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RESUMEN

El presente trabajo estudia un proceso de endurecimiento superficial a través de la formacion de una
capa boronitrurada sobre la superficie de un hierro puro. La seleccion del hierro puro es para evadir
la influencia de algin elemento de aleacion que modifique el crecimiento de las capas. Los procesos
fueron llevados a cabo de acuerdo a la siguiente secuencia: Para el proceso de borurizacion de pasta
se sometieron diferentes muestras a temperaturas de 1173, 1223 y 1273 K con tiempos de 4, 6 y 8
horas para cada temperatura. Posteriormente, para el proceso de nitrurado empleando la técnica de
empaquetamiento en caja se utilizaron temperaturas de 823 y 843K con tiempos de 4 y 6 horas. Las
capas obtenidas fueron caracterizadas por microscopia Optica, microscopia electronica de barrido,
analisis por EDS asi como evaluacion por microdureza.
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ABSTRACT

This work studies hardening process through the formation of a boronitriding layer on the surface of
a pure iron. The selection of this material completely rules out the influence of the allowing elements
in order to observe the growth of the layers without deviations. The process was carried out
according to the following sequence: the paste-boriding treatment, which was held at temperatures of
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1173, 1223 and 1273K, and treatment times of 4, 6 and 8 h for each of those temperatures.
Afterwards, the nitriding treatment was performed at temperatures of 823 and 843 K for 4 and 6 h.
The formed borides together with the nitrides were characterized by optical microscopy and
scanning electronic microscopy (SEM) and microhardness.

Keywords: Multicomponential, Boriding, Nitriding, Boronitriding.

INTRODUCCION

La necesidad por mejorar la resistencia al desgaste, la corrosion y en general el incremento de
nuevas y mejores propiedades tribologicas, se han desarrollado nuevos tratamientos termoquimicos y
en algunos casos mejoras de algunos ya existentes. El proceso de boronitrurado es relativamente
reciente. Maragoudakis et. al [1], llevaron a cabo sobre un acero estructural un método de
empaquetamiento para borurar a una temperatura de 1000°C por 8 h y posteriormente para el
proceso termoquimico de nitrurado se realiz6 con gas de amoniaco a 500°C por 18 h, donde el
resultado fue la obtencion de una capa boronitrurada, como se puede observar en la Figura 1.
Balandin [2], realiz6 la formacion del multicomponencial a través de una cama fluidizada con polvo
de B4C (5%) y con Cloruro de Amonio (NH4ClI al 5%), asi como corundum (AL,O3).

