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Resumen

En el presente trabajo de investigacidn, se estimaron los valores de tenacidad a la fractura
interfacial de la aleacién borurada ASTM F1537 aleacion 1. La aleacion ASTM F1537
aleacion 1 fue tratada superficialmente por medio del proceso termoquimico de
boruraciéon, exponiendo las probetas a temperaturas de 1173 y 1223 K con tiempos de
exposicion de 6 y 8 h respectivamente, obteniendo espesores de capa de 15 a 22 ym en

capa CoB y espesores de capa de 8 a 10 uym para capa Co2B.

La estimacion del valor de tenacidad a la fractura interfacial del sistema CoB/Co2B se llevo
a cabo haciendo marcas de huella de indentacién en la interface con un equipo UMT-2
Bruker con indentador del tipo piramidal de acuerdo a las especificaciones de la norma
ASTM C1327. Las cargas que se aplicaron fueron de 1, 1.3, 1.6, 1.9, 2 y 2.3 N, todas las
cargas aplicadas en la interfase del sistema CoB/Co2B.

Las marcas de las huellas de indentacion fueron observadas y analizadas por medio de
un microscopio marca Olympus y por medio del software Image Pro Plus 6.0. Asi mismo
se llevd a cabo la medicion de las marcas de indentacion y su respectivo agrietamiento
para la recopilacion de los datos experimentales obtenidos de la prueba de

microindentacién sensada.

Una vez obtenidos los datos experimentales y usando un modelo de estimacion de
tenacidad a la fractura interfacial, se determinaron valores de tenacidad a la fractura en la
interface del sistema CoB/Co2B para las dos condiciones de borurado (1173 y 1223 K con
6 y 8 h de exposicién), obteniendo valores de tenacidad a la fractura para la primer

condicién de Kc= 3.5 + 0.1 MPa +/m, y para la segunda condicién de Kc= 3.7 + 0.1 MPa

.
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Abstract

In the present work of investigation, interfacial fracture toughtness values of the boride
alloy ASTM F1537 alloy 1 were estimated. The alloy ASTM F1537 alloy 1 was treated
superficially by the boride thermochemical process, exposing the probes to temperatures
of 1173 and 1223 K with exposure times of 6 and 8 h respectively, obtaining layer
thicknesses of 15 to 22 ym in CoB layer and layer thicknesses of 8 to 10 uym for CozB

layer.

The estimation of the interfacial fracture toughness value of the CoB / Co2B system was
carried out by making indentation fingerprint marks at the interface with a Bruker UMT-2
device with a pyramidal indenter in accordance with the specifications of the ASTM C1327
standard. . The loads that were applied were 1, 1.3, 1.6, 1.9, 2 and 2.3 N, all the loads
applied in the interface of the CoB / Co2B system.

The marks of the indentation traces were observed and analyzed by means of an Olympus
brand microscope and by means of the Image Pro Plus 6.0 software. Likewise, the
measurement of the indentation marks and their respective cracks was carried out for the

collection of the experimental data obtained from the sensed microindentation test.

Once the experimental data were obtained and using an interfacial fracture toughness
estimation model, fracture toughness values were determined at the CoB / Co2B system
interface for the two boring conditions (1173 and 1223 K with 6 and 8 h), obtaining values
of fracture toughness for the first condition of K¢ = 3.5 + 0.1 MPa Ym and for the second
condition of Kc = 3.04 + 0.1 MPa \Vm.
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Antecedentes

Hoy en dia el proceso de borurizacion en caja es ampliamente utilizado para el
endurecimiento superficial de diferentes tipos de aleaciones, con la finalidad de mejorar
ciertas propiedades mecanicas del material como lo son resistencia al desgaste, a la

corrosiéon y dureza.

La literatura y las pruebas experimentales han demostrado que el tratamiento termoquimico
denominado borurizacion en polvo difunde atomos de boro sobre la superficie del material
base, formando de este modo boruros del elemento de mayor porcentaje de aleacién. Por
ejemplo llevando a cabo el proceso en un elemento de base hierro (Fe) se forman boruros de
hierro (FeB, Fe2B), confiriéndole al material base mayor dureza y resistencia al desgaste. De
igual manera, llevando a cabo el proceso de borurizacion de un elemento de base Cobalto
(Co) se forman boruros de cobalto (CoB, Co2B) confiriéndole al material mayor dureza en la

superficie.

El espesor de estas capas varia de acuerdo a cuatro parametros importantes, la
temperatura, tiempo de exposicion a la que es sometida la muestra, composicion quimica del

material y el potencial de boro que rodea la superficie de la muestra (Campos y cols., 2014).

La tenacidad a la fractura mide la capacidad del material con defectos para resistir las
fuerzas que se apliquen sin causar su fractura. Para medir la resistencia al agrietamiento del
material, se define el factor de intensidad del esfuerzo, el cual se representa por el simbolo
K. El valor de K que hace que el defecto comience a crecer y cause la fractura del material
se llama intensidad del esfuerzo critico o tenacidad a la fractura, el cual se representa por
Kc.

La evaluacion de la tenacidad a la fractura a lo largo de una union entre dos materiales mejor
conocida como interfase es llamada tenacidad a la fractura interfacial. La tenacidad a la
fractura interfacial es usada para crear y propagar grietas en la interfase entre un material y
otro. Esta metodologia permite definir la tenacidad a la fractura aparente, el cual representa

la adhesion entre dos materiales.

El andlisis de la tenacidad a la fractura interfacial en materiales que han sido expuestos al

tratamiento termoquimico de boruracion, ha presentado en los Ultimos afios un importante
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tema de estudio, ya que permite conocer bajo qué condiciones de carga las capas boruradas

presentaran agrietamiento critico provocando la fractura de las mismas.

Es posible conocer o estimar valores de tenacidad a la fractura por medio de la técnica de
indentacion instrumentada. La técnica de indentacion instrumentada se lleva a cabo
aplicando una serie de cargas ascendentes con un indentador piramidal tipo Vickers sobre
una muestra que ha sido expuesta al proceso termoquimico de borurizacion, con la finalidad
de generar grietas en los vértices de la indentacion. Para conocer o estimar valores de
tenacidad a la fractura interfacial se aplica el mismo procedimiento experimental previamente
mencionado, pero las indentaciones son llevadas a cabo a todo lo largo de la interfase de

union de las capas boruradas.

Trabajos previos realizados por Campos y cols. (2011) determinaron en forma experimental
la tenacidad a la fractura aparente interfacial en boruros de hierro del sistema FeB-Fe;B
sobre la superficie de aceros inoxidables AISI 316L. Se emplearon modelos de tenacidad a
la fractura interfacial para evaluar el comportamiento de Kc empleando la técnica de la
mecéanica de la fractura por indentacion para el régimen de grietas tipo radial-media,
seleccionando probetas boruradas a temperaturas de 1173, 1223 y 1273 K con tiempos de
exposicion de 2 a 10 h. Los resultados de tenacidad a la fractura interfacial aparente que se
obtuvieron en ese estudio variaron en un rango de 3.74 a 4.31 MPa m'?, el cual es

dependiente del espesor de capa FeB.
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Justificaciéon

El presente trabajo de investigacion contempla el endurecimiento superficial de la aleacion

ASTM F1537, empleando el proceso de borurizacién en caja.

