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Abstract:

In this study, a new mathematical model based on the inverse Stefan model was developed to estimate the growth of Fe.B phase
coatings formed on the surface of ASTM A29 steel. Morphological characterization and analysis of the average thickness of the
coatings were performed using Scanning Electron Microscopy (SEM) and Optical Microscopy (OM). The tribological properties of
the base steel and the boronized material were evaluated through pin-on-disc wear tests. The results revealed a significant reduction
in the coefficient of friction, which decreased from 0.725 in the untreated material to 0.35 in the treated material, representing an
approximate 99.97% improvement in wear resistance. Finally, an Analysis of Variance (ANOVA) was performed to determine the
influence of process parameters on the layer thickness (u). The results showed that both temperature (T) and treatment time (t) exert
a significant influence, with relative contributions of 64.68% and 27.37%, respectively, while the interaction between both factors (T
x 1) contributed 5.13%.
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Resumen:

En este estudio se desarroll6 un nuevo modelo matematico basado en la el modelo inverso de Stefan, con el propdsito de estimar el
crecimiento de los recubrimientos de fase Fe.B formados sobre la superficie del acero ASTM A29. La caracterizacion morfologica y
el andlisis del espesor promedio de los recubrimientos se realizaron mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y
Microscopia Optica (OM). Las propiedades tribologicas del acero base y del material borurado se evaluaron a través de ensayos de
desgaste tipo pin-on-disc. Los resultados revelaron una reduccion significativa en el coeficiente de friccidn, que disminuy6 de 0.725
en el material sin tratar a 0.35 en el material tratado, lo que representa una mejora aproximada del 99.97% en la resistencia al desgaste.
Finalmente, se llevé a cabo un Andlisis de Varianza (ANOVA) para determinar la influencia de los pardmetros de proceso sobre el
espesor de la capa (u). Los resultados evidenciaron que tanto la temperatura (T) como el tiempo de tratamiento (t) ejercen una
influencia significativa, con contribuciones relativas del 64.68% y 27.37%, respectivamente, mientras que la interaccion entre ambos
factores (T x t) aport6 un 5.13 %.

Palabras Clave:

Boruracion, boruros, cinética, energia de activacion, desgaste, andlisis ANOVA

@Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo | Escuela Superior de Ciudad Sahagun | Ciudad Sahagun-Hidalgo | México,
https://orcid.org/0009-0006-4668-3195, Email: ba465842@uaeh.edu.mx

b Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo | Escuela Superior de Ciudad Sahagun | Ciudad Sahagun-Hidalgo | México,
https://orcid.org/0000-0003-0455-1646, Email: arturo_cruz8085@uaeh.edu.mx

¢ Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo | Escuela Superior de Ciudad Sahagin | Ciudad Sahagun-Hidalgo | México,
https://orcid.org/0000-0002-1997-5399, Email: jorge_zuno@uaeh.edu.mx

d Autor de Correspondencia, Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo | Escuela Superior de Ciudad Sahagun | Ciudad Sahagun-Hidalgo
| México, https://orcid.org/0000-0003-4475-9804, Email: martin_ortiz@uaeh.edu.mx

Fecha de recepcion: 07/04/2026, Fecha de aceptacion: 27/04/2026, Fecha de publicacion: 05/07/2026
DOI: https://doi.org/10.29057/escs.v13i26.17353

@080

EY MG D


https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/deed.es

Publicacion semestral, Ingenio y Conciencia Boletin Cientifico de la Escuela Superior Ciudad Sahagin, Vol. 13, No. 26 (2026) 19-43

Introduccioén

La friccion y el desgaste representan fendémenos
triboldgicos fundamentales que tienen un impacto
significativo en la eficiencia energética, los costos
econémicos y las emisiones de CO,, tanto en entornos
industriales como residenciales. Se estima que
aproximadamente el 23% del consumo energético
mundial esta directamente relacionado con procesos
tribolégicos. De este total, un 20% corresponde a la
energia utilizada para superar la friccién, mientras que
alrededor del 3% se destina a la remanufactura y
sustitucién de componentes desgastados. En la industria,
la friccion excesiva se traduce en pérdidas de energia
mecanica, sobrecalentamiento de maquinaria, reduccion
de la vida util de los componentes y mayor necesidad de
mantenimiento. En sectores como el transporte, la
manufactura y la generacion eléctrica, estas pérdidas
pueden representar miles de millones de délares anuales.
De igual manera, en entornos residenciales como en
electrodomésticos, sistemas de calefaccién o equipos de
ventilacion, los efectos tribologicos incrementan el
consumo eléctrico de forma significativa. El desgaste de
materiales, por su parte, no solo afecta la eficiencia
operativa, sino que también implica una demanda
creciente de recursos naturales y energia para fabricar
piezas de reemplazo. Este ciclo de produccién y
sustitucion contribuye de forma indirecta a un mayor nivel
de emisiones de CO,, agravando el impacto ambiental y
afectando los ecosistemas (Woyt, 2021).

Diversos estudios en ingenieria tribolégica han
demostrado que las pérdidas de energia asociadas a la
friccion y al desgaste pueden reducirse de forma
significativa mediante la implementacion de nuevas
tecnologias de materiales, recubrimientos y lubricacion
avanzada. Se estima que, a nivel global, estas pérdidas
podrian disminuirse en un 18% a corto plazo (alrededor
de 8 afios) y hasta en un 40% a largo plazo (15 afios),
especialmente en los sectores industriales de mayor
consumo energeético, como el transporte, la manufactura,
la generacion eléctrica y la maquinaria pesada. De
alcanzarse tales niveles de optimizacion, el ahorro
energético global equivaldria aproximadamente al 8.7%
del consumo total de energia, lo que se traduce en un
impacto econdémico equivalente al 1.4% del Producto
Interno Bruto (PIB) mundial anual. Estas cifras reflejan el
enorme potencial de la ingenieria de superficies y de los
sistemas de lubricaciébn para mejorar la eficiencia
energética y la sostenibilidad ambiental en escala global.
En términos de confiabilidad operativa, el desgaste de
componentes representa un desafio alin mas critico que
la friccibn misma, ya que provoca fallas catastréficas,
paradas imprevistas y disminucion de la productividad.

Estos eventos generan costos elevados por
mantenimiento, pérdida de produccién y sustitucion de
piezas, afectando directamente la rentabilidad y la
competitividad industrial. Por ello, el control del desgaste
junto con la reduccion de la friccién constituye uno de los
pilares estratégicos para avanzar hacia una industria mas
eficiente, resiliente y ambientalmente responsable
(Holmberg y Erdemir, 2019).

Una de las estrategias mas efectivas para mitigar el
desgaste en componentes triboldégicos consiste en el
empleo de materiales tratados superficialmente o
modificados mediante procesos de difusion. Entre los
tratamientos mas comunes se encuentran la
carburizacion, la nitruracién y la borurizacién, los cuales
permiten incrementar de manera significativa la dureza
superficial, la resistencia al desgaste y la vida util de los
componentes metalicos. Estos procesos se basan en la
difusion de masa, fenébmeno que implica el movimiento de
atomos o moléculas dentro de un material bajo la
influencia de gradientes de concentracion o temperatura.
Debido a la agitacion térmica inherente a los atomos,
estos se desplazan continuamente dentro del sélido,
liquido o gas. En el caso de los s6lidos metalicos, el
movimiento atémico se ve facilitado por la presencia de
vacantes, dislocaciones y otras imperfecciones en la red
cristalina, que actian como rutas preferenciales para la
difusién. Durante tratamientos como la carburizacion, los
atomos de carbono se difunden en la superficie del acero,
formando una capa endurecida rica en carburos. En la
nitruracion, los &tomos de nitrégeno generan compuestos
duros (nitruros) que mejoran la resistencia al desgaste y
a la fatiga. Por su parte, la borurizacion produce capas
con alta dureza (por encima de 1800 HV), incrementando
la resistencia a la abrasion, la adhesién y la corrosién a
altas temperaturas. Estos tratamientos de
endurecimiento superficial se han utilizado por décadas
en la industria automotriz, aerondutica, minera y
energeética, con el objetivo de incrementar la durabilidad
y confiabilidad de piezas criticas como engranajes, ejes,
valvulas y cojinetes (Holmberg y Erdemir, 2017).