Los resultados arrojaron capas con esfuerzos residuales que provocaron su desprendimiento en
algunas areas. Calik A, et. al. [3], trabajo con un acero 8620 el cual fue borurado y posteriormente
carburizado para poder realizar pruebas de desgaste. La capa carburizada generada es muy pequefia
del orden de 5 a 6 um lo que reduce el tiempo de la vida 1til de la misma en esta prueba. Man. W. D,
et. al. [4], aplicd un pretratamiento utilizando un plasma boronitrurado a través de la adicion de NH3
y B,0s-H; sobre insertos con carburo de tungsteno cementados con cobalto. Estas herramientas
tienen una pelicula protectora de diamante para mejorar su rendimiento y vida util. Sin embargo
segin Man, la deposicion y adhesion de estas peliculas de diamante son obstaculizadas por la
presencia de cobalto aglutinado. Para resolver este problema se desarroll6 un método simple con un
pre-tratamiento a través de un plasma boronitrurado, el diamante fue entonces depositado por CVD.
Para el proceso de nitrurado hay una amplia variedad de tratamientos. Existe nitruraciéon por medio
de gas, nitruracion liquida y por plasma, [5]. En el presente trabajo se ha utilizado polvo de
cianamida de calcio para la formacion de la capa nitrurada, Elias M., [6]. Para el desarrollo
experimental se ha boronitrurado un hierro puro para inhibir los elementos de aleacion. El proceso de
fue llevado por etapas. El objetivo fue obtener una capa multicomponencial con buena adherencia,
elevada dureza y resistencia al desgaste.
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Figura 1. Fotomicrografia de una capa boronitrurada sobre un acero estructural. Maragoudakis et. al
[1].
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se cortaron muestras cilindricas de 25.4mm de diametro y 7mm de espesor de un hierro ARMCO,
con la siguiente composicion: Mn 800ppm; C y P, 200ppm y S, 150ppm, [7]. En este proceso se
realizaron los procesos de dos formas: inicialmente de manera simultanea, es decir, realizando los
tratamientos sin sacar las muestras del horno y posteriormente por etapas donde los tratamientos
fueron realizados por separado. Las temperaturas de los tratamientos fueron seleccionadas con base a
los trabajos anteriores, [8-11]. Antes de llevar a cabo los procesos se realizd un rectificado sobre la
superficie de las muestras con lijas de diferente granulometria, posteriormente se realizé un pulido
fino con pafios impregnados de pasta de diamante con diferentes tamafios de la particula, esto con el
objetivo de obtener una superficie limpia y libre de defectos que pudieran afectar el resultado. Para
llevar a cabo los tratamientos se elevo la temperatura del horno con las muestras en su interior con
las temperaturas y tiempos preestablecidos. Inicialmente, se realizo el proceso de nitrurado y en
seguida el proceso de borurado para posteriormente invertir dichos procesos y a continuacion se
retiraron las muestras del horno para su caracterizacion. Una vez que se encontrd la secuencia ideal
para los tratamientos se realiz6 un disefio experimental para todos los tratamientos subsecuentes a
diferentes temperaturas y tiempos de exposicion, como se puede observar en la Figura 2.
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Figura 2. Disefio experimental para la formacion de la capa multicomponencial.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados iniciales no presentan una estructura homogénea ademas de presentar baja dureza a la
esperada. La Figura 3 corresponde a la microestructura de una muestra con un proceso de nitrurado y
con un tratamiento posterior de borurado. Como se puede observar la microestructura esta
constituida por agujas de nitruro en una matriz ferritica. La evaluacion por microdureza da un
resultado de 120 HV sobre la superficie.

Figura 3. Muestra nitrurada y posteriormente borurada. La microestructura presenta agujas de
nitruro en una matriz ferritica, [12].

La Figura 4 corresponde al proceso de borurado y posteriormente el proceso de nitrurado. Como se
puede observar solo ser observa una capa de boro sobre una matriz ferritica. No se observa una capa
nitrurada ni tampoco una zona de difusion con agujas de nitruro.

Figura 4. Capa borurada sobre la superficie del sustrato que presenta granos ferriticos y granos
perliticos, [12].
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Posterior a los procesos simultaneos se llevaron a cabo los procesos por etapas. Estos resultados
presentan una capa multicomponencial con una microestructura mas homogénea que los procesos
anteriores como la que se muestra en la Figura 5.

Figura 5. Fotomicrografia de la capa boronitrurada de aproximadamente 150 pum.

Los resultados sugirieron que la capa obtenida por etapas presentaba una capa multicomponencial
con mejores propiedades mecanicas que fueron evaluadas. Para las muestras obtenidas con la capa
multicomponencial fueron caracterizadas con varias técnicas como: Microscopia Optica y
Microscopia Electronica de Barrido (MEB), microandlisis por EDS y evaluacion por microdureza.
La Figura 6, se observan las capas del multicomponenciales formadas sobre la superficie del hierro
puro. Dichas capas estan constituida por las fases Fe,By y Fe:Ny. Sobre las capas se realizoé un
microanalisis por EDS, se grafica el nimero de cuentas por segundo contra kiloelectronvolts donde
se observa la presencia de los elementos de B, N, C, O y Fe como se puede observar en la Figura 7 y
8. La presencia de oxigeno es por no contar con una atmosfera controlada para inhibirlo.