A pesar de los estudios llevados actualmente acerca de la estimacion de la tenacidad de la
fractura en capas boruradas, en la literatura no se tiene conocimiento o estudio especifico
acerca de la estimacioén de la tenacidad a la fractura interfacial en el sistema CoB-Co:B de un

material de base cobalto.

Es por lo anterior que el presente trabajo esta enfocado en determinar el soporte mecanico
de las capas CoB y Co2B, empleando la técnica de fractura por microindentacion Vickers. El
soporte mecanico es interpretado por la tenacidad a la fractura interfacial estimado en el
rango de cargas de indentacion de 1 a 2.3 N, para temperaturas y tiempos de borurizacién
de 1173 y 1223 K para 6 y 8 h. Es importante mencionar, que el modelo empleado para la

estimacién de este pardmetro mecanico, es del tipo radial-media.

Con la determinacion de valores de tenacidad a la fractura interfacial para diferentes
condiciones de tratamiento de una aleacién borurada ASTM F1537, se pretende generar
conocimiento nuevo en la evaluaciéon y comportamiento de la adhesion entre las capas CoB

y Co2B formadas en la superficie de una aleacion base cobalto (ASTM F1537).
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Objetivo general

Realizar la caracterizacion mecénica del sistema CoB-Co:B formadas en las muestras
boruradas de la aleacibn ASTM F1537 aleacion 1, mediante la prueba de
microindentacién Vickers, para determinar la tenacidad a la fractura interfacial del sistema
bicapa (CoB-Co:B)

Objetivos especificos

¢ Realizar el endurecimiento superficial de la aleacion ASTM F1537 aleacién 1 por
medio de boruracion en caja empleando tres temperaturas de exposicion de 1173
y 1223 K y tiempos de exposicion de 6h y 8h respectivamente para obtener
diferentes espesores de capas en las muestras.

e Observar el espesor de las capas formadas en las muestras obtenidas por medio
del proceso de boruracion utilizando la técnica de microscopia Optica para
determinar los espesores de capa formada de las fases CoB, Co.B y capa total de
las tres muestras del conjunto experimental empleado.

e Realizar las pruebas de indentacion instrumentada en las muestras boruradas
ASTM F1537 aleacion 1 por medio del equipo UMT-2 Bruker aplicando cargas
variables de 1 a 2.3N para generar las huellas de indentacién en la interfase
CoB/Co2B.

e Estimar la tenacidad a la fractura aparente (Kc) en la interfase CoB-Co.B
obtenidas a las temperaturas de 1173 y 1223 K con 6 y 8 h de tratamiento,
utilizando los principios de fractura por microindentacion en materiales ceramicos,
para evaluar el comportamiento de la resistencia a la fractura en funcion del

espesor de la capas de boruros de cobalto y cargas de indentacion.

ING. HUGO IVAN MONDRAGON NAVA
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Metodologia
La metodologia del presente trabajo de investigacidén consiste en las siguientes etapas:

1. Realizar del proceso de endurecimiento superficial del material por medio del
proceso de borurizacidbn en caja el cual consiste en colocar una probeta de
CoCrMo (ASTM F1537 aleacién 1) dentro de un contenedor de material AlSI 316L
con una mezcla borurante (Ekabor IlI) y someterla a dos temperaturas de 1173 y
1223 K y un rango de tiempos de exposicion de 6 y 8 h respectivamente.

2. Medicion de los espesores de capa formadas en la superficie de la aleacion
borurada ASTM F1537 aleacion 1 utilizando un microscopio éptico metallrgico
marca Olympus GX51 y un analizador de imagenes Image Pro-Plus V 6,
realizando un total de 50 mediciones del espesor de capa en cada fase (CoB,
Co:B) en diferentes secciones de la aleacién endurecida.

3. Determinacion de la tenacidad a la fractura interfacial aparente en el sistema CoB-
CoB. Se seleccionaron las muestras boruradas con tiempos de 6 y 8 h a las
temperaturas de 1173y 1223 K. Se empleé un modelo de agrietamiento tipo radial
media bajo cargas de 1 a 2.3 N. Tres microindentaciones se establecieron por
cada carga de aplicacion, para dar un total de 36 indentaciones. Por otro lado se
recabaron los datos experimentales de la mitad de la diagonal de indentacion, la
longitud de las grietas generadas en los vértices de la huella y las microdurezas de
las capas, empleando un microscopio 6ptico Olympus GX51 y el software Image
Pro-Plus V6.
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Capitulo 1

Tratamiento termoquimico de borurizacion en la aleacion ASTM F1537 aleacion 1

1.1 Generalidades de la aleacién ASTM F1537

La aleacion ASTM F1537 tiene un porcentaje del 50% de cobalto, lo que proporciona a
este material una gran resistencia a la abrasion en caliente. El alto porcentaje de cromo
en la aleacion le confiere al material alta resistencia a la corrosion, asi mismo el alto
contenido de molibdeno le otorga alta dureza y resistencia a la aleaciéon. El cobalto es
metallrgicamente parecido al niquel, siendo un material duro y con gran resistencia al
desgaste y a la corrosion, especialmente en temperaturas elevadas. Este es empleado
generalmente como elemento de aleacion, gracias no solo a su resistencia a la corrosion

sino también a sus propiedades magnéticas.

Existen basicamente dos tipos de aleaciones cobalto-cromo:

a) La aleaciéon CoCrMo obtenida por fundicién

b) La aleacién CoNiCrMo la cual es usualmente forjada en caliente.

La fundicion CoCrMo ha sido usada por mucho tiempo atrds en odontologia v,
recientemente, en la produccion de articulaciones artificiales. La aleacion de Cobalto-
Cromo-Molibdeno posee alta resistencia mecanica, resistencia a la corrosion y resistencia
al desgaste, siendo no magnética (Carpenter, 2016). Puede presentarse en versiones de
alto contenido de nitrégeno y bajo contenido de carbono de acuerdo a la nhorma ASTM
F1537-11. Las propiedades de la aleacion, se deben en su mayoria, a la naturaleza
cristalografica del elemento base (cobalto). El cobalto es un metal alotrépico con una
estructura hexagonal compacta (hcp) a temperatura ambiente, que se transforma a una
estructura cubica centrada en las caras (fcc) a los 740 K, y un posee un punto de fusiéon
de 1766 K (Crook, 2004, Medlin y Compton, 2004). En la tabla 1.1 se muestra la
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composicion quimica obtenida de la hoja técnica del fabricante y que se encuentran en

cumplimiento con esta norma.

