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RESUMEN

En el presente trabajo se evalud el efecto del tratamiento termoquimico de borurizacién sobre la
adherencia y rugosidad superficial de la capa de boruro formada en el acero DIN UCL. El proceso se
Ilevo a cabo por empaquetamiento a las temperaturas de 1073, 1173, 1223 y 1273 K, a los tiempos de
2, 3, 3.5y 4 horas. Las fases presentes fueron identificadas por difraccion de Rayos X, corroborando la
presencia de una capa monofasica compuesta de Fe;B. En la prueba de adherencia, simulada en
COMSOL 5.0®; se observé que la longitud de la huella y la tension de von Mises aumentan al crecer el
espesor de la capa de 26.48 a 75 um independientemente del acero seleccionado. La longitud de la
huella, calculada, se encontré entre 1139.75 y 1314.60 pum, lo anterior indica que la borurizacion
incrementa la resistencia del esfuerzo cortante a la fluencia del acero y por lo tanto la adherencia de la
capa al sustrato. Con respecto a la rugosidad, al aumentar el tiempo de tratamiento la rugosidad
disminuyd, a excepcion del tratamiento a 1223 Ky 3.5 horas donde la rugosidad aumento, esto debido
a que el proceso se realiz6 en la zona de transicion de fases de ferrita a austenita.
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ABSTRACT

In this paper the effect of thermochemical treatment of borurizacién on the adhesion and surface
roughness of the boride layer formed on steel DIN UC1 was evaluated. The process was carried out by
packing at temperatures of 1073, 1173, 1223 and 1273 K, to the times of 2, 3, 3.5 and 4 hours. The
phases present were identified by X-ray diffraction, confirming the presence of a single phase
composed of Fe,B layer. In the adhesion test, simulated in COMSOL 5.0®; was observed increasing of
the length of the tread and the von Mises stress, with the growth of 26.48 to 75 of layer thickness
microns, independently of selected steel. The length of the footprint, calculated, found between
1139.75 and 1314.60 um, this indicates that the resistance increases borurizacion cutting steel creep
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effort and therefore adhesion to the substrate layer. Regarding the roughness increasing treatment time
roughness decreased, except for the treatment to 1223 K and 3.5 hours where the roughness increased,
this because the process was performed in the transition phase ferrite austenite.

Keywords: Adherence, boronizing, roughness, steel, thermochemical.

1. INTRODUCCION

Las fallas por desgaste son el resultado de la remocion o desplazamiento de material de la superficie de
una pieza o componente a travées del contacto y el movimiento relativo con un solido, liquido o gas [1];
existe una influencia significativa de la friccion y la lubricacion en la severidad de los dafios por
desgaste [2]. En la resistencia al desgaste, se ha observado que la rugosidad y por consecuencia los
coeficientes de friccion por deslizamiento eran menores a 0.75. La 6ptima resistencia al desgaste [3],
depende de la morfologia de la superficie [4], la estructura fisica, composicion quimica y rugosidad [5],
por lo que se emplean materiales lubricantes [6] o se modifica la superficie realizando tratamientos
termoquimicos [7] como la carburacion y borurizacion. Estos ultimos mejoran las propiedades
tribologicas [8], logrando extender la vida util en las piezas de acero utilizadas en los sistemas
mecanicos; lo que ha llevado a reconocer el valor del analisis en las superficies donde se aplico [9]. Los
tratamientos termoquimicos, ademé&s aportan propiedades para aplicaciones especificas como:
disminuir el coeficiente de friccion, aumentar la resistencia a la corrosion y mejorar las propiedades
tribologicas [3] logrando extender la vida atil en las piezas de acero utilizadas en los sistemas
mecanicos [4].