Entre los tratamientos termoquimicos de endurecimiento
superficial, la borurizacién en especial el proceso en
polvo o “en caja” se destaca por su bajo costo operativo,
facilidad de implementacion industrial y excelente
rendimiento tribol6gico. Este tratamiento consiste en la
difusion de atomos de boro hacia la superficie del
material, promoviendo la formacién de capas duras y
quimicamente estables compuestas por boruros
metdlicos (principalmente FeB y Fe,B en aceros),
capaces de mejorar significativamente la resistencia al
desgaste, la corrosién y la oxidacion a altas temperaturas.
Diversas investigaciones han demostrado que las capas
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de boruro presentan indices de abrasion y erosién
considerablemente menores en comparacion con otros
tratamientos y recubrimientos industriales. En particular,
los aceros borurados muestran un mejor desempefio
frente a materiales tratados por carburizacion, nitruracion
o recubiertos con Cr, Ni, Cr;C,, CrB, NiCrBC, TiN o WC.
Gracias a su alta estabilidad térmica y quimica, las capas
de boruro mantienen sus propiedades incluso en
condiciones extremas de carga, temperatura y corrosion,
lo que las convierte en una alternativa ideal para
aplicaciones industriales severas, tales como
componentes de bombas, valvulas, moldes, herramientas
de corte y piezas de maquinaria expuestas a ambientes
abrasivos o erosivos. En consecuencia, la borurizacién en
polvo representa una opcion tecnolégicamente eficiente y
economicamente viable para la extension de la vida util
de los componentes metalicos y la reduccion del
consumo energético y los costos asociados al desgaste,
contribuyendo asi a una operacion industrial mas
sostenible (Medvedovski et al., 2014).

En las aleaciones ferrosas, el proceso de borurizacion
puede generar principalmente dos tipos de boruros de
hierro: FeB y Fe,B, cuya presencia y proporciones
dependen de las condiciones de temperatura, tiempo y
composicion del sustrato. Sin embargo, para aplicaciones
industriales, se prefiere la formacion de una monocapa de
Fe,B (también denominada diiron boride (Ortiz-
Dominguez, M. et al., 2011) frente a la capa bifasica (FeB
+ Fe,B) (Campos-silva)[6], debido a que la interfaz entre
ambas fases puede actuar como una zona de debilidad
estructural. En condiciones de impacto mecanico o de
gradientes térmicos elevados, esta interfaz puede
propiciar la iniciacion y propagacion de grietas,
reduciendo la integridad y durabilidad del recubrimiento.
El boruro Fe,B presenta una estructura cristalina
tetragonal y una combinacion excepcional de alta dureza,
resistencia al desgaste, estabilidad térmicay baja friccion,
lo que lo convierte en la fase mas deseable para
componentes sometidos a desgaste abrasivo y cargas
dindmicas. Por ello, el control preciso de las condiciones
de borurizacion resulta esencial para obtener una capa
monofasica homogénea y adherente. En el ambito
industrial, el acero ASTM A29 es un ejemplo
representativo de acero aleado de alta resistencia que se
beneficia notablemente del tratamiento de borurizacion.
Este material posee propiedades sobresalientes como
alta dureza, resistencia al desgaste, resistencia a la fatiga
y buena estabilidad térmica, lo que permite su utilizacion
en la fabricacion de pernos, cojinetes, engranajes,
arboles de levas, cremalleras y otros componentes de
alta exigencia mecanica. En los Ultimos afios, se han
publicado multiples estudios y modelos matematicos de
difusion que analizan el crecimiento cinético de las capas

de Fe,B sobre diferentes sustratos metdlicos (Ortiz-
Dominguez et al.,, 2011; Campos-Silva et al., 2007,
Arslan-Kaba et al., 2023; Morgado-Gonzalez et al., 2022;
Ramdan at al., 2010; Campos et al., 2006). Dichos
modelos permiten predecir la evolucion del espesor de la
capa, la influencia de parametros termodinamicos vy la
morfologia del recubrimiento, aportando una herramienta
valiosa para el disefio, optimizacién y automatizacion del
proceso de borurizacion en entornos industriales.

Un avance significativo en la comprension del crecimiento
de capas boruradas fue propuesto por Ortiz-Dominguez
et al. (2011), quienes desarrollaron por primera vez dos
modelos de difusibn de transferencia de masa para
estimar el espesor de las capas de Fe,B formadas en la
superficie de un acero de bajo carbono AISI 1018. En el
primer modelo, los autores formularon un balance de
masa en la interfaz de crecimiento capa/sustrato,
considerando el flujo de 4&tomos de boro hacia el interior
del material. A partir de este analisis, derivaron una
expresion analitica que permite estimar el crecimiento
temporal de las capas de Fe;B en funcion de los
pardmetros de borurizacién, como la temperatura y el
tiempo de tratamiento. El segundo modelo se fundamenté
en un andlisis dimensional del tipo Pi-Buckingham, una
metodologia ampliamente utilizada en ingenieria para
obtener relaciones adimensionales entre variables fisicas
relevantes. En este caso, se consideraron como
parametros principales el tiempo de tratamiento, la
temperatura de borurizacion, el espesor de la capa de
pasta de boro y el espesor resultante de la capa Fe,B.
Mediante este andlisis, se formul6 una ecuaciéon empirica
capaz de predecir el crecimiento de la capa bajo diversas
condiciones experimentales, simplificando la
caracterizacion de los procesos de difusion.

Por otro lado, Campos-Silva et al. (2007) desarrollaron un
modelo matemético de transferencia de masa alternativo
y novedoso para estimar el crecimiento de las capas
boruradas de Fe,B en aceros. A diferencia de los
modelos clasicos basados directamente en la segunda
ley de Fick, este enfoque no considera explicitamente un
perfil de concentracion de boro a lo largo de la fase Fe,B.
En su lugar, el modelo se centra en describir de manera
fenomenoldgica el flujo de &tomos de boro a través de la
interfaz capa/sustrato, considerando el balance de masa
y las condiciones cinéticas de reaccion en la frontera del
crecimiento. Un aspecto particularmente relevante de la
propuesta es la introduccién del concepto de tiempo de
incubacién del boruro de hierro, es decir, un intervalo
inicial en el que las capas no crecen instantdneamente
tras el inicio del tratamiento termoquimico.
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En otro estudio particularmente relevante, Arslan-Kaba et
al. (2023) lograron reducir drasticamente los tiempos de
tratamiento durante la formacién de recubrimientos de
Fe,B mediante la implementacion de un sistema eléctrico
de reduccién catédica integrada, conocido como
PC/CRTD-Bor (Pulsed Current / Cathodic Reduction and
Thermal Diffusion Boriding). Este proceso combina los
efectos de la corriente eléctrica pulsada con la difusién
térmica del boro, lo que permite acelerar la cinética de
formacion del recubrimiento en aceros con bajo contenido
de carbono. Durante sus experimentos, los autores
variaron la densidad de corriente aplicada (50, 200 y 700
mMA cm™2) manteniendo una temperatura constante de
1223 Ky tiempos de tratamiento de 5, 10 y 30 minutos.

Por su parte, Morgado-Gonzalez et al. (2022) propusieron
un modelo alternativo basado en el Coeficiente de
Difusién Promedio (MDC) para estimar los espesores de
capa de Fe,B formados sobre la superficie del acero
ASTM A1011. En dicho modelo, los autores incorporaron
explicitamente el periodo de incubacion del boruro de
hierro, reconociendo que el crecimiento de la capa no
inicia de forma inmediata tras el comienzo del tratamiento
termoquimico. En un estudio de gran relevancia, Ramdan
et al. (2010) realizaron una investigacion exhaustiva
sobre la evolucibn microestructural y la orientacién
cristalina de las agujas de boruro de hierro durante la
formacion de capas de Fe,B sobre un sustrato de hierro
puro Armco, utilizando simulaciones bidimensionales de
Campo Multifasico (MPF). Este enfoque numérico
permitié describir de manera detallada los mecanismos
de crecimiento y la morfologia de la capa borurada a nivel
microscopico. El principal hallazgo reportado por los
autores fue que las agujas de Fe,B crecen de manera
predominantemente perpendicular al material base,
siguiendo una orientacién preferencial definida por la
anisotropia cristalina del sistema.

En un estudio mas reciente, Campos et al. (2006)
desarrollaron un enfoque innovador basado en redes
neuronales artificiales aplicadas al modelado del
crecimiento de capas Fe,B formadas sobre acero AISI
1045 mediante el tratamiento de borurizacién en pasta. El
objetivo principal del estudio fue predecir con precision el
espesor de las capas boruradas a partir de variables de
proceso sin recurrir directamente a modelos de difusion
clasicos. Para lograrlo, los autores implementaron dos
técnicas distintas de inferencia difusa: Logica difusa
Mamdani, que se caracteriza por su capacidad
interpretativa y el uso de reglas lingiisticas del tipo “si-
entonces”, y Légica difusa Takagi—-Sugeno (T-S), que
combina inferencia légica con funciones matematicas de
salida, otorgandole mayor precision numérica. Al

comparar los resultados de prediccion con los datos
experimentales, se obtuvieron errores medios relativos
del 2.61% para el enfoque Mamdani y 3.62% para la
técnica Takagi—-Sugeno, demostrando la eficacia de los
sistemas inteligentes en la estimacion del crecimiento de
capas Fe,B. En este estudio se implementé un nuevo
modelo mateméatico basado en el modelo inverso de
Stefan, con el fin de estimar el crecimiento de los
recubrimientos de fase Fe,B formados sobre la superficie
del acero ASTM A29. La morfologia y el espesor
promedio de los recubrimientos se evaluaron mediante
Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y Microscopia
Optica (OM). Los ensayos de desgaste se realizaron
utilizando el método pin-on-disc para determinar el
coeficiente de friccion de las muestras tratadas y no
tratadas. La validacion empirica del modelo matemético
se llevd a cabo bajo dos condiciones adicionales de
borurizacién: a 1223 K durante 3 hy a 1273 K durante 1.5
h. Finalmente, se efectu6 un Andlisis de Varianza
(ANOVA) considerando los factores de temperatura y
tiempo de tratamiento.