Tablal.1

Composicion quimica de la aleacion CoCrMo aleacion 1 (American Society for Testing
Materials, F1537-11, 2011).

Composicién % (masa/masa)

Aleacion 1 Aleacién 2 Aleacion 3
Elemento UNS R31537 UNS R31538 UNS R31539
(Bajo carbon) (Alto carbon) (Dispersion fortificada)
min. max. min. max. min. max.
Carbon 0.14 0.15 0.35 0.14
Aluminio 0.30 1.00
Lantano 0.03 0.20
Cromo 26.0 30.0 26.0 30.0 26.0 30.0
Molibdeno 5.0 7.0 5.0 7.0 5.0 7.0
Niquel 1.0 1.0 1.0
Hierro 0.75 0.75 0.75
Silicio 1.0 1.0 1.0
Manganeso 1.0 1.0 1.0
Nitrogeno 0.25 0.25 0.25
Cobalto Elemento a balancear | Elemento a balancear | Elemento a balancear

1.2 Generalidades del tratamiento termoquimico de borurizacidon

La borurizacion es un método de endurecimiento termoquimico superficial que se puede

aplicar a una amplia gama de materiales ferrosos y no ferrosos. El proceso involucra

someter el material a una temperatura en un rango de 973 a 1273 K, durante un tiempo

de exposicién de 1 a 12 horas, en contacto con algiin medio borurante (ASM Handbook,

1991). El proceso implica la difusién de atomos de boro en la red del metal base y la

formacion de un compuesto de boro intersticial duro en la superficie del material. Al
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someter un material a altas temperaturas en un ambiente rico en boro, los 4tomos de
boro, se difunden en la matriz de la superficie metélica, para posteriormente, ser
absorbidos en los intersticios de la red. Dicho tratamiento termoquimico se realiza para
obtener capas duras de una o dos fases dependiendo la aplicacién del material o aleacion

base (Campos y cols., 2013).

Otras ventajas asociadas con la borurizacion son la retencion de la dureza a temperaturas
elevadas, la resistencia a la corrosion en medios &cidos, la reduccion en el uso de
lubricantes y una disminucién en la tendencia a la soldadura en frio (Mejia Caballero,
2015).

Los diferentes tipos de borurizacion que existen en la actualidad se mencionan a

continuacion:
a) En polvo.
b) En estado liquido.
c¢) En estado gaseoso.
d) En plasma.

e) En pasta.

1.3 Borurizacién en polvo

El proceso de borurizacion en polvo requiere introducir las muestras en un recipiente
resistente al calor, las muestras se deben cubrir con un polvo (medio borurante), el
recipiente debe ser herméticamente sellado y después introducirlo en un horno
precalentado a una temperatura de 1173 y 1223 K. Dentro del contenedor, a
consecuencia de la alta temperatura, el boro comienza a difundirse hacia el sustrato de la
muestra, formando una capa de boruros en la superficie del mismo. Transcurrido el
tiempo del tratamiento, el recipiente que contiene las piezas es retirado cuidadosamente

del horno y enfriado a temperatura ambiente.

Para garantizar un flujo constante y uniforme de boro hacia la superficie de las piezas, se

sugiere colocar una base del polvo borurante en el fondo del recipiente de por lo menos
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10 mm, las piezas se colocan sobre esta base separadas entre si a una distancia minima
de 10 mm, finalmente, se cubren con polvo borurante entre 50 y 100 mm por encima de
las muestras; éstas recomendaciones propician un proceso controlado, donde la
formacion y el crecimiento de la capa de boruros dependa sé6lo de las condiciones del
mismo proceso (temperatura y tiempo del tratamiento, composiciéon del material de las

piezas y el potencial de boro del agente borurante (Campos y cols., 2013)).

El agente borurante en polvo se constituye de una fuente activa que suministra el boro a
difundir (B4C), una carga inerte que controle el flujo de boro (SiC) y un activador, que
promueve la nucleacion de boruros en la superficie de las piezas (NaBF4 KBF4 (NH4)3 BFa,
NH4CI, Na>,COs3, BaF, y Na;B40>).

1.4 Caracteristicas generales de los compuestos intersticiales CoB y Co2B

Las capas ceramicas han sido ampliamente usadas en diferentes tipos de sistemas de
ingenieria para contrarrestar los efectos de la temperatura, corrosion, erosion y desgaste.
La formaciéon de capas boruradas en la superficie de una aleacion ferrosa y no ferrosa
usando el proceso de borurizacion puede incrementar las propiedades mecanicas y

guimicas del material base.

El borurado del cobalto puro y aleaciones de cobalto han recibido un gran interés en
recientes afios ya que la formacion de las capas CoB y Co.B mejora ampliamente las
propiedades mecéanicas de la aleacion siempre y cuando se tenga controlado el

crecimiento de las capas formadas (Campos y cols., 2014).

De acuerdo al diagrama de fase Co-B, la capa CoB esta compuesta de 15.5 % en peso de

B (capa externa) y 8.4 % en peso de B (capa interna CozB).

La capa CoB presenta una estructura cristalina ortorrombica con una dureza aproximada
de 18 — 20 GPa (Fig. 1.1.a), mientras que la capa Co2B presenta una estructura cristalina
tetragonal con una dureza aproximada de 15 -16 GPa (Fig. 1.1.b). Se ha demostrado por
medio de pruebas experimentales que las propiedades mecdanicas y quimicas de las
aleaciones boruradas estan asociados con el tipo de microestructura y espesor de las
capas boruradas, las cuales estan relacionadas con el método de borurizacion (Campos y
cols., 2014).
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7Ito, Co

Figura 1.1 Representacion esquemaética de la celda unitaria de los boruros de cobalto. a)
CoB Yy, b) Co:zB.

Tabla 1.2

Informacién cristalogréafica de los boruros de cobalto (CoB y Co2B).

Capa CoB Capa Co2B

Parametros de red Parametros de red

a=0.525 nm b=0.304 nm c=0.395 nm a=0.501 nm b= 0.501 nm c=0.422 nm

Estructura cristalina Estructura cristalina
Ortorrémbica Tetragonal
Simbolo de Pearson Simbolo de Pearson
oP8 t112
Grupo Espacial Grupo Espacial
Pnma [4/mecm

1.5 Propiedades de tenacidad a la fractura en capas boruradas CoB/Co2B

Como se ha mencionado en la literatura la estimacion de la tenacidad a la fractura en
aleaciones ceramicas son de suma importancia para el estudio de su comportamiento
mecanico, ya que al determinar los valores de la tenacidad a la fractura, se estiman las
condiciones de carga a la cual un material presenta agrietamiento critico provocando la

falla del material o aleacion. Asi mismo también es posible establecer un criterio de
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adhesion entre capas boruradas tomando en consideracion la carga critica, la cual es la
fuerza minima necesaria para generar el agrietamiento entre las capas (CoB/Co2B). En la
tabla 1.2 se muestran valores de la tenacidad a la fractura en una aleacion borurada
ASTM F75. Asi mismo se mencionan los tiempos y las temperaturas a las que fueron

expuestas las muestras. (Bravo, 2014).
Tabla 1.3

Valores de tenacidad a la fractura obtenidas por medio de la prueba de microindentacion

sensada en capas boruradas CoB y Co2B.

