1000°C, siendo la fase FeB susceptible a
generar mayor cantidad de grietas a menor tiempo de borurizacion.

Lanorma VDI, mostro un rango de delaminacion de entre HF2 a HF4, la muestra expuesta a una temperatura
de 1000°C y 900°C con una exposicion de 2 h, obtuvo una clasificacion de HF3 a HF4, con una delaminacion
mayor, ademas de un incremento grietas, resulta inadecuada debido a la fragilidad y delaminaciéon mayor que
se observa, siendo inconveniente por el desprendimiento de particulas, que para aplicaciones tribologicas
resultaria perjudicial expuesta a una temperatura de 1000°C y 900°C con una exposicion de 0.5 h confirma una
aceptable adhesion el recubrimiento duro. Definiendo que, a tiempos menores de 0.5 h, se obtiene una adhesion
HF?2 6ptima del recubrimiento por la poca presencia de la fase FeB.

Se pudo determinar el crecimiento de la capa de boro, obtenido de las fases FeB y Fe:B, muestra una difusion
con morfologia aserrada, aumentando la dureza y la adherencia en el material metalico, los especimenes
sometidos a una temperatura de 950°C y 1000°C, con tiempos de exposicion de 2 h, tuvieron resultados afines,
la mayor difusién observada se presentd en el espécimen sometido a 1000 °C, siendo la fase FeB susceptible a
generar mayor cantidad de grietas a menor tiempo de borurizacion.

Lanorma VDI, mostro un rango de delaminacion de entre HF2 a HF4, la muestra expuesta a una temperatura
de 1000°C y 900°C con una exposicion de 2 h, obtuvo una clasificacion de HF3 a HF4, con una delaminacion
mayor, ademas de un incremento grietas, resulta inadecuada debido a la fragilidad y delaminacién mayor que
se observa, siendo inconveniente por el desprendimiento de particulas, que para aplicaciones triboldgicas
resultaria perjudicial expuesta a una temperatura de 1000°C y 900°C con una exposicion de 0.5 h confirma una
aceptable adhesion el recubrimiento duro. Definiendo que, a tiempos menores de 0.5 h, se obtiene una adhesion
HF?2 6ptima del recubrimiento por la poca presencia de la fase FeB.
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