La borurizacion es un tratamiento termoquimico de endurecimiento superficial que consiste en calentar
el material entre 973 a 1273 K durante 1 a 12 h [5] en contacto con un polvo, una pasta, un liquido o un
gas rico en boro. El tratamiento con boro de materiales ferrosos da como resultado la formacion de una
sola o doble fase en la capa de boruros [10] con una alta dureza superficial que puede llegar a valores
de 1800 HV. En general, es deseable la formacién de una sola fase ya que a menudo se observa la
formacion de grietas en la interfase FeB/Fe,B [6] provocando la descamacion y el desprendimiento de
la capa cuando se aplica una tensién mecanica o incluso la separacion cuando la parte tratada es
sometida a un choque térmico y/o mecénico. Por lo tanto, sobre la base de los datos limitados
disponibles, existe informacion para suponer que la friccion por deslizamiento se relaciona con
velocidades de desgaste mas bajas, alrededor de 4.7 x 10”7 mm/N, debido al empleo de recubrimientos
[11] en los que la adherencia juega un papel relevante.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El tratamiento de borurizacion por empaquetamiento se realizd sobre sustratos de acero DIN UC1 con
dimensiones de 10x5x5 mm, la composicion se muestra en la Tabla 1. Los sustratos se desbastaron con
lijas de carburo de silicio con tamafio de particula de 60, 100, 120, 220, 320, 400, 600, 1000 y 2000;
luego se pulieron con paio de microfibra y alimina de 0.05um

Dichos sustratos de acero se colocaron en contacto con una fuente rica en boro (30% en peso de acido
borico, 30% en peso de bérax y el resto de carburo de silicio), dentro de una caja cerrada de
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100x150x70 mm de placa de acero de ¥ de pulgada. La caja se colocdé dentro de un horno
Nabertherm® precalentado a la temperatura de los tratamientos, 1073, 1173, 1223y 1273 K.

Al terminar el tiempo de tratamiento de 2, 3, 3.5 y 4 horas, las muestras fueron retiradas de la caja,
enfriadas a temperatura ambiente, preparadas metalograficamente y atacadas con Nital al 3% [12].

Después fueron caracterizadas por difraccion de rayos X (DRX). El difractémetro que se empled es de
la marca Inel modelo Equinox 2000 de éptica simple, con un tamafio de paso de 0.0315° en el rango de
20 de 10° a 110° equipado con una fuente de radiacion de CoK, con A=0.178901nm y un
monocromador de germanio. Las condiciones de trabajo de la tensidon y corriente de trabajo se
establecieron en 30kV y 20mA respectivamente, el portamuestras fue de plastico, tiempo de barrido 10
minutos; la identificacion de los picos se efectud con las fichas estandar del Crystallography Open
Database (COD) del software Match version 1.9.

La rugosidad de los sustratos se caracterizd por Microscopia de Fuerza Atomica (AFM), esta técnica es
utilizada en la caracterizacion de materiales para determinar propiedades fisicas como: rugosidad,
viscoelasticidad, fuerza eléctrica y fuerza magnética, su funcionamiento, basado en la interaccién entre
la punta y la superficie de una muestra, proporciond iméagenes tridimensionales con alta resolucion
espacial en tiempo real. La medicion de la rugosidad se realiz6 utilizando un AFM Nanosurf®
easyScan 2 en modo contacto. Las pruebas se realizaron en areas de 50x50 pm, 25%25 pm y 55 um.
En este trabajo se muestran, en la seccion 3, los resultados obtenidos en las muestras de 50x50 um,
donde se reportan los valores en nandmetros de la rugosidad promedio (R,) y raiz cuadrada de la
rugosidad (Rs).

Tabla 1. Composicion quimica del acero DIN UC1 (% peso).

C Mn Si Cr Cu Ni Al Mo S Fe

0.53 | 0.74 | 0.30 | 0.20 | 0.21 | 0.082 | 0.024 | 0.018 | 0.008 | Balance

Una propiedad importante de un sistema capa-sustrato funcional es una suficiente adherencia de la capa
sobre el substrato. La simulacion del metodo de ensayo de indentacion Daimler-Benz Rockwell C con
un indentador cénico de diamante con una punta de 200 um de radio y una carga de 150 kg de la
prueba de adherencia se realizé con el software COMSOL 5.0 ® empleando la interface de mecéanica
de solidos del médulo de Mecénica Estructural. Los diferentes tipos de dafio observados sirvieron de
comparacion con los estados convencionales de calidad de adherencia de acuerdo a la escala HF (de
HF1 a HF6) que representa la fuerza de adherencia entre el sustrato y el recubrimiento. Entre HF1 y
HF4 la adherencia es suficiente, mientras que HF5 y HF6 representan una adherencia insuficiente. La
simulacion se realizd sobre los sustratos de acero DIN UCL, hierro y acero SAE1045; en los dos
ultimos se comparo el resultado de la simulacion con los obtenidos experimentalmente por Kulka [13]
y Kartal [14] respectivamente.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Difraccion de rayos X (DRX)

Los patrones de DRX de la Figura 1 corresponden a las muestras boruradas a 1073, 1173, 1223 y 1273
K durante 3 horas. Los resultados indicaron que después de 3 horas de tratamiento la superficie del
acero esta totalmente cubierta por una capa que se compone mayoritariamente de Fe,B, y tiene una
estructura cristalogréfica tetragonal, en donde la direccion [0 O 1] corresponde a la de la difusion del
boro.