Condiciones del Tenacidad ala

borurado Rango de cargas fractura Kc
aplicadas (mN) MPa *Ym

Capa | Capa

Temp (K) | Tiempo (h) CoB Co2B
1223 6 15 -450 0.52 4.63
1248 8 15 -450 0.56 5.50
1273 10 15 -450 0.59 5.03
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Capitulo 2

Tenacidad a la fractura por microindentacion tipo Vickers
2.1 Introduccién

El comportamiento de la dureza de un material esta normalmente relacionado con su
resistencia a la deformacion plastica, que por lo general se determina por medio de una
prueba mecénica denominada indentacion. Para medir esta resistencia, varias pruebas
basadas en la penetracién bajo una carga de indentadores apropiados en la superficie de
un material se han desarrollado. Para medir la dureza de un material, los ensayos de
dureza consisten en penetrar perpendicularmente la superficie de la pieza hasta generar
una huella que sea un indicador de la resistencia a la penetracion del espécimen en

estudio (Campos y cols., 2015)

En la practica, existen dos técnicas experimentales: (1) la medicién de las dimensiones de
las impresiones residuales después de retirar el indentador (pruebas convencionales de

indentacion) y (2) el calculo del area a través de la grafica carga-profundidad de contacto.

En materiales fragiles como ceramicos la técnica de microindentacion provee ventajas
como la de ser un ensayo no destructivo y este puede aplicarse en especimenes cuyo
tamafio sea del orden de micras. El equipo utiliza un indentador piramidal de diamante
universal; la geometria del indentador sobre la superficie del material puede generar
grietas en los vértices de la indentacion. Estas huellas y grietas formadas son facilmente
visibles por medio de microscopia 6ptica. Es importante mencionar que la prueba es
rapida y de muy bajo costo, agregando que se pueden hacer varias indentaciones en una

misma pieza de tamafo pequefio.
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2.2 Antecedentes de la técnica de fractura por microindentacion

El estudio para la determinacién de la tenacidad a la fractura de algin material por medio
de indentaciones tipo Vickers ha generado una considerable cantidad de modelos
divididos en dos grupos: El de grietas tipo radial y el de grietas tipo Palmqvist (ver figura
2.1). Los modelos basados en grietas tipo radial determinan que el agrietamiento
generado al aplicar la carga por medio del indentador tipo piramidal no solo se presenta
sobre la superficie, sino que ademas crece en direccion normal al plano de indentacién

formando un perfil de agrietamiento radial en el material (Anstis y cols., 1981)

Por otra parte los modelos basados en agrietamiento tipo Palmqvist son empleados
comunmente en materiales ceramicos fragiles; por ejemplo, fases intermetélicas
precipitadas en una aleacién ferrosa mediante algun tratamiento termoquimico como la
cementacion, la nitruracién o la borurizacién (Campos y cols., 2008). Se considera que el
perfil de agrietamiento no es del tipo radial, ya que la superficie se encuentra en un estado
de esfuerzos diferente al substrato del material, el cual no se ve considerablemente

afectado al momento del impacto del indentador (Miranzo y Moya, 1984) (ver figura 2.1).
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b) c)

Figura 2.1 Representacion esquemaética de los dos grupos de agrietamiento generados por
microindentacién Vickers: a) Ejemplo de una indentacién superficial (vista superior), b)

Agrietamiento tipo Palmqvist, c) Agrietamiento tipo radial media.

2.3 Efecto del tamarfio de la huella de indentacién en el valor de dureza

En ingenieria, la dureza de un material es un criterio de disefio de gran importancia. La
dureza aparente de un material depende directamente de la carga aplicada durante el
ensayo de dureza, especialmente en ceramicos. El valor de dureza disminuye al
incrementar la carga de prueba, conforme aumenta el tamafio de la indentacion. A este
fendmeno se le conoce como “efecto de tamafo de indentacién” (ISE por sus siglas en

inglés).
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En particular, cuando los materiales cerdmicos son evaluados bajo técnicas de
indentacion instrumentada, experimentan una dependencia del tamafio de huella
producida en funcion de la carga aplicada (ISE) (Bravo, 2010). A medida que se
incrementa el valor de carga de indentacién se produce un incremento del tamafio de
huella, produciendo valores bajos de dureza y de manera contraria se obtienen valores

altos de dureza a menores cargas de indentacion.

Por esta razon, es claramente insuficiente considerar el valor de dureza a una carga
constante como criterio de disefio. Es conveniente establecer un valor de dureza real,
independiente de la carga empleada, considerando modelos representativos que evallan
el efecto ISE a través de los datos experimentales obtenidos (por ejemplo, del analisis de
curvas carga de indentacién (P) versus (h¢), mediante la técnica de indentacion

instrumentada Vickers).

2.4 Tenacidad a la fractura por microindentacién Vickers en capas boruradas

Mediante la técnica de indentacién instrumentada Vickers es posible determinar la
tenacidad a la fractura de un material (Kc) en capas o recubrimientos, mediante la
medicion de grietas producidas por el contacto mecanico entre el indentador y la

superficie del material.

Tradicionalmente, se han empleado los modelos que consideran agrietamiento tipo radial-
media y Palmqvist para evaluar la tenacidad a la fractura en las capas boruradas
formadas en aceros, por ejemplo, el acero AISI 1045. Sin embargo, Campos y cols.,
(2010) y Chicot y cols. (2009), propusieron un modelo alternativo para evaluar la

tenacidad a la fractura en capas boruradas a partir de un ajuste en el modelo propuesto
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por Miranzo y Moya (1984). El modelo fue inicialmente empleado para estudiar el
agrietamiento multiple producido por indentacion Vickers en alimina y 6xido de zirconia.
Asi mismo, el modelo agrega un tipo de agrietamiento denominado intermedio a los

regimenes ya establecidos radial-media y Palmqvist (Figura 2.2).

Vista superior

Grims/ CARGAS BAJAS

Modo de agrieta-

/ miento Palmqvist.

CARGAS INTER-
MEDIAS

Modo de agrieta-
miento intermedio.

A o CARGAS ALTAS
Substrato Modo de agrieta-
miento radial-media,

Vista transversal.

Figura 2.2 Regimenes de agrietamiento (modificado de Bravo, 2014).

Los indentadores piramidales son patrones de fractura en materiales fragiles, pues estan
limitados a flujos irreversibles cerca del punto de contacto, y sirven como precursor para
el crecimiento de grieta. El agrietamiento se detiene, cuando la tension residual en la
punta de la grieta esta en equilibrio con Kc. Por lo tanto, puede evaluarse midiendo la

longitud de las grietas inducidas por la indentacion.

