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Resumen

En esta investigacion se describen los trabajos llevados a cabo para
generar capas, con presencia importante, principalmente, de carburo

*Este articulo es la version extendida de los mejores trabajos del Congreso
Nacional de Ingenieria Electromecanica y de Sistemas 2019
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de niobio de elevada dureza, sobre una fundicion nodular (FN) de
matriz perlitica, mediante técnicas de difusion termorreactiva (TRD,
por sus siglas en inglés). Los procesos se realizaron empleando un
baflo de borax a 950 y 1025°C, durante tiempos de 4 y 6 horas. Los
sustratos se caracterizaron mediante espectroscopia de emision ato-
mica, microscopia optica y microscopia electronica de barrido. Las
capas depositadas, asimismo, se caracterizaron empleando ensayos
de microdureza Vickers, microscopia electronica de barrido,
espectrometria de dispersion de energia de rayos X (EDS por sus
siglas en inglés) y difraccion de rayos X (DRX). Se alcanzan valores
de dureza de los recubrimientos del orden de 2600 Vickers con espe-
sores cercanos a 25 pm. El analisis EDS muestra principalmente la
presencia de Fe, Nb, y V. El proceso representa una alternativa de
menor costo y ambientalmente mas amigable que tecnologias como la
de CVD y se considera una opcion atractiva para dotar, entre otras
caracteristicas, de mayor resistencia al desgaste a la fundicion nodular.

Palabras clave: carburo de niobio, difusion termorreactiva, DRX,
fundicion nodular, microscopia electronica de barrido.

Abstract

(Obtaining and characterization of high hardness layers
on Ductile Irons by means of Thermoreactive Diffusion
techniques)

This research describes the work carried out to generate layers, with a
significant presence of high hardness niobium carbide, on a pearlitic
matrix ductile iron, by means of thermoreactive diffusion techniques
(TRD). The processes were carried out using a borax bath at 950 and
1025°C for 4 and 6 hours. The substrates were characterized by atomic
emission spectroscopy, optical microscopy, scanning electron
microscopy. The deposited layers were characterized by vickers
microhardness tests, scanning electron microscopy and X-ray energy
dispersive spectrometry (EDS) and X-ray diffraction. The hardness
values of coatings of the order of 2600 Vickers with thickness close to
25 um, where the EDS analysis shows mainly the presence of Fe, Nb
and V. The process represents a lower cost and more environmentally
friendly alternative to technologies such as CVD and is considered an
attractive option to provide greater wear resistance (and other
characteristics), to ductile iron.

Index terms: ductile iron, niobium carbide, scanning electron
microscopy, thermoreactive diffusion, XRD.

1. Introduccion

Las fundiciones nodulares relinen una serie de caracteristi-
cas que las hacen muy atractivas en un extenso campo de
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aplicaciones. El grafito libre que presentan, en forma de
nddulos, otorga propiedades de alta conductividad térmica,
caracteristicas de autolubricacion, capacidad para amortiguar
de manera muy eficiente las vibraciones mecanicas, todo lo
anterior unido a la posibilidad de modificar la matriz mediante
tratamiento térmico, lo que permite satisfacer, cada vez mas,
diversos y exigentes requerimientos de la industria [1], [2].
Adicionalmente, las fundiciones nodulares poseen una den-
sidad ligeramente menor que la de los aceros, pudiéndose
fundir a temperaturas mas bajas, lo cual conlleva una gran
ventaja con respecto a materiales convencionales, reducien-
do la energia necesaria para su procesamiento.

En afios recientes, se ha conseguido mejorar atin mas el desem-
pefio de estos materiales, a través de la aplicacion de un trata-
miento térmico de austempering, por medio del cual se modifica
su microestructura para generar una combinacion de ausferrita y
nddulos de grafito, lo que se conoce como fundicion nodular
austemperizada, (ADI, por sus siglas en inglés). Ello ha permiti-
do mejorar, en mayor medida aun, sus propiedades mecanicas,
logrando un muy buen balance de resistencia mecanica
conjuntada con una buena tenacidad, lo que le ha abierto nue-
vas opciones de aplicacion en varios campos. Incluso, las ADI
se han venido utilizando en sustitucion de algunos aceros aleados
y de varias aleaciones de aluminio [3], [4] .

Por su parte, los tratamientos de difusion termorreactiva cons-
tituyen una variante, proveniente del campo de los tratamien-
tos termoquimicos, por medio de la cual, es posible formar
capas conteniendo, prioritariamente, carburos (y a veces
carbonitruros), de elementos de alta afinidad por el carbono,
tales como el vanadio o el niobio, compuestos que son de
elevada dureza, con el propoésito de colaborar a brindar una
mayor microdureza, una elevada resistencia al desgaste y
mejores propiedades superficiales [5], [6], [7].

