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Resumen

En este proyecto, se analiza el efecto de la incorporacion de particulas de carburo de silicio (SiC) en un bafio de fosfato de
manganeso para la obtencion de recubrimientos depdsitados sobre sustratos de acero 1020. Los depositos se realizaron en un
bafio de fosfato de manganeso por el método de conversion quimica. Se llevo a cabo la caracterizacidn mecanica, en particular
de dureza Rockwell en escala T, para determinar la influencia de las particulas de SiC sobre esta propiedad. Asimismo, se
determind la concentracion 6ptima de SiC (0 a 2 g/I) para obtener recubrimientos homogeneos y libres de fracturas. Finalmente
los recubrimientos de fosfato de manganeso se analizaron por microscopia electronica de barrido, con el objeto de estudiar la
morfologia de los recubrimientos y su homogeneidad. De acuerdo con los resultados de dureza Rockwell, la incorporacion de
particulas de SiC en los recubrimientos permite un incremento de dureza en un 13 %. Ademas, se determind que con una
concentracion de 1.5 g/L de particulas de SiC se obtienen recubrimientos homogeneos.

Palabras Clave: Recubrimientos, fosfato de manganeso, dureza, carburo de silicio
Abstract

In this project, the effect of incorporating silicon carbide particles in a manganese phosphate bath is analyzed to obtain coatings
deposited on 1020 steel substrates. The coatings were made in a manganese phosphate bath by the method of chemical
conversion. Mechanical characterization was carried out, in particular Rockwell hardness on the T scale, to determine the
influence of SiC particles on this property. Likewise, the optimal concentration of SiC (0 to 2 g/l) was determined to obtain
homogeneous and fracture-free coatings. Finally, the manganese phosphate coatings were analyzed by scanning electron
microscopy, in order to study the morphology of the coatings and their homogeneity. According to the Rockwell hardness results,
the incorporation of SiC particles in the coatings allows a 13% increase in hardness. Likewise, it was determined that with a
concentration of 1.5 g/L of SiC particles, homogeneous coatings are obtained.
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1. Introduccion incremento en la dureza ;Qué recubrimiento superficial es el

mas recomendable? Hay muchos tipos y procesos de

Actualmente los metales y aleaciones ocupan un rol muy
importante por las distintas aplicaciones que tienen y las
propiedades fisicas que ofrecen lo cual los hace indispensable
para ciertos usos. Se parte de la necesidad de obtener
recubrimientos superficiales que otorguen una mayor
resistencia a la corrosion, una alta resistencia al desgaste y un
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revestimiento de metal, lo que significa que también existen
diversos tipos de métodos para aumentar la resistencia a la
corrosion, la dureza y la resistencia al desgaste (Zang et al.,
2020).

Por lo anterior, surge la necesidad de desarrollar
recubrimientos capaces de proteger las superficies de los
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componentes metalicos a fin de incrementar su vida util. Los
recubrimientos de conversion quimica, de los cuales el
fosfatado es uno de los mas utilizados, debido a que es un
proceso sencillo, econémico y confiable. El fosfatado es un
tratamiento de conversion quimica que produce una capa
superficial porosa de fosfato cristalino (Chen et al., 2013).

En 1906, Thomas Wats Coslett, patenta un proceso de
fosfatizado (Donald M. Mattox, 1994), su proceso se basa en
tratar piezas de hierro y de acero, que consistia en la inmersion
de los metales en una solucion de acido fosforico y sulfato
ferroso, en su proceso tenia un control de temperatura y el
tiempo de fosfatado era muy largo, de 2.0 a 2.5 horas. Con el
paso del tiempo las investigaciones sobre el tema fueron
aumentando, implementando mejoras en el recubrimiento,
disminucioén de la temperatura y tiempo de operacion del bafio,
en la actualidad existen diversos procesos de fosfatado, donde
se varian los tiempos, la temperatura y el tipo de fosfato (Gan
etal., 1984).