Por consiguiente, Kc se define como el factor de intensidad de esfuerzos que es un

pardmetro de disefio que indica la tenacidad a la fractura de un material.

Existe gran diferencia en los resultados provistos por distintos modelos de tenacidad a la

fractura Kc inducida por microindentacion Vickers, los cuales dependen de la geometria
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del indentador, y la morfologia de la grieta. Por lo cual, numerosas ecuaciones han sido
propuestas y aplicadas para el agrietamiento tipo Palmqvist y radial-media. La idea basica
del método consiste en relacionar la longitud de las grietas radiales generadas con el
tamafio de la diagonal de la impresion y la carga aplicada. Una de las expresiones
ampliamente utilizada para grietas radial-media es la relacion propuesta por Antstis y cols.

(1981).

1/2 p
Ke = 3!2 47“ PP

donde P es la carga de indentacion y c la longitud de la grieta, E el modulo de Young, H la
dureza y ¢ es un coeficiente de calibracion que depende de la geometria del indentador y

de la geometria de la grieta.

En particular estudios realizados por Bravo (2014) han establecido que las capas
boruradas CoB y Co,B exhiben dos modos de agrietamiento, intermedio y radial media,
respectivamente. Basandose en los resultados de la prueba de indentacién, se estimaron
los valores de Kc de las capas de boruro de cobalto usando la ecuacion de agrietamiento
universal, que es aplicable independientemente del modo de agrietamiento. Los valores
de tenacidad a la fractura de los boruros de cobalto obtenidos por Bravo (2014) fueron de
0.5 MPa m*? para la capa CoB y de 5.4 MPa m'? para la capa Co.B, concluyendo que la

resistencia a la fractura de la capa Co2B fue 10 veces mayor que la capa CoB.
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2.5 Tenacidad a la fractura interfacial aparente inducido por microindentacion tipo

Vickers

La indentacion interfacial es usada para crear y propagar una grieta en la interfase entre
dos materiales utilizando un indentador piramidal Vickers. El ensayo permite estimar el
valor del punto critico, el cual es la carga critica de indentacion necesaria para el inicio del
agrietamiento (ésta ultima denominada longitud critica). Con los valores del punto critico y
la longitud critica obtenidos por medio del ensayo de indentacion, asi como el coeficiente
de resistencia presente en la interfase del sistema, es posible determinar la tenacidad a la

fractura interfacial.

2.5.1 Principio del ensayo de indentacién interfacial

La indentacion se ejecuta en forma perpendicular a la superficie sobre el plano de la
interface de dos materiales. El principio de este método se representa en la figura 2.3, el
cual, emplea un indentador del tipo piramidal tipo Vickers. En esta condicion, la huella de
indentacion interfacial genera una grieta de modo semicircular, que se localiza en el plano

de la interface.
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Figura. 2.3 Principio del ensayo de indentacién interfacial. Se observa la marca de la huella

del indentador con el agrietamiento generado en los vértices de la indentacién, para la
obtencién de parametros como “a” (mitad de la diagonal de indentacién), “I”’ (longitud de la

grieta)yc=a+|l.

La metodologia para el ensayo de indentacion interfacial es la siguiente:

1. Aplicar cargas variables de microindentacion. La indentacion debe coincidir en el
plano de la interface del material 1- material 2.

2. La medicién de la mitad de la huella del indentador a, la longitud de la grieta |
generada en los vértices de indentacion y la longitud de la grieta medida desde el
centro de la huella del indentador ¢ = a + |, es determinado por microscopia optica.

3. La pendiente representada por la mitad de la diagonal de la huella a = d/2 en

funcién de la carga aplicada F en escala logaritmica, se llama “la dureza aparente”

(ver figura 2.4).
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4. La pendiente representada por c= a + | en funcién de la carga aplicada F en escala
logaritmica, se llama region de agrietamiento (ver figura 2.4).

5. El punto de interseccién de las pendientes en una escala logaritmica, representada
por la mitad de la diagonal de la huella a = d/2 y la longitud del régimen de grieta
radial media ¢, ambas en funcién de la carga aplicada F, determina el punto critico

(F.,a.)tal y como se observa en la figura 2.4.

Linea de agrietamiento -

Punto critico

Ina(pm), Inc(pum)

/"

Dureza aparente

In P (N)

Zonal Zona 2 |
Sin agrietamiento Con agrietamiento en la interfase

Figura. 2.4 Representacion semantica del In ¢, In a vs In P en el régimen de

agrietamiento radial media.

La carga necesaria para iniciar una grieta es interpretada en términos de tenacidad

aparente interfacial, el cual puede representar la adhesién del sistema bicapa. La
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ventaja de este ensayo es obtener resultados cuantitativos, por la determinacién del

fendmeno de propagacion de grieta (ver figura 2.5).

SUSTRATO

25 pm ;

Figura 2.5 Ejemplo del ensayo de indentacion interfacial en CoB/Co2B. La carga aplicada

es de 2 N.

Utilizando una escala logaritmica, la relacién entre la longitud de grieta (c) y la carga
aplicada (P), esta representada por una linea recta, por consiguiente, la medida de la
longitud de la grieta incluye la mitad de la huella (& = d/2) de indentacion, es decirc = a +
I. Entonces, cuando la carga aplicada no es suficiente para generar agrietamiento en la

interface, el valor de c es & = a., el cual corresponde a la dureza aparente.

La grieta localizada en el plano de la interfase, el cual se muestra por la zona 1, donde no
hay propagacién de la grieta, y la zona 2, que corresponde a la propagacion de la grieta

en la interface. Asi mismo, es posible definir la tenacidad a la fractura aparente Kc en
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parametros del punto critico (E.,a.), donde B. es la carga critica, y a. es la huella de la

diagonal sin agrietamiento.

2.5.2 Célculo de latenacidad a la fractura interfacial

Los modelos de tenacidad a la fractura en materiales ceramicos implican una relacion
P./a.*? que es una constante, a partir del punto critico obtenido. Chicot y cols., (1996),

proponen la siguiente ecuacion para estimar la tenacidad a la fractura interfacial aparente:

Keo = 0015-7%; (Hip)r”2 @2)

1/2
donde la relacion (H—) y el coeficiente de 0.015, son préximas a las propuestas por
[

Lawn y Swain, (1975). El factor de intensidad de esfuerzos Kca representa la magnitud de

intensificacion del esfuerzo en la region de la punta de la grieta.

De acuerdo a la figura 2.4, la representacion gréfica del punto Pc, y del punto ac, permite

obtener los coeficientes m; y b;
In(d2)=m, mP+b,  (23)
In(c)=m,InP+b, (24

Resolviendo el sistema de ecuaciones simultaneas se obtienen las coordenadas del punto

critico (B.,a.), cuando a. =d/2 =c.