Procedimiento experimental

Material y el tratamiento

borurizacion

termoquimico de

El acero utilizado en este estudio corresponde a un
material especificado bajo la norma ASTM A29. Este tipo
de acero se caracteriza por su buena maquinabilidad,
elevada resistencia mecanica y excelente respuesta a
tratamientos térmicos y termoquimico. En términos
generales, los aceros incluidos en la norma ASTM A29
presentan una composicion quimica tipica con
contenidos de carbono que varian entre 96.74-97.67 wt.%
Fe, 0.48-0.53 wt.% C, 0.75-1.0 wt.% Mn, 0.15-0.30 wt.%
Si, 0.80-1.10 wt.% Cr, 0.035 wt.% P, 0.04 wt.% S, and
0.15-0.25 wt.% Mo. Estos aceros poseen una densidad
promedio de 7.85 g cm3, una conductividad térmica del
orden de 40 a 55 W m™ K 1y un coeficiente de expansion
térmica cercano a 12x107® K™ En estado sin tratamiento,
su dureza se encuentra tipicamente entre 178 y 295 HV,
aungue puede superar los 520 HV después del temple y
revenido. Ademas, presentan una resistencia a la traccion
comprendida entre 600 y 1000 MPa, y un limite elastico
gue oscila entre 350 y 800 MPa, dependiendo del grado
y del tratamiento aplicado. Debido a estas propiedades,
los aceros ASTM A29 son ampliamente utilizados en la
fabricacion de componentes mecéanicos sometidos a
esfuerzos y desgaste, tales como ejes, engranajes,
cigliiefales, pernos y bielas. Las probetas utilizadas en
este estudio se manufacturaron con una geometria
cubica con dimensiones de 10 mm por lado. Estas se
obtuvieron a partir del seccionamiento de una barra
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cuadrada empleando un cortador de precision Buehler
IsoMet™ 1000. Antes de aplicar el tratamiento
termoquimico, las muestras de acero fueron preparadas
superficialmente mediante un proceso de desbastado,
utilizando papel de lija de carburo de silicio (SiC) con
granulometrias comprendidas entre 80 y 2500, aplicado
con una rectificadora manual EcoMet™  30.
Posteriormente, las probetas se sometieron a limpieza
ultrasénica durante 20 minutos en un bafio de alto
rendimiento SONOREX SUPER RK 52, utilizando una
solucion binaria de n-heptano y etanol. Una vez finalizado
el lavado, las muestras se colocaron en un recipiente
cilindrico de acero inoxidable grado médico AISI 316L,

donde fueron confinadas en una mezcla de polvo rica en
boro, como se muestra en la Figura 1. La mezcla utilizada
en el tratamiento termoquimico estuvo compuesta por
33.5% de Carburo de Boro (B,C) como fuente principal
de boro, 5.4% de Tetrafluoroborato de Potasio (KBF,)
como activador o catalizador, y 61.1% de Carburo de
Silicio (SiC) como diluyente. Tras alcanzar su punto de
fusion, es probable que el KBF, se descomponga en
Fluoruro de Potasio (KF) y Trifluoruro de Boro (BFs)
(Campos-Silva, 1. et al., 2023), reacciébn que se
representa en la Ecuacion (1).
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Figura 1. Representacién esquematica de la seccidn transversal del contenedor cilindrico metalico fabricado en acero
inoxidable grado médico AISI 316L, empleado durante el tratamiento superficial. El sistema experimental se compone de
cuatro elementos principales: (1) una tapa equipada con un orificio destinado a la evacuacién de los gases generados
por la reaccion quimica de la mezcla, (2) mezcla en sales rica en boro, conformado por B,C, KBF, y SiC, (3) una probeta
de acero ASTM A29, y (4) el cuerpo del contenedor metdlico. Todas las dimensiones del recipiente se expresan en

milimetros (mm). Fuente: Elaboracion propia.

KBE, — BE; + KF. @D

Es wuna reaccibon de descomposicion térmica,
normalmente activada por temperatura elevada. Se
produce cuando el KBF, se calienta (generalmente >
500°C). El BF; (trifluoruro de boro) se libera en fase
gaseosa, mientras que el KF permanece como sélido. A
continuacion, se describen las reacciones quimicas que
forman los revestimientos de boruro Fe2B:

3BF,(g) +3B(s) + C(s), @

En sistemas que involucran compuestos fluoroboratos a
alta temperatura o en plasma, puede formarse la especie
BF,, la cual no es estable como molécula y existe
principalmente como radical BF,. Debido a su
inestabilidad electronica, este radical tiende a sufrir
desproporcién, es decir, una reaccién interna de
oxidacién-reduccién entre varias unidades del mismo
radical. La reaccion global que describe este proceso es:

3BF, - B+ 2BF, @3)

Cuando el boro reacciona con el hierro, se forman dos
boruros metdlicos estables, dependiendo de la actividad
de boro y de la temperatura durante el proceso:
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B+2Fe — Fe,B. 4)

El boruro Fe,B es la fase mas comun y estable en
condiciones  tipicas de  boruracion.  Contiene
aproximadamente 9 wt.% de boro. Suele formarse como
capa interna, ya que aparece cuando la actividad de boro
es moderada. En la Figura 2 se presentan las ecuaciones
(1)-(4), que describen de manera detallada la liberacién
de atomos de boro y su posterior reaccién con atomos de
hierro, conduciendo a la formacion del recubrimiento

1. ENERGIA TERMICA 2. MEZCLA DE POLVOS

Activador

& KBF,

vV VvV Vv

Sustrato

5. CINETICA

Incubacién de Fe,B Crecimiento parabélico

s

Sustrato Sustrato

uy: espesor critico (incubacién)
u: espesor de la capa Fe,B (crecimiento)

o @OF @ @5

Fe,B con estructura cristalina tetragonal. Este esquema
permite visualizar claramente la estequiometria de la
reaccion, asi como la disposicién atémica dentro de la
fase formada. Ademas, las ecuaciones reflejan de
manera implicita los mecanismos de difusiéon de boro
hacia la superficie del sustrato y la subsecuente
nucleacion y crecimiento de la capa de Fe,B, aspectos
fundamentales para comprender la cinética de formacion
del recubrimiento y su microestructura final.

3. ACTIVACION
KBF, —> BF, +KF
- & o
2BF, + B,C — 3BF, +3[B]+C
o2+ 3 = o9 3+ 0+ 0x3
3BF, — [B] + 2BF,
@9 X3 =mp & + ©

$

4. FORMACION DE Fe,B

Adsorcion de B

Difusién de B en y-Fe

2Fe + [B] — Fe,B

Austenita y-Fe Fe,B tetragonal

@ si Fe,B: boruro de hierro ]

Figura 2: Esquema ilustrativo del proceso de liberacién de atomos de boro a partir de la mezcla borurante y su posterior
difusion hacia el sustrato, conduciendo a la formacion del recubrimiento Fe,B. Fuente: Elaboracion propia.

El tratamiento termoquimico se realiz6 en un horno
convencional TEFIC con capacidad maxima de 1473 K,
empleando tiempos de exposiciébn y temperaturas
variables bajo una atmésfera de argén para prevenir la
contaminacién por oxigeno (O) e hidrégeno (H). El argon
(Ar), por ser quimicamente inerte, insipido e inodoro,
constituye la eleccién idonea para este propdsito,
garantizando la integridad quimica de la superficie
tratada. El recipiente de acero AlSI 316L, que contenia la
probeta embebida en la mezcla borurante, se calenté en
un rango de 1123 K a 1273 K, seleccionado en
concordancia con el diagrama de fases Fe-B (ver Figura

3) (Massalski et al.,, 1986), aplicando tiempos de
exposicion de 2 a 8 horas. Durante este proceso, el boro
liberado desde la mezcla borurante difundié hacia la
superficie del sustrato, promoviendo la nucleacion y
crecimiento de la capa de Fe,B con su caracteristica
estructura cristalina tetragonal. Finalizado el tratamiento,
el recipiente se retir6 del horno y se permitié el
enfriamiento controlado hasta temperatura ambiente, con
el fin de preservar la integridad de la capa formada y
garantizar la  uniformidad  microestructural  del
recubrimiento.
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Figura 3: Diagrama de fases del sistema Fe—B, en el que se muestran las estructuras cristalinas correspondientes a las
distintas fases de boruro de hierro. El esquema incluye las composiciones estequiométricas de cada fase y las regiones
de estabilidad en funcién de la temperatura, permitiendo visualizar las condiciones bajo las cuales se forman las fases

Fe.B y FeB. Fuente: Elaboracion propia.