El fosfato de manganeso tiene amplia aplicacion en el sector
industrial, generalmente se utiliza para dar resistencia a la
corrosion, también para aplicaciones que requieren una
excelente resistencia al desgaste y dureza elevada, el
recubrimiento de fosfato de manganeso es excelente cuando
existe alta friccion o donde hay contacto metal con metal
(Galvan-Reyes et al.,, 2016). Esto tiene relevancia en la
fabricacion de herramientas y es usado normalmente en
motores, engranajes, transmisiones, pistones y muchas otras
aplicaciones (Zang et al., 2020).

En un proceso tipico de fosfatado, el acero se sumerge en
una solucioén que contiene sales de manganeso, acido fosforico
y écido nitrico. Sin embargo, en estudios recientes se ha
demostrado que la incorporacion de particulas ceramicas duras
en el bafio de fosfato actian como reforzante al momento
incorporarse junto con el fosfato de manganeso en la superficie
metalica, provocando un aumento en la dureza del
recubrimiento (Diaz et al., 2016). Por lo anterior, en el presente
proyecto se analizara el efecto de la incorporacion de particulas
de SiC a la solucion fosfatante, principalmente porque las
particulas de SiC se caracterizan por tener un conjunto de
propiedades fisicas, quimicas y mecanicas, que hacen que
tengan una alta resistencia mecanica, elevada dureza, excelente
resistencia al desgaste, resistencia a la corrosion y oxidacion,
esta propiedad se debe fundamentalmente al enlace covalente
entre el silicio y el carbon, mejorando las superficies de
metales (Tamilselvi et al., 2015). El acero 1020 con un
contenido bajo de carbono, que va desde 0.18-0.23 % C por su
alta tenacidad y baja resistencia mecanica es adecuado como
elementos de maquinaria y usos convencionales de baja
exigencia. Entre sus usos mas comunes, se utiliza para ejes,
cadenas, remaches, tornillos, pernos, sujetadores, engranajes,
pifiones, piezas de maquinaria, prensas, levas, etc. (Popi¢ et al.,
2011). Ademas, al tener contenidos bajos de carbono, tiene
dureza y resistencia al desgaste relativamente baja, pero tiene
buena tenacidad, el proyecto pretende que, aprovechando la
buena tenacidad del acero, se haga el fosfatado de manganeso
con particulas de SiC, para aumentar la dureza y, por ende, la
resistencia al desgaste, haciendo muy Ttil el acero y muy
adecuado para piezas de maquinaria como engranajes, ejes,
bujes, levas, rodillo, etc. que debe tener la superficie muy dura
para la resistencia al desgaste y soportar esfuerzos cortantes en
los dientes y el niicleo muy tenaz para resistir bien los golpes
que se producen en los engranajes.

2. Metodologia experimental

Para la preparacion de la solucion fosfatante se utilizaron
sales de manganeso, 4cido fosforico y 4cido nitrico y
posteriormente se agregd agua destilada para obtener un litro
de solucion. El pH se ajustd a 2 debido a que la solucién de
fosfato debe ser acida y para que el compuesto sea soluble, el
PH debe ser minimo, entre 1 y 3. Un pH mayor a 3 promueve
la precipitacion de compuestos en el bafio. Se cortaron 10
probetas de acero 1020 de 2 x 1 pulgadas, de calibre 20. La
concentracion de particulas de SiC se fij6 en 0 (muestra S1),
0.5 (muestra S2), 1 (muestra S3), 1.5 (muestra S4) y 2 g/L
(muestra S5).

Las probetas se limpiaron en una solucion alcalina de
NaOH a una temperatura de 50 °C durante 1 minuto,
posteriormente se enjuagaron en agua a temperatura de 50 °C
durante 30 segundos y luego se enjuagaron en agua a
temperatura ambiente durante 30 segundos. Después se
sumergieron en la solucion fosfatizante a una temperatura de
85 °C durante 15 minutos. Posterior al depdsito, las probetas
se enjuagaron con agua corriente durante 1 minuto.