P.:: — 1D{bz_bx]f{mz_mx] (2.5)
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{mz':ﬁz—ﬁl} )
a, = 10" mz-my (2.6)

Para el caso particular donde el ensayo de indentacion interfacial, se realiza sobre la
interface del crecimiento entre dos fases (ver figura 2.5), la contribucion en las

propiedades mecéanicas de ambas capas se refleja en la razon (E/H,); que se conoce

como coeficiente de resistencia (Chicot y cols., 1996).

Para el caso particular del sistema CoB-Co2B (ver figura 2.5), {E,!Hl,},_rl’r: es estimado a

partir de la siguiente ecuacion:

o I
E "Ir (E)CCIB HicoaB
- = 1z 17z (2.7)
H 1y H ! Heo,BY ™!
14| SCoB 1+l —=—
Hro.B Heop

donde Ecos ¥ Ecoe €S el modulo de elasticidad de la capa CoB y capa Co:B

respectivamente Hcos, Hco:s, €S la dureza de la capa CoB y Co,B respectivamente.
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Capitulo 3

Disefio experimental

3.1 Tratamiento termoquimico de borurizacion en polvo de la aleacién ASTM F1537

aleacion 1

Para poder llevar a cabo el poceso de borurizacion correctamente es importante identificar
las variables que influyen en el tratamiento termoquimico, y por ende, en la evolucién del

crecimiento de las capas CoB-Co2B.

Las variables del tratamiento de borurizacion en caja son enlistadas de la siguiente

manera:

1. Composicién quimica de la mezcla borurante.

2. Composicién quimica del substrato.

3. Preparaciéon del contenedor (normalmente hecho de acero inoxidable AISI 304L)
donde se colocaréa la muestra.

4. Distancia de separacién entre las muestras embebidas en la mezcla borurante.

5. Geometria y preparacion de las muestras antes del tratamiento termoquimico.

6. Temperatura del proceso de borurizacion en polvo.

7. Tiempo de exposicién del tratamiento termoquimico.

8. Enfriamiento de las muestras boruradas (normalmente a temperatura ambiente).

Se prepararon probetas de una aleacion ASTM F1537 con dimensiones de 5 mm de largo

y 10 mm de ancho y con una composicion quimica (porcentaje en peso) de Cr 26 -30, Mo
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5-7, N (max.) 0.25, C (méx.) 0.14, Si (max.) 1, Ni (méx.) 1, Fe (méx.) 0.75, Mn (méx.) 1y

Co como balance (Carpenter, 2016).

Para el proceso de borurizacion, las probetas se empacaron en un contenedor de acero
AISI 304L (figura 3.1) con el agente borurante (Ekabor II). El tratamiento termoquimico de
borurizacién se llevé acabo precalentando las muestras a 846 K en un horno Felisa, para
posteriormente, introducirlas en una mufla convencional (marca Felisa) a una temperatura
de 1173 K y tiempo de exposicién de 6 hy a 1223 K con tiempo de exposicion de 8 horas.
Una vez que el tratamiento concluye, el contenedor fue removido de la mufla y enfriado a

temperatura ambiente.

50 mm

N

Probeta

S

10 mm ! 98 mm

y R ———.

~_

Figura 3.1. Contenedor de acero inoxidable AISI 304L donde se coloca la muestra ASTM F1537

Contenedor AlSI 304L [
58 mm

aleacién 1 para efectuar el proceso termoquimico de borurizacion.

3.2 Preparacién metalografica de las muestras boruradas

Las probetas boruradas fueron seccionadas para su preparacidon metalografica. Las

probetas se desbastaron con papel de carburo de silicio a partir del grado 80 hasta 2000.
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Finalmente, se realizé el pulido de las muestras con un pafio micro-cloth utilizando como

abrasivo silica coloidal con un tamafio de particula de 0.3 y 0.05 pym (figura 3.2).

Figura 3.2. Proceso de borurizacién y preparacion metalogréfica en la aleacion ASTM F1537;

a) Preparacion de la probeta antes del borurado, b) Colocacién de la probeta en el
contenedor con la mezcla borurante (Ekabor IlI), c) Proceso de precalentamiento y
posteriormente proceso de borurado (horno Felisa), d) Muestra borurada, €) Montaje de la
muestra, f) Proceso de desbaste, g) Proceso de pulido h) Revelado de las fases, i)

Observacién y determinacién de los espesores de capa.
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Se realizé un ataque quimico de las muestras boruradas con el reactivo vilella (5 mI HCI, 1
g acido picrico y, 100 ml de etanol o metanol) por inmersién de 1 a 3 minutos de acuerdo
alanorma ASTM E 407-99. La medicién del espesor de la capa borurada formada sobre
la superficie de la aleaciobn ASTM F1537 aleacién 1 se efectudé por microscopia Gptica
utilizando un equipo Olympus GX51 y el analizador de imagenes Image Pro Plus V 6.0
(figura 3.3). Las micrografias se digitalizaron para la medicién del espesor de los boruros
de cobalto, obteniendo un promedio de 50 mediciones en cada una de las fases (CoB y

CoB+Co2B) tomando dos zonas representativas por cada condicion de tratamiento.

% Measurements - o X
Fedures Festues  Measurements | input/Dutput | Options | Advanced Opt. |
e F M V. Nominal Vi
eatues easurement alue Nomnal Val A
SINIO 2P27 Peep. Dist 207686 20783
3 Ojdis 8 P128 Perp, Dist 20,78% 20,789
), ~ol< 2/P128 Perp. Dist 2066 208
4 ; 30 P10 Pem. Dist 19477 19473
= LI 3 PTN Perp. Dist 2023 20263
[ R PIR Pe. Dist 2078% 20789
>
Capa CoB :‘_‘. E] B[ PIB Perp. Dt 278%5 2078
v sol| 34/PT34 Perp. Dist 210626 21052
. Capa CoB " 35 P15 Perp. Dist a06% 2208
s A 36/PT36 Perp. Dist 210626 21052
¥ Display a7/P137 Perp. Dist ams a0
38 P13 Perp. Dt 2358 235
EE] Perp. Dist 2066 22092
40/PT40 Peep. Dist 2078 20783
SUSTRATO T P O ame s
& 5 > 2/pra Peep. Dist 0563  205%
o 43 P43 Perp. Dist 2108 2105
RN esk 44 PTa Peep. Dist a3 235
. CecrecPo: KA RINPTIM Pe. Dist 238 21315
 —— ¥ AuoAdd 45/PT46 Peep. Dict. axnse 235
47/P147 Perp. Dist 213158 21315
T H v
< >

Figura 3.3. Proceso para determinar el espesor de las fases CoB y Co2B llevado a cabo con

el analizador de imagenes Image Pro Plus V 6.0.