Posteriormente, la muestra endurecida se retird del
contenedor, se limpi6 cuidadosamente y se encapsul6 en
resina acrilica utilizando una prensa de montaje Buehler
SimpliMet 4000, con el propésito de facilitar su
manipulacion durante las etapas de pulido manual. La
preparacion metalografica se llevé a cabo mediante un
procedimiento de pulido en dos etapas. En la primera
fase, se empleé un Buehler Micro-Cloth™, un pafio
magnético de rayon artificial de pelo largo, suave y
flexible, que permite un pulido uniforme sin generar

deformaciones superficiales. En la segunda fase, se
utilizé un pafio con abrasivo de Al,O3z (alimina) con
granulometrias de 1 y 3 ym, disefiado para eliminar de
manera eficaz cualquier arafiazo residual producido
durante el desbaste inicial, garantizando asi una
superficie de alta calidad y apta para andlisis
microestructural preciso. Este procedimiento asegura la
integridad superficial y la homogeneidad de la muestra,
condiciones fundamentales para la caracterizacion
confiable de recubrimientos y microestructuras.
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Optical
microscopy
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Cross-seclion of
boronized steel |
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Figura 4: El diagrama de flujo ilustra el mecanismo de liberacion de atomos de boro que conduce a la formacién de la
fase Fe;B en acero ASTM A29. La preparacion metalografica se realiza mediante una serie de pasos secuenciales, que
incluyen: seccionamiento, desbaste, tratamiento en bafio ultrasénico, tratamiento termoquimico, montaje en resina,
pulido, andlisis quimico y examen mediante microscopia optica y de barrido (OM y SEM). Fuente: Elaboracion propia.

A continuacion, las muestras se pulieron utilizando una
suspension de diamante con granulometrias de 0.25 ym
y 0.05 um, aplicando 20 minutos por cada tamafio con el
fin de obtener una superficie especular necesaria para un
andlisis preciso. Tras cada etapa de pulido, las muestras
se sometieron a un bafio ultrasénico en acetona durante
30 segundos, garantizando una limpieza completa y la
méaxima calidad superficial. La microestructura de las
muestras se reveld mediante un reactivo de inmersion
Nital al 4% en volumen. El grosor de los recubrimientos
Fe,B se determindé empleando un microscopio éptico 4K
de la serie VHX-7000 y un microscopio electronico de
barrido JEOL JSM-6510lV. La Figura 4 ilustra el
procedimiento metalografico seguido, que abarca la
observacion de fases, limites de grano, agentes externos
y zonas con posibles distorsiones, proporcionando una

evaluacion completa de la microestructura y calidad del
recubrimiento.

El espesor de los recubrimientos Fe,B se evalud
utilizando el software especializado Image-Pro Plus
v.10.0, mediante un método automatizado de andlisis de
imagenes que garantiza objetividad y reproducibilidad. El
estudio de difusion y crecimiento se llevé a cabo con
dieciséis especimenes, cada uno replicado una vez,
asegurando la validez estadistica de los resultados. Para
el calculo del espesor promedio del recubrimiento, se
realizaron 150 mediciones en cada una de las 32
secciones transversales seleccionadas de las muestras
endurecidas, lo que permiti6 obtener datos precisos y
altamente confiables. La Figura 5, presenta de manera
esquematica las secciones transversales seleccionadas
y el procedimiento de medicion del espesor,
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proporcionando una representacion visual clara que
facilita la comprension del método utilizado para la
caracterizacion cuantitativa de la capa Fe,B. Este
enfoque asegura que la evaluacién del recubrimiento sea
rigurosa, reproducible y adecuada para andlisis
comparativos entre distintas condiciones de tratamiento.

Boride layer
Fe,B

Coating thickness = %—

\ ; '
Figura 5: Representacion esquemética del método
empleado para la medicién del espesor de las capas de
Fe,B, mostrando la seleccidn de secciones transversales
y el procedimiento utlizado para la caracterizacion

cuantitativa del recubrimiento. Fuente: Elaboracion
propia.

Modelado inverso de Stefan en la difusién de boro

El problema inverso de Stefan en transferencia de masa
consiste en determinar la posicion de la interfaz de una
fase en crecimiento (como una capa soélida que se forma
por difusion) a partir de concentraciones conocidas en el
medio circundante. A diferencia del problema directo, se
busca reconstruir la evolucion de la frontera de fase
usando los datos medidos de concentracién o flujo de
soluto. Este enfoque es fundamental para modelar
procesos de difusién-controlada, como la formacion de
recubrimientos o la penetracion de especies quimicas en
soélidos. Una comprension de la difusion de los atomos de
boro para formar los recubrimientos Fe2B formados sobre
la superficie del acero ASTM A29 es esencial para
optimizar los pardmetros del proceso, reduciendo asi el
tiempo de fabricacién y los costos de inversion. La
reduccion del tiempo de procesamiento necesario para
alcanzar las caracteristicas deseadas puede suponer un
importante ahorro de energia y de recursos. Se disefié un
novedoso modelo matematico de difusion para analizar la
difusién de los recubrimientos Fe2B (véase la Figura 6)
asentados en la superficie del acero ASTM A29 mediante
borurizacién sélida.

Pr ecipitates O )
fe%e)

‘Grain
4 Orientation

Concentration (wt.—%)

Figura 6: Representacion figurativa del revestimiento
Fe2B depositado sobre la superficie del acero ASTM A29.
Fuente: Elaboracion propia.

En la Figura 6, se ilustra una representacién esquematica
del recubrimiento Fe,B, sobre la cual se superpone el
perfil de concentracion de boro, indicando los limites de
concentracion correspondientes a la superficie y a la
interfaz de crecimiento (Fe,B/Fe). Asimismo, se sefiala el
espesor promedio del recubrimiento, identificado como
x=u (m).

La ecuacién de difusion en la fase FezB:

OCp, 5(x,,) 82CFL,ZB (x.t,)
o = “Fe,B 2 . (5)
ox

u
Donde CFEZB(x,tu) . es el perfil de concentracion (mol m-

%), Dp,,5: coeficiente de difusion (m? s?), t, =t—f§ezB: es

el tiempo de formacion de la fase FezB (s).
Condicién a la frontera en la superficie:

CFeZB (X =l R 0' tu = t(l):EZB) = th;ZB' (6)

Donde U : es una capa inicial (hm), tgeZB : corresponde al
periodo de incubacién del boruro Fe2B asociado a la capa
inicial (s), Cf;ZB: se refiere a la concentracion superficial
(60.4x10% mol m3) (Massalski et al., 1986).

Condicion de interfaz movil:

CPezB(x(tu) =u, tu = tu) = C;;ZB. (7)
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Donde U : es la capa promedio de la fase Fe2B (m), Ciﬁf,B

: se refiere a la concentracion de la interface (59.8x10°
mol m?®) (Massalski et al., 1986). La condicion de Stefan
la formamos como:

oCr,5(x.1,)

]FezB(XV tu) = _DFezB
Ox

xX=u

low

2 2 dx
(Cop" +Cini” =2C 1 === I (it ©)

u

Donde ]FezB(X,tu)Z es se refiere al flujo de atomos a lo

largo de la fase Fe:B (mol m2s?). Considerando la
coordenada adimensional interna:

n=>. (10)

Es importante mencionar que en la interface n=1, sin
importar cuanto crezca.

Por otro lado, hacemos un cambio de variable en el perfil
de concentracion:

CFezB = (D(T]’ tu) (11)

Donde la derivada espacial y temporal se expresan como:

OCre5(P) _ 1 00(n,t,)

12

Ox u on e

0°Cr3(®) _ 1 2*®(.t,) (13)
o ut o l

0Crp(®) _ o0(n.t,) 10 ou 00(n.t,) (14)

ot ot uot, on

u u

Sustituyendo las Ecuaciones (13) y (14) en la Ecuacion
(5), se tiene:

od(n.t,) 0 ou dd(n.t,)

ot, uot, on
15
1 d*o(.t,) (19
=Drep—>——7
uson

Asumiendo que el perfil es cuasi-estacionario (valido para
capas formadas térmicamente):

od(n.t,)
——~ WA
5 (16)

u

Utilizando la Ecuacion (16) en la Ecuacion (15), se tiene:

du od(n,t,) 1 &*d(n,t,)
100 300L) _p, L EO0L) @
uot, on u on
Considerando la condicién de autosimilaridad
u= A\/a con A>0. (18)

Los determinos de la Ecuacioén (17), se transforman en:

1o 1

uot, 2t (19)
1 1

DFezB 2 Fe,B 72, (20)

Con las Ecuaciones (19) y (20), la Ecuacion (17), se
transforma en:

_ﬂ aq)(n' tu) — DFsz azq)(n'tu) )

2 o 2oy @D
Sea o0d(n,t,)/ on=y(n) . Entonces:
1oy A
;%:_ZDFQB - (22)
Integrando,
y(n) = Aexp(=¢f, g1°)- (23)

Sea ¢}, =X 14Dy, 5,y por tanto:

n=n
(I)(r]) A+ J' e—sguzsqzdn =A+ Be}’f( 812:623 T]) (24)
n=0

Usando las condiciones de frontera de las Ecuaciones (6)
y (7), en combinacion con las Ecuaciones (10) y (11), se
tiene:
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®=(0)=C, 7", (25)

=) =C", (26)

low

Sustituyendo las Ecuaciones (25) y (26) en la Ecuacion
(24), llegamos a

Fe,B Fe,B
_ (Fe,B Clow “up 2
CD(T])_Cup + f(\/T erf EFEZBT]’ (27)
er, gFezB)

Reescribiendo la Ecuacion (27), obtenemos el perfil de
concentracion de la fase Fe2B:

Fe,B
Cl—"ezB('x’tu):Cu;2 +

low

u
erf| ——
{\’4DFethu

Fe,B Fe,B
Crab —clee

(28)

De la condicion de Stefan (ver Ecuacion (9)) para €.,

se obtiene una ecuacion trascendental del tipo

Fe,B Fe,B
Cupz + Clouzz B 2CO _
5 €Fe,B =

(29)

CII(:JZB B Cg;ZB 2
——— |exp(—¢ E
{\/Eerf(el:ezg) p( FezB)

La Ecuacion (29), se resuelve numéricamente, donde las
raices reales son simétricas, para aplicaciones fisicas, se
toma la solucién positiva:

€55 =9.6x107 (30)

En varios articulos que abordan el estudio de la cinética
de crecimiento de las capas boruradas, emplean las
concentraciones en porcentaje en peso, para el caso de

la concentracion en la superficie C,*" = 60.4x10° mol m™®

[13], su equivalente en porcentaje en peso de boro es:

_ concentracién de masa de boro

C]f 6B _ - x100
4 densidad de la fase Fe,B (31)

~ 9 wt.%B.

Donde la concentracion de masa de boro = (60.4x10° mol
m3)-(masa molar del boro) = 652.924 kg m, donde la
masa molar del boro = 1.081x102 kg mol?y la densidad
tipica de la fase FezB = 7343.4 kg m=. De manera analoga
se tiene que el porcentaje en peso para la concentracion

en la interface Cf,i;B ~8.83 wt.% (Brakman et al., 1989).

En la Figura 7, se presenta la estructura cristalina de la
fase Fe:B, la cual es identificada como tetragonal
centrada en el cuerpo y se caracteriza por la longitud axial
a=b =0.5109x10° m, y ¢c = 0.4249x10° m (Brakman et
al., 1989; Krukovich et al., 2016; Kulka, 2016).

Figura 7: Representacion de la estructura cristalina de la fase Fe2B, con una densidad tipica de 7343.4 kg m=. Fuente:

Elaboracion propia.

Por cada celda se tienen 4 atomos de boro y 16 atomos
de hierro, pero debido a la simetria y a los atomos
compartidos, solo corresponden 8 atomos “efectivos” por

celda. Por celda unitaria se tienen en total: 8 Fe + 4 B =4
(Fe2B), conocido también como nimero de férmulas por

29



Publicacion semestral, Ingenio y Conciencia Boletin Cientifico de la Escuela Superior Ciudad Sahagin, Vol. 13, No. 26 (2026) 19-43

celda (Z = 4). Para un sistema tetragonal, el volumen de
la celda unitaria:

Vi =ic=(05100x10*1m)" (0424910 *1m)

(32)
=1.11x10% m?,
La masa molar de la fase Fe2B = M]:eZB = 2(5.5845x102

kg mol?) + 1.081x102 kg mol? = 122.5 x10- kg mol?. De
tal manera que la masa de la celda se determina como:

4(122.5x10°° kg mol
6.022x10% mol ™

NA
=8.1368x10 k.

Finalmente, la densidad de la fase Fe2B, se determina
con ayuda de las Ecuaciones (32) y (33):

(33)

1800

_ Mp,p  8.1368x10 kg
Prep Vi  111x107% m®

=7343.4kgm™.

(34)

Resultados y discusiones

Estudio de la composicion quimica y estructura
cristalina (XRD/EDS)

Los patrones de difraccion de XRD se obtuvieron con un
equipo Rigaku Lab, usando radiacién CuKq (A = 0.154
nm), un paso de 0.01 grados/segundo y un rango 26 de
0° a 120°. La Figura 8 muestra los resultados para las
muestras tratadas a 1273 K durante 2 h, 6 h'y 8 h. El
analisis confirma que el recubrimiento de boruro de hierro
tiene una estructura monofasica del tipo Fe,B.
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900 A

600 A

Intensity (Counts)
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80 120

Scale 26 (Degree)
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Figura 8: Se presentan los patrones de difraccidon de rayos X correspondientes a las superficies de los aceros ASTM A29
sometidos a borurizacién a 1273 K durante tiempos de exposicion de: a) 2 h, b) 6 hy c) 8 h. El analisis detallado de estos
difractogramas permitio identificar las fases cristalinas generadas en el sustrato como consecuencia del tratamiento

termoquimico. Fuente: Elaboracién propia.

De acuerdo con la referencia ICDD 00-036-1332, los
picos cercanos a 50° corresponden a las sefiales mas
intensas de la fase Fe,B y aparecen en todos los patrones
de difraccién, confirmando su presencia en los
recubrimientos. Ademéas, se analizé6 la seccion
transversal de una muestra borurada a 1173 K por 4
horas mediante SEM. La Figura 9 muestra el analisis
cualitativo por EDS, cuyo objetivo fue identificar Fe y B en
el recubrimiento y estimar sus concentraciones en dos
zonas: la superficie de la fase Fe,B (Figura 9a) y la
interfase entre el recubrimiento y el sustrato (Figura 9b).

El analisis EDS revel6 que el recubrimiento de Fe,B
contenia aproximadamente un 8.28 % en peso de boro,

lo que coincide estrechamente con el valor tedrico de esta
fase. Es importante destacar que el EDS requiere alta
sensibilidad para detectar elementos de bajo numero
atomico, como el boro, a menos que se utilice un detector
especial de silicio o litio. El estudio también mostré que
elementos como Si, Cy Mo eran practicamente insolubles
en la fase Fe,B, mientras que Cr y Mn estaban presentes
en el recubrimiento, en linea con la literatura que indica
gue los recubrimientos endurecidos pueden disolver
estos elementos. Finalmente, se observé un gradiente de
boro desde la superficie hacia la matriz: la concentracion
de B disminuye progresivamente al alejarse de la
superficie, indicando una distribucion decreciente del
elemento hacia el interior del material.

Counts (x103)

a)
Fe
Fe
Cr ‘ ’ \
6 7 8

Energy (keV)
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Figura 9: Se efectud un analisis quimico mediante Espectroscopia de Dispersion de Electrones (EDS) en la seccion
transversal del acero ASTM A29 sometido al proceso de boruracion a 1273 K durante 8 horas. El estudio se centr6 en
dos zonas representativas de la muestra: a) la superficie del recubrimiento, donde se evalla la composiciéon quimica
inicial del boruro formado, y b) la regién cercana a la interface de crecimiento entre la capa de boruro de hierro y el
sustrato de Fe, con el propésito de identificar posibles variaciones en la concentracién de elementos asociadas al proceso

de difusién. Fuente: Elaboracién propia.

Observacion microestructural de Fe,B mediante
técnicas opticas

Las imagenes de la Figura 10, obtenidas mediante
microscopia 6ptica, muestran las secciones transversales
de las muestras boruradas. En ellas se observa
claramente una capa continua de boruro de hierro Fe,B
sobre la superficie del material, seguida por la matriz
metalica. La interfaz entre ambas zonas es nitida y
regular. La capa de Fe,B presenta un espesor uniforme

en todas las muestras, lo que indica que el proceso de
boruracién ocurrié de manera controlada.

La forma caracteristica de la capa, con un crecimiento
hacia el interior del sustrato, coincide con el
comportamiento tipico de esta fase durante la difusion del
boro. Esta microestructura uniforme y compacta mejora
las propiedades del material, ya que una buena formacion
de Fe,B contribuye a aumentar la dureza y la resistencia
al desgaste del recubrimiento.
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Figura 10: Micrografias dpticas de los recubrimientos de boruro de hierro (Fe;B) formados en la superficie del acero
ASTM A29. Las imagenes ilustran muestras tratadas a 6 h con diferentes temperaturas de exposicion: a) 1123 K, b) 1173
K, c) 1223 Ky d) 1273 K. Se puede apreciar la evolucion del espesor y la morfologia de las capas boruradas a medida
que aumenta la duracidn del tratamiento. Fuente: Elaboracién propia.