En el difractograma de la Figura 1, en el tratamiento de borurizacion a 1073 K se observaron los picos
caracteristicos del Fe,B a valores de 20 de 52.87°, el pico de FeB a los 76.87 y el de Fe en los 98.98°.
En el proceso de borurizacién a 1173 K se observo la aparicion de los picos caracteristicos del Fe,B en
49.89°, 52.9°, 58.65°, 66.61°, 88.48° y 96.34°, el pico en 52.9° disminuy0 en intensidad. Se conservo el
pico de Fe en 97.87°. Sin embargo, en el difractograma a 1223 K disminuy0 la intensidad de los picos
ubicados a valores de 20 de 52.53° y a partir del pico de 58.67° se observa un leve desplazamiento
hacia la izquierda con respecto a los valores caracteristicos de 20 para cada angulo. El desplazamiento
ocurre por el efecto de los esfuerzos residuales en el material debido a la temperatura empleada en el
tratamiento. En el tratamiento a 1273 K se observo el mismo comportamiento que a 1223 K. El cambio
en la intensidad de los picos se puede deber al agotamiento de boro en la interfaz B/FeB o B/Fe;B, de
ahi que durante el proceso el contenido de boro juega un papel esencial en la determinacion de la
composicién y el espesor de la capa de boruro.
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Figura 1. Patrones de difraccion del estudio de Rayos X para las muestras boruradas durante 3h.

En el inicio del proceso de borurizacion se llegd a formar primero la fase de FeB en la superficie del
acero. Cuando se produce una pelicula continua y delgada de FeB, cualquier formacion adicional de
FeB depende de la difusion de boro a través de esta capa para llegar a la interfase FeB/Fe, resultando en
la formacion y el crecimiento de la fase Fe,B en la interfase FeB/Acero. Por lo tanto, mientras la
concentracion de boro es mayor a la concentracion de boro en la fase FeB, la fase Fe;B va a crecer. A
medida que el proceso continda, la concentracion de boro se agota con el tiempo y cuando se alcanza el
limite inferior de la fase de FeB se llega al término de crecimiento de esta fase. Asi que desde este
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punto si no hay suficiente B o la presencia de la fase FeB, la fase Fe,B dejaré de producirse, de acuerdo
a lo mencionado por Anthymidis et al. [15]. Por lo tanto, cuando los tiempos de tratamiento y las
temperaturas aumentan, el espesor de las capas de Fe,B crece proporcionalmente, provocando un
aumento en el volumen de la capa del 5 al 25%, como lo report6 Domnich [16], y es probable que fue
lo que provoco el desplazamiento con respecto a los picos caracteristicos.

3.2 Prueba de adherencia

Las imagenes de la simulacion de la tension de Von Mises al aplicar una carga de 150 kg sobre la capa
de boruro del acero DIN UC1, hierro y acero SAE1045, se muestran en las Figuras 2, 3, 4y 5.
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v 2.44x10™"

Figura 2. Resultados de la simulacién de la prueba de adherencia para el acero DIN UC1 con un
espesor de capa de 26.48 pum.
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Figura 3. Resultados de la simulacion de la prueba de adherencia para el hierro con un espesor de capa
de 45.71 pm.
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v 2.59x107

Figura 4. Resultados de la simulacion de la prueba de adherencia para el hierro con un espesor de capa
de 60.04 pum.

¥ 2.44x107

Figura 5. Resultados de la simulacion de la prueba de adherencia para el acero SAE1045 con un
espesor de capa de 75 pum.

La forma de la huella, considerando el indentador y las microgrietas, es similar en cada uno de los
casos simulados. Los resultados corresponden a una falla aceptable HF2 en analogia con la norma VDI
3198 (Figura 6), no se observé desprendimiento de material en ninguna de las simulaciones. A
diferencia de los resultados solamente visuales del test, con la simulacion podemos obtener ademas de
la longitud de la huella de indentacion, la tension de VVon Mises y la profundidad (Tabla 2). En la Tabla
3 se muestran las condiciones del tratamiento termoquimico de borurizacién de los sustratos simulados
de i) acero DIN UC1, correspondiente a esta investigacion, ii) hierro [13] y iii) acero SAE1045 [14].
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Tabla 2. Resultados de la simulacion de la prueba de adherencia en COMSOL®.