La capa formada en la superficie de la aleacion ASTM F1537 pertenece al tipo K, es decir
capa bhifasica, compuesta por dos fases (figura 3.4), interfase eventualmente uniforme sin
aserraciones (Matuschka, 1980). En la tabla 3.1 se muestra el espesor de las fases de

boruro de cobalto formadas.
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Capa Co'B
Capa e Capa Co2B
50 pm '_ =
a) b)
Capa CoB PN
Capa CoB
Capa Co2B
Capa Co.B
50 pm v :
c) — d)

Figura 3.4. Fotomicrografias de las muestras boruradas ASTM F1537 aleacion 1 con la
presencia de las capas CoB y Co2B obtenidas a las temperaturas de a), b) 1173 K con 6 h de

exposicion, c), d) 1123 K con 8 h de exposicion.
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Tabla 3.1.

Espesores de la capa de boruro de cobalto

Aleacién ASTM F1537 borurada a 1173 K con 6 h de

exposicion
Fase formada Espesor (um)
CoB 16+0.5
Coz2B 231
Capa total 39+1

Aleaciéon ASTM F1537 borurada a 1223 K con 8 h de

exposicion
Fase formada Espesor (um)
CoB 22+1
Coz2B 31+1
Capa total 53+2

3.3 Ensayo de tenacidad a la fractura interfacial aparente en el sistema CoB/Co2B

Las pruebas de indentacion instrumentada se llevaron a cabo utilizando el equipo UMT-2
Bruker con indentador piramidal de diamante tipo Vickers, (figura 3.5), de acuerdo a la

norma ASTM C 1327.
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Figura 3.5 Equipo UMT-2 Bruker con indentador piramidal de diamante tipo Vickers (Cortesia,

Laboratorio Ingenieria de Superficies).

El procedimiento experimental consistié en determinar la tenacidad a la fractura interfacial
del sistema CoB/Co2B. Las microindentaciones se realizaron bajo cargas de 1 a 2.3 N por
cada condicion del tratamiento termoquimico de borurizacion. Se establecieron un total de
3 indentaciénes por carga, llevadas a cabo en la interfase para cada condicién de
tratamiento, tomando un total de 36 indentaciones por las 2 condiciones de tratamiento

(1173 K con 6 h de exposicion y 1223 K con 8 h de exposicion).

Por otro lado, la observacion y las mediciones de las huellas de indentacion hechas por el
indentador Vickers se llevaron a cabo usando un microscopio 6ptico Olimpus GX51 y el
software Image Pro-Plus V 6.0. La figura 3.6 muestra las indentaciones representativas en
la interface CoB/Co2B para una temperatura de 1173 K con 6 h de exposicién y cargas de

aplicacion de 1, 1.3, 1.6, 1.9, 2y 2.3 N. Asimismo, la figura 3.7 muestra las indentaciénes
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representativas en la interface CoB/Co.B para una temperatura de 1223 K con 8 h de

exposicion y con las mismas cargas de aplicacion (1 a 2.3 N).

GRS e
AP S

Figura 3.6 Microindentaciones interfaciales en el sistema CoB/Co2B formado a 1173 K con 6
h de exposicién. Cargas de indentacién de: a) 1 N, b) 1.3 N,c) 1.6 N,d) 1.9N,e) 2Ny f) 2.3 N
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Figura 3.7 Microindentaciones interfaciales en el sistema CoB/Co2B formado a 1223 K con 8
h de exposicion. Cargas de indentacién de: a) 1 N, b) 1.3 N,¢c)1.6 N,d) 1.9N,e)2Nyf) 2.3 N
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Una vez realizadas la indentaciones en la interfase y teniendo la marca de la indentacién
con su agrietamiento en los vértices de la huella, se llev6 a cabo la medicién de los

siguientes pardmetros, tal y como se observan en la figura 3.8:

1. Mitad de la diagonal de indentacion “a”
iiI 3

Longitud de la grieta

3. Mitad de la diagonal + longitud de la grieta “c =a + 1~

d
4. Mitad de la diagonal superior de indentacion (Capa CoB) %

. . o 5 d1coyB
5. Mitad de la diagonal inferior de indentacion (Capa Co2B) T

6. Diagonal completa de indentacion “d,”

Capa CoB
Interfase
Capa Co,B

Figura 3.8. Representacién esquematica de las variables experimentales obtenidas por la
técnica de indentacion interfacial sobre el sistema CoB/Co2B.
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A partir de los parametros obtenidos de la indentacién interfacial CoB/Co:B, se establece
el valor del agrietamiento régimen radial-media (¢ = a +1). Este régimen se establece a
partir del promedio de la mitad de la diagonal de la indentacion (a) mas el promedio de la
longitud del perfil del agrietamiento (I). En la tabla 3.2 se muestran los valores promedio
experimentales de las indentaciones realizadas en la interfase. Los valores fueron
estimados con la ayuda de microscopia Optica, empleando la herramienta Measurement
Thickness del software Image Pro-Plus V 6.0.
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Tabla 3.2

Variables experimentales estimadas a partir de la indentacion interfacial Vickers en el

sistema CoB/Co2B.

Grupo Ingenieria de Superficies

Aleacion ASTM F1537 borurada a 1173 K con 6 h de exposicién

Carga aplicada Mitad de la Longitud de la | Longitud total Mitad de la Mitad de la
diagonal de grieta d|agpnal _d|ag_onal
) N c=a+l superior de inferior de
indentacion indentacién indentacién
P (N) c (um
a (um) (rm) d_cop d) coyB
| (um) - (um) ——— (um)
2
1 47+0.3 69+1 11.7+1 42+0.7 46+0.1
1.3 5.4+0.2 17+ 05 225+0.7 5+0.2 54+0.3
1.6 6.4+0.6 23.4+2 302 5.7+0.2 6+0.1
1.9 7+04 28+2 35+2 6+0.2 6.5 0.1
2 7.6+0.5 25+2 36+2 6.3+0.1 6.6 £0.2
2.3 8+ 0.5 31+2 40+ 2 72+0.1 7.6+0.2
Aleacion ASTM F1537 borurada a 1223 K con 8 h de exposicién
Carga Mitad de la Longitud de la | Longitud total Mitad de la Mitad de la
aplicada diagonal de grieta dlagpnal _dlag_onal
) y c=za+l superior de inferior de
indentacion indentacion indentacion
C (um
a (um) () d con ) co,B
P (N) | (um) 2 Bm o T (um)
1 45+0.3 6.4+1 11+1 42+0.1 46+0.1
1.3 52+0.3 10+1 15+1 5+1 52+1
1.6 5.6+0.4 11.6+1 17+1 54+0.1 57+0.1
1.9 6.7+0.4 25+3 314+3 6+0.1 6.4+0.1
2 7+0.3 25+2 32+2 6.4+0.1 6.7+0.1
2.3 75+04 314+3 39+3 6.6+0.1 7+0.1
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Capitulo 4

Resultados y discusiones
4.1 Microestructura de las capas CoB y Co2B

La microestructura de la capa de la aleacion borurada ASTM F1537 aleacién 1 fue
obtenida mediante el tratamiento termoquimico de borurizacién (figura 4.1), donde se
puede apreciar que durante el proceso de borurizaciéon se desarroll6 un sistema bifasico

(CoB/Co2B) sobre la superficie de la aleacion ASTM F1537 aleacién 1.