Evaluacion microestructural de recubrimientos
borurados mediante SEM

La Figura 11 muestra micrografias obtenidas mediante
Microscopia Electronica de Barrido de las secciones
transversales de las muestras boronadas utilizando
diversos parametros de procesamiento. Tras un analisis
exhaustivo de las fotografias de la microestructura de

SED 30.0kV HighVac X 300 s 50 um

todas las muestras de este estudio, y tras considerar
detenidamente el fendmeno observado, se puede
concluir que la fase de boronizacion diiron es la Unica
responsable de la formacion de los recubrimientos
boronizados. Esta conclusién se ve respaldada por el
andlisis de difraccion de rayos X (XRD) presentado en la
seccion del estudio de la composiciébn quimica y
estructura cristalina (XRD/EDS).

50um

SED 30.0kV Highvac X 300
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SED 30.0kV HighVac X300 me S0um [UFSSSZ!

Figura 11: Se muestran micrografias SEM de las secciones transversales de los recubrimientos borurados en acero
ASTM A29, obtenidas a 8 h con diferentes temperaturas de exposicion: a) 1123 K, b) 1173 K, ¢) 1223 Ky d) 1273 K. Se
aprecia el crecimiento progresivo de la capa de Fe,B, que aumenta en espesor y uniformidad con la duracién del

tratamiento. Fuente: Elaboracion propia.

Perfil de microdureza de la capa borurada

En la Figura 12 se presentan los perfiles de microdureza
Vickers obtenidos conforme a la norma ASTM C1327
(ASTM International, 2015), utilizando un durémetro
convencional DuraScan 20 G5. Se evalud el efecto de los
parametros del tratamiento sobre los valores de dureza
registrados. Los recubrimientos superficiales mostraron
una estructura monofasica y, segun la literatura, la dureza
de un recubrimiento borurado compuesto exclusivamente
por la fase Fe,B puede situarse en el rango de 1800—
2000 HV (Kulka, 2016; Turkmen y Yalamag. 2022). Los
resultados obtenidos corroboran que los materiales
borurados  presentan una  dureza  superficial
notablemente elevada, atribuible a la formacion del
recubrimiento Fe,B en la superficie del acero.

1370 HV
1741 HV

\

FesB . 1563 Hv

1138 HV

)

298 HV !

Substrate
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Figura 12: Las microfotografias adquiridas mediante
microscopia optica (OM) exhiben los perfiles de
microdureza Vickers de los recubrimientos de boruro de
hierro en dos muestras del acero ASTM A29 sometidas a
tratamiento  termoquimico. Las condiciones de
procesamiento fueron: a) 6 h a 1223 K con una carga de

0.05 HV, y b) 4 h a 1273 K con una carga de 0.1 HV.
Fuente: Elaboracion propia.

Los valores de dureza superficial obtenidos para las
muestras ilustradas en las Figuras 12a y 12b alcanzaron
1870 HV y 1930 HV, respectivamente. Estos resultados
confirman que la dureza de los recubrimientos aumenta
conforme se incrementan tanto el tiempo de borurizacién
como la temperatura del proceso. En la zona
correspondiente a la matriz, se midié6 una dureza media
de 304 HV, lo que demuestra que el tratamiento
termoquimico eleva la dureza superficial del acero ASTM
A29 en un factor aproximado de 6.25. La dureza de los
recubrimientos de Fe,B depende de factores como las
tensiones térmicas residuales, las condiciones del
tratamiento, el tiempo de exposicidon, la composicién de la
matriz y la anisotropia del recubrimiento (Turkmen vy
Yalamag, 2020; Genel et al., 2003). Para caracterizar el
comportamiento fragil tras la indentacién, las huellas se
clasificaron segun la escala de Vigdorovich y Nashel'skii
(1963), ampliamente empleada en materiales fragiles.
Como se aprecia en la Figura 13, esta escala va del grado
0 (huella sin dafio) al grado 5 (fractura severa alrededor
de la impresién).

Figura 13: Escala empleada para caracterizar el grado de fragilidad en las superficies boruradas, junto con las huellas
que evidencian dafios adicionales. Fuente: Elaboracion propia.

La Figura 14 muestra dos casos de indentacion con
cargas de 0.05 HV (Figura 14a) y 0.1 HV (Figura 14b),
evidenciando que el dafo superficial se intensifica al
aumentar la carga.
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Grade 5

Figura 14: Los grados de fragilidad aumentan al
incrementarse la carga aplicada en las superficies. En a),
con una carga de 0.05 HV, las grietas se inician en las
puntas de la indentacién, mientras que en b), con 0.1 HV,
la formacién de grietas ocurre en los bordes o sus
proximidades, mostrando un patrén de crecimiento
semicircular. Fuente: Elaboracion propia.

En la Figura 14a, las grietas se originan principalmente
en las puntas de la huella, mientras que en la Figura 14b
aparecen en los bordes o cercanias de la impresion,
siguiendo un patrén semicircular. Este comportamiento
se atribuye a la anisotropia de la fase Fe,B, cuya red
tetragonal centrada en el cuerpo posee planos débiles
que generan expansion volumétrica y tensiones de
tracciéon semicirculares, favoreciendo la propagacion de
grietas semicirculares, a diferencia de las grietas planas
tipicas de otras capas ceramicas como FeB (Borik et al.,
2017). Asimismo, el desarrollo de grietas semicirculares
en ceramicas con estructura tetragonal esta condicionado
por la orientacion cristalografica del material. De acuerdo
con Chevalier et al. (2009), la propagacion de las grietas

sigue preferentemente las direcciones cristalograficas
perpendiculares al plano de transformacién, generando
un patrén semicircular alrededor de la indentacion.

Caracterizaciéon del médulo de elasticidad de
recubrimientos de Fe;B através de nanoidentacion

El modulo de Young se evalu6 mediante
nanoindentacion, utilizando un probador de mesa TTX-
NHT (CSM Instruments) y siguiendo el método
desarrollado por Oliver y Pharr, con un indentador de tipo
Berkovich (Oliver y Pharr, 1992). Esta técnica permite
correlacionar la profundidad de penetracion del
indentador de diamante con la carga aplicada, generando
curvas carga-desplazamiento que presentan tipicamente
una fase de deformacion elastico-plastica durante la
carga y una fase de recuperacion elastica en la descarga.
La Figura 15 muestra imagenes obtenida mediante
Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) del acero
ASTM A29, donde se aprecian la improntas realizadas
con el indentador Berkovich a 1223 K durante 6 hy 1273
K durante 4 h. En la Figura 15a, los valores medidos de
dureza y mddulo de Young fueron (Hir) 21.75 GPay (Er)
360 GPa, respectivamente, para la Figura 15b, los
valores medidos de dureza y médulo de Young fueron
(Hr) 2198 GPa y (Er) 376 GPa, respectivamente
resultados que coinciden con los reportados previamente
para la fase Fe,B (Makuch et al., 2022).
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Figura 15: Micrografias SEM del acero ASTM A29 tras el
proceso de borurizacion, con indentaciones
seleccionadas y resultados de nanoindentacion
superficial correspondientes a: a) 6 ha 1223 Ky b)4 h a
1273 K. Fuente: Elaboracion propia,

Evaluacion de la respuesta triboldgica

Se evalug el coeficiente de friccion de muestras de acero
ASTM A29 mediante ensayos de desgaste pin on disc,
comparando superficies sin tratar y boruradas. Este
coeficiente, que relaciona la fuerza tangencial con la
fuerza normal, se estudié en funcion de la distancia de
deslizamiento. En la Figura 16, se presentan los
resultados, donde se muestra que la formacion del
recubrimiento duro tras el tratamiento a 1273 K durante
8 h redujo notablemente la friccion, con valores promedio
de 0.25-0.29, frente a 0.60-0.62 en el sustrato sin tratar.

Los hallazgos coinciden con datos reportados
previamente en la literatura (Morgado-Gonzalez et al.,
2022), independientemente de los parametros del
proceso de boruracion.
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Figura 16: Variacion del coeficiente de friccion con la

distancia de deslizamiento Len el acero ASTM A29,

comparando el estado inicial (sin tratamiento) y tras 8 h
de tratamiento a 1273 K. Fuente: Elaboracion propia.

La Figura 17 compara los perfiles de las huellas de
desgaste obtenidas en el sustrato y en el acero ASTM
A29 tras el tratamiento de boruracion a 1273 K durante 8
h. Bajo estas condiciones se formé la capa borurada de
mayor espesor. El sustrato sin tratamiento evidencié un
deterioro considerable, manifestado en una huella de
desgaste amplia y profunda. En contraste, la superficie
borurada mostré una marca mucho menos pronunciada,
lo que confirma la mayor resistencia al desgaste otorgada
por la capa endurecida frente al deslizamiento.