A partir de lo anterior, en este trabajo se presentan los resul-
tados obtenidos al generar capas, mediante la aplicacion de
técnicas de difusion termorreactiva, sobre una fundicion
nodular obteniendo capas, fundamentalmente, de NbC. Las
capas logradas fueron caracterizadas empleando técnicas de
microscopia electronica de barrido, analisis quimico utilizan-
do una microsonda de EDS, ensayos de microdureza y eva-
luacion estructural usando difraccion de rayos X, para la iden-
tificacion de los compuestos y fases formadas.

2. Metodologia
Para la obtencion del recubrimiento se prepararon piezas de

2.5X 2.5 cm las cuales fueron sometidas a procesos de limpie-
zamediante etapas alcalinas y acidas, mas una limpieza ultra-

D. G. Agredo-Diaz, A. Barba-Pingarrén, D. Sanchez-Ruiz, J. R. G alez-Parra
R. G. Valdez-Navarro, J. J. Olaya-Florez, C. A. Gonzilez-Rodriguez
A. Covelo-Villar, M. A. Herniandez-Gallegos, I. Angarita-Moncaleano

sonica en acetona y fueron colocadas en un horno en el que
previamente se encontraba borax fundido, en un recipiente
dispuesto para el tratamiento, a temperaturas de 950 y 1025°C,
durante tiempos de 4 y 6 horas, respectivamente, con conte-
nido de ferroniobio y ferrovanadio (8% en peso de cada una
de las ferroaleaciones) en el bafio y borax, efectuandose un
posterior enfriamiento al aire hasta temperatura ambiente.

La composicion de la Fundicion Nodular utilizada se obtuvo
mediante espectroscopia de emision atomica, en tanto la com-
posicion semicuantitativa del recubrimiento se determino a tra-
vés de EDS en un microscopio electronico de barrido Philips
XL20 utilizando una microsonda de EDS acoplada al microsco-
pio. La preparacion y caracterizacion metalografica del sustrato
se realiz6 siguiendo los lineamientos de la Norma ASTM E-3
[8], empleando etapas de lijado con papel de SiC desde la lija
numero 200 hasta la lija nimero 1000, un posterior pulido con
alimina de 3 y 0.5 pm, y un ataque quimico con nital al 2%,
seguido de la observacion mediante microscopia optica y
microscopia electronica de barrido (SEM). La caracterizacion
morfoldgica de la capa se llevo a cabo mediante SEM, realizan-
dose, asimismo, la medicion del espesor de la capa promedio
obtenida.

La caracterizacion estructural se realizé mediante difraccion
de rayos X en un difractometro PanAlytical X'Pert Pro, ope-
rando a 45 kV, 40 mA, usando una radiacidén monocromatica
de Cu, con una longitud de onda de 1,54 A, y un tamafio de
paso de 0,02° a un tiempo de 40 s por paso.

La dureza de las capas es obtenida mediante la aplicacion del
ensayo de microdureza bajo la norma ASTM E-384 [9] en un
microdurémetro digital modelo HVS-1000, se usa una carga
de 50 g y un tiempo de 10 s.

3. Resultados y discusion

La composicion elemental de la FN se muestra en la tabla 1,
esta presenta un contenido de C de 3.606 % y Si de 2.505%,
que representan valores tipicos para un material de este tipo.
La microestructura del material en estado de entrega (EE) per-
mite evidenciar la distribucion de fases presentes en el mate-
rial, el cual estd constituido por una matriz perlitica con la
presencia de la fase ferrita y noddulos de grafito, estas mismas
caracteristicas son mostradas en los estudios consignados
en[10], condicion que se puede evidenciar en la figura 1. En
la figura 2 se muestra, en una imagen de microscopia electro-
nica de barrido, una magnificacion que permite evidenciar de
forma mas clara la presencia mayoritaria de la perlita y como la
ferrita aparece rodeando a los nédulos de grafito en lo que se
conoce como "morfologia ojo de buey".
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Tabla 1. Composicion elemental del material de estudio.
Porcentaje en peso.

%Fe % C % Si % Mn % P

92.7 3.606 2.505 0.521 0.017
Perlita .

Ferrita

Noédulo de grafito

Fig. 1. Microestructura de la fundicion nodular en estado de entrega
mediante microscopia optica.

La figura 3 muestra la obtencién de una monocapa que crece
de forma perpendicular a la superficie de la fundicion, se evi-
dencia un recubrimiento homogéneo, compacto y con buena

Nédulo de grafito Perlita

S

-

b ,..

L ‘:@ '
Ferrita

Fig. 2. Microestructura del material en estado de entrega mediante SEM
con electrones secundarios (SE).
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Capa obtenida luego del
proceso de TRD, espesor
aproximado 25 ym.

Sustrato

Fig. 3. Imagen de microscopia electrénica de barrido de la capa obtenida
mediante difusion termorreactiva, sobre una fundicion nodular (SEM,
electrones retrodispersados (BSE)). La capa es homogénea en espesor.

adherencia al sustrato [6], donde el crecimiento de la capa
esta controlado por la difusion de atomos de carbono en la
capa del carburo que se esta formando y, a su vez, por la
difusion de los 4&tomos del metal en la capa de carburo, estas
condiciones hacen que se propicie la formacion de una capa
de alta adherencia [11]. Se destaca la obtencion de un espe-
sor del orden de 25 £1 um, lo cual es congruente con lo
obtenido en [12],[13],[14], [21].