Falla aceptable

Falla inaceptable

Prueba VDI 3198

Carga del indentador

\

Figura 6. El principio de la prueba de indentacion VDI 3198.

Propiedades de la huella

Espesor | Tension de » »
Material decapa | vonMises | |ongitud ;%T(Silr(r)\g Profundidad ;ZT{:?]Z
m MPa
Acero 5
DIN UC1 26.48 0.62 1285.00 6.4x105 22 8.81x10
4571 155 1139.75 1.125x10’ 76 1.66x10’
Hierro [13]

60.04 167.0 1306.00 1.0x108 60 1.29x108

Acero 75.00 123.0 1314.60 8.3x107 75 1.2x10°8

SAE1045 [14]

Realizando una comparacion de los resultados de este estudio con los reportados para el hierro por
Kartal et al. [13], la huella de la indentacion tuvo una longitud (considerando la zona de las grietas)
entre 1000-1400 pum, en la simulacion la huella midi6 1314.6 um. Kulka et al. [14], reportaron
longitudes de huella de hasta 1500 pum; los resultados de la simulacion fueron de 1139.75 a 1314.60
um. La influencia del espesor de la capa se observo en la longitud de la huella, a mayor espesor la
longitud de la huella aumenta, y la tensién de Von Mises en la capa de boruro fue mayor, lo que indicd,
al menos en las muestras simuladas, que el tratamiento termoquimico de borurizacion al aumentar la
dureza del sustrato también aumenté la resistencia al esfuerzo cortante a la fluencia y por lo tanto la
adherencia de la capa al sustrato.
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Tabla 3. Parametros del tratamiento termoquimico de borurizacion de las muestras simuladas en la
prueba de adherencia en COMSOL®.

Temperatura de Tiempo de _
Material tratamiento tratamiento Tipo de
tratamiento
(K) (h)
Acero DIN UC1
. 1273 4
(este trabajo)
1223 4 Empaquetamiento
Hierro [13]
1273 4
Acero[?ﬁiElMS 1223 1 Electroquimico

3.3 Microscopia de Fuerza Atomica (AFM)

Las imagenes de AFM de las muestras de este estudio son las boruradas a 1073 K (Figura 7), 1173 K
(Figura 8), 1223 K (Figura 9) y 1273 K (Figura 10) durante 2 y 3, 3.5 y 4 horas. La morfologia
superficial concuerda a la reportada [17].

1073 K, 3 horas

1073 K, 2 horas

0,18 pm
0,03 pm

1073 K, 4 horas

[ 07w

S xi25ym —yr25p 0,03 ym

Figura 7. Imagenes del analisis por AFM del acero DIN UCL tratado termoquimicamente por
borurizacion a 1073 K.
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1173 K, 2 horas

1173 K, 3.5 horas

160 nm
150
140
130
120
110
100

1173 K, 3 horas

1173 K, 4 horas

160 nm
80 nm

, 160 nm

o € o

80 nm

164 nm

45 nm

164 nm

Y25 ~—25prm 45 nm

0,15 pm
0,02 ym

0,15 pm
‘v—!bpv—r‘—h-pmj 0,02 pm

Figura 8. Imagenes del analisis por AFM del acero DIN UC1 tratado termoquimicamente por

borurizacién a 1173 K.

1223 K, 2 horas

270 nm

10 pm

o

1223 K, 3.5 horas

1223 K, 3 horas

1223 K, 4 horas

0,33 ym }
. : . : - AQ_’ 10 pm
o - 0,03 ym

0,26 ym

0,01 pm

Figura 9. Imagenes del analisis por AFM del acero DIN UC1 tratado termoquimicamente por
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__1273 K, 2 horas

1273 K, 3 horas
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Figura 10. Iméagenes del analisis por AFM del acero DIN UC1 tratado termoquimicamente por
borurizacion a 1273 K.