Esta mejora se atribuye a la capacidad del recubrimiento
para soportar la carga aplicada y distribuir la deformacion
de manera mas eficiente. Resultados similares han sido
reportados previamente en la literatura (Turkmen et al.,
2019).
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Figura 17: Comparacion de los perfiles de desgaste del

sustrato sin tratamiento y del acero ASTM A29 tras 8 h de

boruracién a 1273 K. Fuente: Elaboracion propia.

Parametros de activacion para la difusion de
boro en el acero ASTM A29

El célculo de los coeficientes de difusion del boro requirié
la determinacion de la ley caracteristica de crecimiento de
la fase Fe2B, con ayuda de la Ecuaciéon (18) y el

. 1/2 .
parametro A =2€p, ; Dy, 5, se tiene:

12
_ 1/2 Fe,B
u=2¢p, 3Dy, p (t —ty* )

(3%)

Las pendientes de los gréficos representan la
correspondencia entre el espesor cuadrado del
recubrimiento y el tiempo de formacion, tal y como se
ilustra en la Figura 18. Cabe destacar que los periodos de
incubacioén caracteristicos mostraron valores similares en
todo el rango de temperaturas seleccionado.
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Figura 18: Grafico comparativo de los espesores al
cuadrado de los recubrimientos formados sobre la
aleacion metalica ASTM A29 para distintas temperaturas
de tratamiento, segun el tiempo de formacién de la fase.
Fuente: Elaboracion propia.

Los recubrimientos Fe2B formados sobre el acero ASTM
A29 variaron entre 19.538 y 161.39 um, segun tiempo y
temperatura de tratamiento. La Figura 19 muestra un
gréfico 3D del espesor frente a temperatura y tiempo,
mostrando que el espesor aumenta con ambos
parametros (Zong et al., 2022).
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=

Figura 19: El valor del espesor Fe>B como dependencia
del tiempo y la temperatura de procesamiento. Fuente:
Elaboracion propia.

Los coeficientes de difusion ( Dy, ) de la Tabla 1 se

ajustaron a la relacion clasica de Arrhenius (Kayali y Kara,
2021), tal y como se ilustra en la Figura 20.
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Tabla 1: Conjunto de datos experimentales extraidos del
grafico que describe la evolucion del espesor al cuadrado
en funcion del tiempo de formacién de la fase Fe,B.
Fuente: Elaboracion propia.

T(K) u=4ef, gDy, 5 x107° t ()
(m?s™)

1123 0.723 1950.1

1173 1.799 1950.3

1223 4.157 1949.7

1273 8.991 1949.2

La Ecuacion (36) corresponde a la difusividad del boro en
la fase Fe2B, obtenida por ajuste de minimos cuadrados
a los datos experimentales de la Figura 20:

(36)

-1
Dy, 5 =3.70 xlo_sexp(—w}

RT

La constante de los gases ideales R (Jmol™K™) y la
temperatura T (K) se utilizan para analizar la difusividad
del boro en la fase Fe,B. La Figura 20 ilustra la relacion
entre InDy, ; y la inversa de la temperatura 1/T, cuya

pendiente permite estimar la energia de activacion

minima del boro en el recubrimiento boronado de dihierro
ASTM A29, determinada en 199 kJ-mol™.

T T T H T H T H T Ly T
-24.5 4 L 8 .
.. --@-- InD,, , =-24023.T"-559
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Figura 20: Gréfico del logaritmo natural de la difusividad
frente a la inversa de la temperatura, cuya pendiente
permite determinar la energia de activacién. Fuente:
Elaboracion propia.

Por su parte, la Tabla 2 compara este valor con la energia
de activacion reportada para diferentes aceros
borurados, proporcionando un contexto experimental y
bibliografico (Zong et al., 2022; Morales-Robles et al.,
2024; Turkmen y Yalamag, 2018; Uslu et al., 2007; Ortiz-
Dominguez et al., 2017).

Tabla 2. Comparacion de la barrera de energia potencial del boro en los recubrimientos Fe2B, determinada en este
estudio, con los valores reportados en la literatura. Fuente: Elaboracién propia.

Factor Grados Suma de Cuadrados F-Valor  Contribucién p-valor
de cuadrados  principales
libertad
Temperatura (T) 1 30382.3 729.6 5.51 62.76% 0.026
Tiempo (t) 1 11980.5 1866.9 14.1 24.75% 0.001

txT 1 2338.9 2338.9 17.66 4.83% 0
Error 28 3707.8 132.4 - 7.66% -
Total 31 48409.6 - - 100.00% -

Analisis ANOVA

El analisis de varianza (ANOVA), introducido por Fisher
en 1930, permite evaluar como uno o varios factores con
distintos niveles afectan el promedio y la variabilidad de
una variable continua (Bodmer et al., 2021). En este
estudio se aplicé un disefio factorial 4 x 4 para analizar el
efecto del tiempo de tratamiento (7200, 14400, 21600 y

28800 s) y la temperatura (1123, 1173, 1223 y 1273 K)
sobre el espesor del recubrimiento Fe,B en acero ASTM
A29, utilizando Minitab 21.1.0. La hipodtesis nula Ho
sostiene que ni los factores ni su interaccién influyen
significativamente, mientras que la alternativa Hi propone
que al menos uno si tiene efecto. En la Tabla 3, se
presentan los resultados del ANOVA sobre la variabilidad
total, la relacion entre grupos y dentro de ellos (valor F),
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la contribucién de cada factor y la probabilidad de que las
diferencias observadas sean al azar (valor p).

Temperature
62.8%

(T)=(t)
4.8%

Error
7.7%

Figura 21: Diagrama circular que muestra la contribucion
de cada factor en el ANOVA del modelo de regresion.
Fuente: Elaboracién propia.

El analisis ANOVA del disefio factorial 4 x 4 permitid
desarrollar un modelo de regresion multiple que predice
con precision el espesor del recubrimiento de Fe,B,
considerando los efectos de la temperatura (T), el tiempo
(t) y su interaccion (t x T). La formulacion final del modelo
se presenta a continuacion:

u(t,T)=-224+(2.09x10)-T
~(2.03x10°%)-t (36)
+(1.9x10°°)-txT.

Discusiones

Evolucion del recubrimiento Fe,B

El modelo de transferencia de masa propuesto es una
nueva alternativa para estudiar la evolucion del
recubrimiento Fe2B considerando el modelo inverso de
Stefan, el cual permite calcular como difunden los atomos
dentro de una capa que crece con el tiempo, usando
Unicamente los espesores de esa capa medidos
experimentalmente. Se llama “inverso” porque, en vez de
predecir el crecimiento a partir de la difusién, hace lo
contrario: deduce la difusion a partir del crecimiento
observado. ElI modelo se basa en que la capa formada
(Fe,B) crece hacia el interior del material debido a la
entrada de atomos, en este caso, boro. Ese crecimiento

implica una frontera que se mueve, y el modelo de Stefan
describe justamente procesos con fronteras moviles.
Usando esta idea, el modelo inverso relaciona la
velocidad de avance de la capa con la cantidad de
atomos que la atraviesan, permitiendo obtener el
coeficiente de difusiébn del elemento que se esta

incorporando ((Cy,2° +Cp2® —2Cy 1 2)dx [ dt = Jp, 5(x.,) ).

low
Para ello se parte de la segunda ley de Fick (
0Cr, 5(x,t,) 1 0t, = Dy, y(6°C, p(x.t,) 1 0x%) ), lo
interesante de este modelo fue que se determind la ley de
crecimiento parabélico (u=2¢p, yDy.5(t—t*")"?), sin la

necesidad de asumir un perfil de concentracion a lo largo
de la fase Fe:2B.

Analisis de la caracterizacion
microestructural de los recubrimientos Fe,;B a
través de MEB

Las microfotografias que se muestran en la Figura 11
ilustran las &reas transversales de los recubrimientos
Fe:B obtenidas mediante MEB. Mediante inspeccion
visual, se pueden observar dos regiones bien definidas:
un recubrimiento borurado y el sustrato en la parte
subyacente. Una inspeccion detallada de los
recubrimientos Fez:B formados en todas las muestras
endurecidas muestra que los recubrimientos son
homogéneos, con un espesor solido y uniforme. En las
microfotografias que se muestran en la Figura 11 se
observa una morfologia de aserrado en el frente de
crecimiento. Los recubrimientos Fe2B presentan una
estructura cristalina tetragonal centrada en el cuerpo
(véase la Figura 7). La morfologia en forma de diente de
sierra del frente de crecimiento de los recubrimientos de
boruro de hierro depende de varios factores, entre ellos
la composicion quimica de la aleacion metalica, la
temperatura  del proceso de  endurecimiento
termoquimico de la superficie y el tiempo de exposicién al
proceso. Segun la bibliografia, los frentes de crecimiento
de los recubrimientos de boruro de hierro y carbono
formados en aleaciones metélicas sin composicion
guimica o con baja composicion quimica generan un
frente de crecimiento tipicamente dentado, lo que
favorece el agarre y la adhesion de los recubrimientos de
boruro de hierro y carbono y el material base.