La figura 4 muestra el microanalisis de EDS para la capa, se
evidencia la presencia mayoritaria de hierro, niobio y vanadio
producto de las ferroaleaciones, la aparicion de C es un indi-
cador inicial de la posible formacién de carburos, lo cual es
proveniente de la elevada afinidad del Nbyel Vporel C, asu
vez la presencia de boro proviene del bafio de bérax usado en
el tratamiento. Estos resultados son comparables a los obte-
nidos en las investigaciones realizadas por Castillejo y cola-
boradores [15].

1 2 3 4 ] g 7 g g 10
Full Scale 586 ct= Cursor: 0.000 ke

Fig. 4. Espectro de EDS obtenido para la capa generada sobre FN.
Destacan la presencia de Nb y V, asi como Fe, By Cr.
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300

NbC (200)
NbO (200)
bC (211)

NbC (111)
NbQ (111)
NbC (220)

200 —{

Cuentas

100 —

T T T T
40 50 60 70

Posicion (28)

Fig. 5. Patron de difraccion de rayos X para la capa obtenida sobre una
fundicion nodular, mediante difusion termorreactiva. Se observa
claramente la presencia del carburo de niobio y de dxido
de niobio en la muestra tratada.

La figura 5 muestra el patrén de difraccion de las capas logradas.
Se verifica la presencia de NbC segtn el patron de referencia
ICDD 01-074-1222 yNbO segun el patron de referencia ICDD 01-
078-0642, ambos con estructura cristalina cibica. La posicion
angular (20), con su correspondiente plano se muestran en la
tabla 2. Las mayores intensidades corresponden a las orienta-
ciones de los planos (200) y (111), y una presencia menor de las
orientaciones (220) y (311) del NbC. La formacién de 6xido de
niobio (NbO) esta ligado a la reaccion que ocurre a las elevadas
temperaturas del proceso, estudios confirman que a temperatu-
ras cercanas a los 1000°C, el elemento formador de carburo se
oxida rapidamente lo que propicia la formacion de 6xidos del
metal de las ferroaleaciones, esto se reporta en [11] y de manera
particularen[16]y [17].

La formacion de estas capas con la estructura cristalina cubica
mencionada, asimismo, se atribuye a la elevada afinidad del
niobio por el carbono, como se reporta tambiénen [16],[17], en
conjunto con un adecuado control de los parametros termodi-

Tabla 2. Posicion de los picos para el NbC y NbO.
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Fig. 6. Microdureza de la capa obtenida mediante TRD sobre la fundicion
nodular.

namicos que intervienen en el proceso de crecimiento de la
capa[4],[6] y[15].

La figura 6 presenta el resultado producido a través de la
aplicacion del ensayo de microdureza sobre diversas zonas
de las capas obtenidas, y los resultados reportados (del or-
den de 2600 Vickers) estarian en concordancia con la forma-
cion de Carburo de Niobio y con resultados reportados en las
referencias [15], [12], [18], [19], [16], [17], [20]. En un siguiente
trabajo se evaluara el efecto de estos tratamientos, en primera
instancia, en la resistencia al desgaste, la cual se espera pue-
da mejorar con la presencia de estas capas.

4, Conclusiones

Ha sido posible obtener capas de elevada dureza, sobre una
fundicion nodular, mediante tecnologias de difusion
termorreactiva, empleando un bafio de borax, con adicion de
pequefias cantidades de ferroaleaciones, conteniendo elemen-
tos que son fuertes formadores de carburos, tales como niobio
o vanadio, siendo esta una buena alternativa para la protec-

Angulo 20 . . . .
Compuesto  Plano (hkI) cion de componentes sometidos a condiciones de desgaste.
Teérico  Experimental
111 353 35.12 Se obtiene una monocapa del orden de 25 micrometros de
200 40.99 40.99 espesor, con crec1m1'ent0 normal a la superficie del sustrat.o,
NbC de buena homogeneidad, compacta y con buena adherencia.
220 59.36 59.14 El microanalisis de EDS muestra la presencia de cantidades
311 70.99 70.68 significativas de hierro, niobio, y vanadio en la capa, obte-
111 36.95 36.82 niendo valores de microdureza del orden de los 2600 HV, lo
NbO cual va ligado a la formacion de NbC, esto se confirmé me-
311 42.93 42.93 . . .,
diante difraccion de rayos X.
158 Cientifica, vol. 24, num. 2, pp. 153-159, julio-diciembre 2020, ISSN 2594-2921, Instituto Politécnico Nacional, México.
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La presencia NbO en menor cantidad esta dada por el elemen-
to formador del carburo que se oxida rapidamente, este se
une al Nb contenido en la ferroaleacion y propicia la forma-
cion del 6xido.

Un siguiente trabajo incluira la evaluacion de la resistencia al
desgaste y a la corrosion, en diversos medios, de las capas
logradas.
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