2.1 Caracterizaciones

Se determind el peso por unidad de area mediante la técnica
del decapado, pesando inicialmente el sustrato de acero con el
recubrimiento de fosfato de manganeso y posteriormente se
decap6 con acido cromico a una temperatura de 70 °C, para
posteriormente volver a pesar el sustrato ya sin recubrimiento.
Posteriormente se determino la diferencia de peso y se dividio
entre el area del sustrato. Los analisis de dureza se realizaron
en un durémetro Rockwell marca Mitutoyo, en escala T
manejando una carga de 15 kg. La escala Rockwell T se eligio
porqué permite hacer indentaciones superficiales, ya que se
busca conocer la dureza tnicamente del recubrimiento, no del
sustrato metalico. Para cada recubrimiento se realizaron 4
mediciones de dureza en diferentes zonas. Se llevaron a cabo
analisis por microscopia electronica de barrido utilizando un
equipo SUPRA, modelo 55VP con una energia de operacion
de 20 keV.

3. Resultados
3.1 Dureza Rockwell

La Tabla 1 muestra los resultados obtenidos de 4 durezas que
se tomaron a cada una de las muestras. Como se puede
apreciar, la incorporacion de particulas ceramicas provoca un
incremento en la dureza de los recubrimientos a base de fosfato
de manganeso. No obstante, a partir de la muestra S3 ese
incremento de dureza se mantiene practicamente constante
hasta la muestra S5

Tabla 1. Durezas Rockwell HR-15T para cada uno de los
recubrimientos.

Muestra D1 D2 D3 D4
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Figura 1. Promedio de las durezas HR 15T para cada sistema de
recubrimientos de fosfato de manganeso con SiC

Los resultados de la Tabla 1 se presentan de manera grafica en
la Figura 1, en la cual se puede observar un patrén ascendente
conforme aumentaba la concentracion de SiC. Como se
menciond anteriormente, las cuatro indentaciones realizadas
no muestran demasiada varianza, se indentd un sustrato que no
contenia particulas de SiC ni fosfato de manganeso para poder
tener un mayor contraste en los resultados. Se puede observar
que el Sustrato 5 (S5) que contenia 2 (g/l) en concentracion de
SiC en el bafio de fosfato dio como resultado una dureza
mayor, con un promedio de dureza de 83.9 Rockwell 15 T (HR
15T), mientras que la muestra que no tenia recubrimiento dio
una dureza promedio de 64.2 HR 15T. También se compard
con la muestra S1 que tenia un recubrimiento de fosfato de
manganeso sin particulas cerdmicas la cual mostrd una dureza
promedio de 68.07 HR 15T. Contrastando los valores de
dureza, se asume que al modificar la concentracion de
particulas de SiC se modifica las propiedades mecanicas
superficiales del recubrimiento, entre mayor sea la
concentracion de particulas, tendremos mejores propiedades
mecanicas, en este caso, la dureza sera mayor, tomando como
base de que el tener un recubrimiento de fosfato de manganeso
aplicado a una superficie ferrosa va a incrementar la dureza
superficial del sustrato original. Al agregar particulas
ceramicas de SiC ocurre un endurecimiento por dispersion,

esto dado por las particulas pequefias dispersas en la solucion
de fosfato, a mas concentracion de SiC el endurecimiento sera
mayor debido a que estas dificultan el movimiento de las
dislocaciones y endurecen la superficie (Zhou et al., 2008). Al
agregar el SiC en la matriz de la solucion de fosfato de
manganeso provoco que hubiera un refinamiento en el grano,
0 sea que hubiera mucha nucleaciéon y poco crecimiento,
haciendo que el grano de la particula de fosfato de manganeso
sea mas pequeflo, relacionando lo anterior, a que a un menor
tamafio de grano, habrd una dureza mayor, entonces al ir
aumentando la concentracion de SiC se refiné cada vez mas el
tamafio de grano, dando como resultado un incremento
considerable en la dureza conforme iba aumentando el
contenido en g/l de SiC.

3.2 Microscopia Electrénica de Barrido

Se obtuvieron imagenes de microscopia electronica de barrido
a 1000X de los recubrimientos de fosfato de manganeso, y los
modificados con las particulas ceramicas de SiC, La muestra
testigo presenta una morfologia tipo placas de forma irregular
(Figura 2a).
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Figura 2. Imagenes de microscopia electronica de barrido (a) testigo, (b) 0.5
g/l, (c) 1 g/l, (d) 1.5 g/1, (e) 2 g/l particulas de SiC.