Figura 6. Imagen tomada en el MEB de la capa multicomponencial boronitrurada sobre la superficie
de un hierro puro.
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Figura 7. Microanalisis y mapeo por EDS sobre la capa de boro, se encuentran presentes los
elementos B, C y Fe.
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Figura 8. Microanalisis y mapeo por EDS sobre la capa nitrurada, se encuentran presentes los
elementos N, C, Siy Fe. La presencia de oxigeno puede ser debida a que no se cuenta con una
atmosfera controlada.

También se realizo la caracterizacidn mecanica a través de la evaluacion por microdureza Knoop.
Las Figura 9 y 10, se presenta la prueba realizada con una carga de 200 g, desde la superficie a una
profundidad de 150 um, la cual fue realizada a través de la capa multicomponencial (el tratamiento
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de borurizacion se llevo a cabo a la temperatura de 1223 K y el tratamiento de nitruracion se llevo a
cabo a la temperatura de 823 K, para un tiempo de 6 h de tratamiento).
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Figura 9. Perfil de microdureza en la escala Knoop a través de la capa multicomponencial formada a
una temperatura de 1223 K para el tratamiento de borurizacion y de 823 K para el tratamiento de
nitruracion, para un tiempo de tratamiento de 6 h.

Figura 10 Pruebas de microdureza Knoop a través de la capa multicomponencial formadas a una
temperatura de 1223 K para el tratamiento de borurizacion y de 823 K para el tratamiento de
nitruracion, para un tiempo de tratamiento de 6 h.

La capa FesN presenta una microdureza promedio de 500 HV (dureza Vickers (HV)) a 16 um de
profundidad en promedio. Posteriormente a una profundidad promedio de 35 um se eleva el valor de
la microdureza a 2000 HV en promedio y que corresponde a la capa FeB. A un promedio de 80 pm
de profundidad se tiene un valor promedio de 1700HV sobre la capa Fe;B para después caer a 100
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HV que corresponde al sustrato. Se realizé una prueba de scratch sobre la superficie de la capa
multicomponencial. Los modos de falla observados en la prueba dependen de varios factores y se
caracterizan en términos de dureza del sustrato y del recubrimiento, [13]. Las pruebas fueron
realizadas sobre muestras que fueron mas representativas o que presentaron una mejor estructura y
son expuestas en la Tabla 1. La carga critica (Lc) en la prueba de rayado estd dada por un nivel de
dano (nivel N) y esta correlacionada por un tipo de dafio especifico.

Tabla 1. Modos de falla de una prueba de scratch sobre la superficie de la capa multicomponencial.

Tratamiento Figura Terminologia Lc
Borurado a Gross spallation
950°C a 6h 10N
N1t§urad0 Ductile Tensile
550°C a 4h Cracking
Borurado Conformal cracks
950°C a 6h
Nitrurado Tensil cracks 15N
550°C a 6h
Borurado
950°C a 8h Buckle spallation
Nitrurado 15N
570°C a 4h
Cracks
Borurado
950°C a 4h Buckle spallation
Nitrurado —
570°C a 6h
Cracks
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4. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se desarrollo una metodologia para producir un sistema multicomponencial
base Boro-Nitrégeno. De las dos metodologias no fue posible producir la capa B-N a través del
método simultdneo. Esto quiere decir, que no fue posible realizar el tratamiento térmico de borurado
y nitrurado sin sacar la muestra del horno. Por el proceso por etapas se pudo formar un sistema
constituido por capas FesN, FeB y Fe,B sobre la superficie de un hierro puro. Las pruebas por MEB
y EDS corroboraron la presencia de estas fases. La evaluacion de microdureza de las capas es similar
a la reportada en trabajos previos. Es importante mencionar que los tratamientos se llevaron a cabo
en hornos sin atmosfera controlada, se sugiere en los experimentos posteriores utilizar hornos que
puedan inhibir la presencia de oxigeno. Los resultados de la prueba de scratch exhibieron que tres de
las muestras presentaron deformacion plastica sobre el multicomponente. Como la carga se va
incrementando en la prueba, un recubrimiento suave se deforma plasticamente de manera progresiva
hasta el punto en donde puede quedar al descubierto el sustrato o la capa subsecuente.
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