Anélisis de técnicas quimicas no
destructivas

Tras endurecer las muestras boruradas mediante
tratamiento termoquimico, se realiz6 un andlisis de
difraccion de rayos X (XRD). Esta técnica analitica
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versatil y no destructiva se utilizé para identificar las fases
presentes y la composicion, la estructura cristalina y la
orientacion de las muestras endurecidas. Segun los
patrones de difraccién obtenidos de las tres muestras
endurecidas a la temperatura mas alta (1273 K) en tres
momentos diferentes (2 h, 6 hy 8 h), en los resultados se
identificd que solo se formé una fase Unica después del
proceso de endurecimiento superficial termoquimico,
conocida como Fe2B en un rango de angulos de
difraccion de 0 grados a 120 grados. La identificacion de
la fase se puede realizar comparando los patrones de
difraccion de rayos X obtenidos de muestras
desconocidas con los patrones de las bases de datos de
referencia. El Centro Internacional de Datos de Difraccion
(ICDD) mantiene la base de datos compuesta mas
completa. Segun el nimero de referencia ICDD 00-036-
1332, los picos prominentes observados en un angulo de
difraccion de 50 grados corresponden a los tres valores
de intensidad més altos para la fase Fe2B.

Asimismo, se hizo un analisis de Espectroscopia de rayos
X de Energia Dispersiva (EDS), esta técnica analitica
permite la caracterizacion quimica y el analisis elemental
de aleaciones metdlicas. En la Figura 9 se presentan dos
andlisis quimicos EDS en el area transversal del acero
borurado mediante el proceso de endurecimiento
superficial termoquimico a una temperatura maxima de
1273 K durante un tiempo de exposicién de 8 h. Segun
los resultados obtenidos en las Figuras 9a y 9b, que
corresponden al analisis en la region superficial y cerca
de la interfaz de crecimiento (Fez2B/substrato),
respectivamente, la posicion de los picos en el espectro
identifica los elementos quimicos, mientras que la
intensidad de la sefial corresponde a la concentracion de
los elementos. Se determiné que el contenido de boro en
ambas regiones correspondia a un porcentaje en peso
del 8.35 % y del 7.45 % de boro. Teniendo en cuenta el
diagrama de fases de la Figura 3 y diversos estudios, la
fase Fe2B contiene un 9.0% en peso de boro. La ligera
diferencia entre los valores obtenidos experimentalmente
y el valor tedrico se debe probablemente a que el
elemento quimico boro es muy dificil de detectar, en
particular los elementos quimicos con nimeros atomicos
inferiores a ocho.

Medicién del coeficiente de friccion (COF)

Una mejor comprensién de los procesos de desgaste de
los materiales garantiza que los componentes mecanicos
se disefien con un coeficiente de friccion 6ptimo. En la
Figura 16 se presentan dos perfiles de coeficiente de
friccion para una muestra endurecida mediante el
proceso de endurecimiento superficial termoquimico a la
temperatura méxima de 1273 K durante 8 h, y se

comparan con el perfil de coeficiente de friccion de la
muestra sin tratar. Las pruebas se realizaron en
condiciones secas, es decir, sin lubricacion y a
temperatura ambiente. Como se muestra en la Figura 16,
al comienzo de las pruebas, los coeficientes de friccién
(COF) aumentan ligeramente y luego disminuyen al
aumentar la distancia de deslizamiento. Asimismo, el
COF de la muestra sin tratar es, en promedio,
aproximadamente 2.3 veces mayor que la muestra
endurecida. Por otro lado, el COF presentado por la
muestra endurecida se reduce; esto puede estar
relacionado, segun la bibliografia, con las condiciones
atmosféricas (Ulutan et al., 2010), es decir, la presencia
de oxigeno, que impulsa la generacion de una pelicula de
oxido y la combinacién entre d&tomos de hierro y boro
dentro del recubrimiento Fe2B.

Implicaciones préacticas de los resultados del
ANOVA

El andlisis estadistico realizado nos permitié evaluar la
significacion estadistica de los factores de tiempo de
exposicién y temperatura sobre el espesor del
recubrimiento Fe:B formado en la superficie del acero
ASTM A29. Para ello, se utilizé un disefio experimental
factorial y un andlisis de varianza ANOVA para evaluar
los factores primarios y su interaccion. Los resultados
mostraron la contribucion porcentual de cada factor en la
variabilidad observada, indicando que la temperatura
contribuy6é en un 62.8%, el tiempo en un 24.8% y la
interaccién entre el tiempo y la temperatura en un 4.8%,
mientras que el error de medicion fue del 7.7%.
Asimismo, se identificaron el valor F y el valor p, lo que
demostré que todos los factores tienen un impacto
estadisticamente relevante en el espesor del
recubrimiento borurado, con un nivel de significacion de
a=0.05.

Es muy importante mencionar que los recubrimientos
finos, de entre 15 y 20 ym, para proteger el sustrato
contra el desgaste adhesivo, incluidos fenémenos como
el desprendimiento y la formacién de Vvirutas,
especialmente en matrices y herramientas de
estampacion de metales. Por el contrario, se
recomiendan recubrimientos mas gruesos, de entre 90 y
200 pm, para mitigar el desgaste abrasivo, especialmente
en herramientas de extrusion para plasticos sometidos a
cargas abrasivas y herramientas de prensado en la
industria ceramica. Para las aleaciones metdlicas y de
bajo contenido en elementos de aleacion, el rango de
espesor Optimo del recubrimiento borurado es de 50 a
250 um. Por el contrario, los aceros con alto contenido en
carbono y aleaciones altas presentan un rango éptimo de
25 a 76 ym para el mismo recubrimiento.
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Conclusiones

El objetivo principal de este trabajo era estudiar la
evoluciéon de los recubrimientos de boruro de hierro y
aumentar las propiedades superficiales del acero ASTM
A29, que es ampliamente utilizados en la fabricacion de
componentes mecanicos sometidos a esfuerzos vy
desgaste, tales como ejes, engranajes, ciglefales,
pernos y bielas., mediante el tratamiento de borurizacion.
Se examinaron detalladamente las propiedades
microestructurales, quimicas, mecanicas y tribologicas
los recubrimientos Fe2B creados en la superficie del acero
ASTM A29 con una mezcla comercial rica en boro. Los
procesos de endurecimiento superficial termoquimico se
llevaron a cabo en el rango de temperaturas de 1123 a
1273 K, con procesos de endurecimiento superficial
termoquimico de 2, 4, 6 y 8 h. A continuacién, se
enumeran los hallazgos mas importantes:

e El proceso de borurizacion formé una fase Fe2B
con una morfologia particular en forma de
dientes de sierra distribuida uniformemente
sobre la superficie del sustrato. La muestra
borurada a 1273 K durante 8 h presenté el
espesor de recubrimiento mas significativo. El
andlisis mediante XRD y EDS confirmé que el
recubrimiento Fe2B era el Gnico recubrimiento
presente.

e Sedemostré que a partir del problema inverso de
Stefan ((Cpy?” +Cre” —2Cy / 2)dx [ dt = ], (x.t,)
) y la segunda ley de Fick (
0Cp, p(x.t,) | 8, =Dy, y(0°Cp, s(x,t,) 1 3x%) ), se
determin6 la ley clasica de crecimiento
parabolico (u=2¢p, yDyy(t—ty?")"?), sin la

necesidad de asumir un perfil de concentracion
de boro a lo largo de la fase Fe2B.

e Se estim0 la energia de activacion de la fase
Fe,B, la cual representa la cantidad minima de
energia necesaria para que los atomos
(principalmente B) puedan difundirse y permitir el
crecimiento o estabilidad de la capa Fe,B, la
energia de activacion para el acero ASTM A29
se estimo en alrededor de 199.74 kJmol1K™,

e  Segun los resultados ilustrados en la Figura 16,
las pruebas de desgaste indican que el COF de
la muestra sin tratar fue, en promedio,
aproximadamente 2.3 veces mayor que el de la
muestra endurecida con el proceso de
borurizacion.

e Se estimé la dureza media de indentacion (HIT =
21,86 GPa) y el modulo de Young (EIT = 368
GPa) en la superficie del recubrimiento Fe2B.

e Como mostraron los resultados del andlisis
ANOVA, cada factor contribuy6 al tratamiento de
borurizacién: la temperatura contribuyé en un
62.80 %, el tiempo de tratamiento en un 24.75 %
y la combinacion t x T en un 4.83 %, y hubo un
error del 7.66 % en el espesor del recubrimiento
de Fe:B (véase la Figura 21). Asimismo, se
formul6é una expresion para estimar el espesor
de la capa borurada:

u(t,T)=-224+(2.09x10")-T -(2.03x10)-t
+(1.9x10‘5)-t><T, que comparada con la ley

clasica de crecimiento parabdlico se optienene
resultados muy similares.
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