Con la incorporacion de 0.5 g/l de SiC (Figura 2b) se aprecia
que las placas de fosfato de manganeso crecen, pero se
mantiene el mismo espesor. Con la adicion de 1 g/l de SiC
(Figura 2c) se aprecia que hubo un crecimiento de los granos
en forma de prismas hexagonales con superficie lisa y
perfectamente facetados, formando angulos de 120 °. No
obstante, con el aumento en la concentracion de SiCa 1.5y 2
g/l (Figura 2d y 2e) se pierde por completo la formacion de
prismas hexagonales y ahora hay un crecimiento de particulas
completamente irregulares, pero de menor tamafo. La forma
: de placas que se observo sin la incorporacion de particulas de
DCEI UAIHA p— SiC, asi como concentraciones bajas de SiC tampoco se

aprecian en estas imagenes. Este resultado es interesante
debido a que a menor tamafio de grano, la dureza de los
recubrimientos fue mayor, tal como se discutié en la seccion
3.1.

3.3 Determinacion de peso por unidad de area

Se analiz6 el peso por unidad de area a solo 2 sustratos, la
muestra testigo S1 y la que presentd mayor dureza (muestra
S5). Se determind el peso por unidad de 4rea de acuerdo con la
descripcion realizada en la metodologia experimental. La
muestra testigo presentd un peso por unidad de area de 1.45
g/ft?, mientras que con la muestra S5 se obtuvo un peso por
unidad de 4rea de 3.227 g/ft’>. Se puede notar que a contenidos
altos de SiC el peso del recubrimiento es mayor. Catherine y
col (1994) reportan un espesor de recubrimientos de fosfato de
manganeso que va desde 1 a 4 g/ft?, que coincidi6 con los
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resultados obtenidos en este trabajo. A mayor concentracion de
SiC da un mayor peso depositado de recubrimiento.

Conclusiones

Se incrementé la dureza del recubrimiento adicionando
particulas ceramicas de SiC, a partir de ello, se puede aseverar
que conforme incrementa la concentracion de SiC aumenta la
dureza, alcanzando valores de hasta 83.9 Rockwell 15T,
aumentando por mas de 20 unidades el valor obtenido solo con
recubrimiento de fosfato. Se puede justificar que el aumento
de dureza esta directamente relacionado con la adicion de la
particula ceramica ya que esta funge como refinador de grano
generando que haya mucha nucleacion y poco crecimiento,
reduciendo el tamafio de grano y aumentando la dureza misma
que esta en funcion del aumento de la concentracion de SiC.
De acuerdo con la literatura consultada y los experimentos
realizados en este trabajo, fue posible establecer las mejores
condiciones de sintesis para la preparacion de los
recubrimientos de fosfato de manganeso reforzados con
particulas de SiC, tales como el tiempo de deposito (15
minutos), temperatura (85 °C) y concentracion de particulas de
SiC (1-5 -2 g/L) para obtener recubrimientos uniformes, libres
de grietas y con buena adherencia. Se obtuvo un depésito de
fosfato de manganeso y de las particulas adecuado, los calculos
de peso por unidad de area no excedieron los limites reportados
en la literatura y el espesor no fue exagerado, mantuvo un
patron ascendente segiin aumentaba el contenido de SiC. La
caracterizacion por Microscopia Optica y Microscopia
Electronica de Barrido (MEB) confirmo la presencia de fosfato
de manganeso la cual se visualizd en cristales de forma
prismatica con formas irregulares y con tendencia a formar
hexagonos tal como la literatura cita es la estructura a esperar
de los cristales de fosfato de Manganeso. En el caso de los
sustratos que tenian particulas de SiC, se observo que los
prismas formados por el fosfato perdian forma ante el aumento
de contenido de SiC, dando lugar a la aparicion de nuevos
cristales con morfologia puntiaguda correspondiente a la
particula ceramica, lo cual concluyd en una correcta adicion
del fosfato y de las particulas de SiC, aumentando
considerablemente la dureza superficial de los recubrimientos.
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