Marqués-Herrera et al. [17], reportaron la raiz cuadrada de la rugosidad promedio (Rnys) para las
muestras borurizadas a 1173 K durante 2, 4 y 6 h valores de 47, 45.6 y 52.8 nm para espesores de la
capa de boruro de 191, 232 y 170 um respectivamente. En las muestras de este trabajo para espesores
de capa menores (3.51 a 26.58um) la Ry Se muestra en la Tabla 4. A diferencia de los resultados
reportados por Marqués-Herrera et al. [17], donde la rugosidad crece al incrementar el tiempo del
tratamiento, probablemente debido a la degradacidn que sufre la muestra; en los resultados de la Tabla
4 no se observo un patrén de comportamiento para todos los tiempos y temperaturas.

Los cambios en la rugosidad superficial fueron resultado de la formacién de la capa de boruro; sin
embargo, la disminucion en la rugosidad superficial de los sustratos tratados termoquimicamente puede
ser consecuencia de que los cristales de boruro saturaron las zonas &speras de las muestras convirtiendo
la superficie irregular en una mas lisa. Los resultados demuestran que el valor de la rugosidad depende
de la composicion del acero y las condiciones de la borurizacion. La capa de boruro obtenido sobre la
superficie del metal tiene una densidad menor que el sustrato; es decir, las fases obtenidas son de
mayor volumen. EIl aumento de volumen en la superficie genera una tension superficial a la traccion,
debido a la tension creada por la capa de boruro formada, las estructuras se mueven en los limites del
cristal hacia la superficie a altas temperaturas. Un factor importante, que no se ha considerado es la
temperatura de transformacion de fases del acero de ferrita a austenita, asi como de formacion de FeB y
Fe,B, en el tratamiento realizado a 1273 K, la zona de transicién, los cambios en la rugosidad
rompieron el patron de comportamiento como se observa en la Figura 11.
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Tabla 4. Resultados de la rugosidad de las muestras de este estudio.
) Borurizacion a 1073 K
Parametros de la muestra
2h 3h 3.5h 4h
Rugosidad Promedio (Ra) [nm] 3.274 2.714 3.864 1.916
Raiz cuadrada de la rugosidad (Rms) [nm] 4.509 4.024 5.561 3.3
Espesor de la capa (um) 3.51 5.53 6.4 7.33
Borurizacion a 1173 K
Rugosidad Promedio (Ra) [nm] 1.67 2.201 1.65 1.475
Raiz cuadrada de la rugosidad (Rms) [nm] 2.415 3.528 1.905 2.717
Espesor de la capa (um) 6.9 115 13.07 15.12
Borurizacion a 1223 K
Rugosidad Promedio (Ra) [nm] 4.083 1.72 10.16 1.886
Raiz cuadrada de la rugosidad (Rms) [nm] 6.596 2.598 10.16 4.706
Espesor de la capa (um) 10.31 14.53 16.12 17.7
Borurizacion a 1273 K
Rugosidad Promedio (Ra) [nm] 6.065 3.945 0.836 1.106
Raiz cuadrada de la rugosidad (Rms) [nm] 8.521 5.103 1.098 1.553
Espesor de la capa (um) 12.35 20.47 23.6 26.48
i
@ 20 P //
s /S X
g 15 - ---Tff____.,l/"/ :
% 10 ~— — / e
é | B T ,,.’ - ™ |
5 —— T_:z?_’“- = - *’\:\_ »
0
1073 1123 1173 1223 1273
Temperatura (K)
=2 43 35 —a4

Figura 11. Efecto de la temperatura en la Ry para cada tiempo del tratamiento.
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4. CONCLUSIONES

Se realizo la simulacién de la prueba de adherencia HRC basada en la norma VDI 1398, los resultados
de la longitud de la huella son congruentes a los reportados por otros autores; analizando el efecto del
espesor de la capa de boruro. Con respecto a la tension de VVon Mises se observé que al aumentar el
espesor de la capa la tension se incremento, al igual que la adherencia de la capa en el sustrato. Los
resultados de AFM mostraron, a diferencia de los reportados, una disminucion en la Rps conforme
aumento el tiempo del tratamiento. Sin embargo, en la muestra tratada termoquimicamente a 1223 K, el
principal efecto en la rugosidad superficial fue debido a la temperatura en la que ocurre la transicion de
fases de perlita a austenita y de Fe,B a FeB, en la que el patron de comportamiento de la Rms Se rompio,
es decir, bajo estas condiciones la Rys aumentd, para disminuir posteriormente a la temperatura de
1273 K.
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