> I 25 pym |

Figura 4.1 Micrografia de la capa borurada obtenida del proceso termoquimico de borurizacion en la
aleacion ASTM F1537 aleacion 1 obtenida a la temperatura de 1173 K con 6 h de exposicion,

De acuerdo a estudios llevados a cabo por Campos y cols. (2013), la presencia de las
capas boruradas CoB y Co.B fue deteminada por medio de la técnica de XRD, ademas
por medio de este método, también se encontraron otros elementos aleantes tales como

CrB y Mo2B.
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La formacién de la capa de boruro de cobalto es controlado por la difusién de boro en la
superficie de la aleacion, en la cual la velocidad de crecimiento y la composiciéon de la
capa borurada son determinados a través de la actividad del boro en la superficie de la
aleacion ASMT F1537, la temperatura del proceso de borurizacion, y la composicion
guimica del substrato (Campos y cols., 2013). La microestructura de las capas boruradas
es similar a la microestructura de las capas boruradas formadas en la superficie de aceros

altamente aleados asi como de aceros inoxidables (Genel y cols., 2003).

De acuerdo a la teoria del canal de difusion propuesto por Kunst y cols. (1967), la
formacion de las capas boruradas ocurren en diferentes etapas: primeramente, el boro
difunde dentro del material con una velocidad ligeramente dependiente a la estructura
cristalina del substrato (cubica centrada en el cuerpo). Con una adecuada concentracion
de boro en algunos puntos en la superficie de la aleacion de cobalto, los cristales de Co.B
comienzan a nuclear, y se obtiene una capa compuesta de Co2B en la superficie de la
aleacion, bajo las cuales se encuentra una amplia zona de difusién. La nucleacion y
crecimiento de la capa CoB se realiza en la parte mas externa de la aleacibn ASTM

F1537 a consecuencia del alto potencial de boro expuesto en altas temperaturas.

De igual manera, la presencia de los elementos aleantes, tal como, cromo y molibdeno en
la aleacion de cobalto, facilmente se difunden en la capa de los boruros de cobalto, y

tienden a formar compuestos intersticiales con el boro (CrB y Mo2B).

Es posible que la morfologia plana de las capas CoB/Co;B es causado por la presencia
del cromo y molibdeno que actian como una barrera de difusién en la interfaz capa
borurada/substrato (Kunst y cols., 1967). La presencia de una zona de difusién por
debajo de las capas boruradas se desarrolla a consecuencia de la precipitacion del cromo

a lo largo de los bordes de grano. Se ha establecido, como regla general, que cantidades
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considerables de cromo se pueden concentrar por debajo de las capas boruradas como

consecuencia de las reacciones de los carburos de cromo (Campos y cols., 2013).
4.2 Propiedades mecanicas interfaciales en el sistema CoB/Co2B

La interfase del sistema CoB/Co:B fue indentada con un indentador comercial tipo
Vickers. Todas las indentaciones fueron realizadas en la interfase del sistema CoB/Co2B,
en donde se emplearon cargas en un rango de 1 a 2.3 N. Para asegurar la presencia de
agrietamiento en los vértices de la indentacion, varios diagramas carga-desplazamiento
fueron analizados para todo el rango de aplicacion de cargas de las 2 condiciones de

tratamiento.

En la figura 4.2 se muestra la representacion esquematica de la curva carga —
desplazamiento para las dos condiciones del borurado y de todo el conjunto de cargas

experimentales aplicadas en la interfase del sistema CoB/Co2B.

a) 2500
—1N
e —13N
—1.6N /
=z
£ 1500
Q.
]
& 1000
o]
500
0
0.0 05 1.0 15 2.0 25 3.0

Desplazamiento hc (pm)
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p) 2500
—1N
Se00.h “——13N
—16N /
5 ?
£ 1500 |
a
&
L 1000
)
o
500 |
O - A —— A 5 A '
0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0

Desplazamiento hc (um)

Figura 4.2 Curvas carga - desplazamiento obtenidas en la interfase del sistema CoB/Co2B con rango
de cargas de 1 a 2.3 N para las dos condiciones: a) Temperatura de 1173 K con 6 h de exposicion y b)

Temperatura de 1223 K con 8 h de tratamiento.

Las curvas carga-desplazamiento fueron obtenidas usando un software CSM Indentation
V 4.16 para estimar la dureza (H) en funcién de la profundidad de contacto (hc) y el

moddulo de elasticidad (E) en la interfase del sistema bicapa.

En la tabla 4.1 se muestran los resultados obtenidos del médulo de elasticidad y dureza

en la interfase del sistema bicapa, por medio del ensayo de microindentacion sensada.
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Tabla 4.1

Médulos de elasticidad y durezas obtenidas en la interfase del sistema CoB/Co2B para las

dos condiciones de tratamiento.

Temperatura de Carga aplicada Mddulo de Dureza
tratamiento y tiempo elasticidad
de exposicion

P (N) £GP Hv (GPa)

1 283 %5 20£1

1.3 276 £ 9 19+1

1.6 276 £ 15 161

1173 Kcon6h 1.9 247+ 8 161

2 2517 19+1

2.3 249+ 2 18+1

1 23712 231

1.3 257 £10 211

1.6 231+£6 22+1

1223 Kcon8h 1.9 216 +£3 21+1

2 223+9 22+1

2.3 2305 21+1

De acuerdo a la tabla mencionada anteriormente el médulo de elasticidad en la interfase
del sistema CoB/Co.B presenta valores de 249 a 283 GPa para la primera condicion de
tratamiento y valores de 216 a 257 GPa para la segunda condicion. De acuerdo al estudio
de capas boruradas presentado por Bravo y cols. (2014), los valores de mddulo de

elasticidad que reporta son de 331 + 6 para la capa CoB y de 290 * 7 para la capa Co2B.
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Haciendo una referencia comparativa de los valores obtenidos por Bravo (2014) y los
valores estimados en el presente trabajo se puede notar que los valores estimados del
modulo de elasticidad en la interfase del sistema CoB/Co2B son menores que los valores
del médulo de elasticidad estimados para las capas boruradas CoB y Co,B. Es importante
mencionar que en la interfase del sistema CoB/Co:B existe una gran cantidad de
esfuerzos cortantes los cuales favorecen nucleacién y la propagacion de las grietas, al ser
mayor los esfuerzos cortantes en la interfase, el moédulo de elasticidad tendera a

disminuir.

4.3 Tenacidad a la fractura aparente interfacial en la aleacion borurada ASTM F1537

aleaciéon 1

El la figura 4.3 se presenta el conjunto de resultados experimentales del ensayo de
microindentacion instrumentada realizados en la interfase del sistema CoB/Co.B de la
aleacion borurada ASTM F1537. Los resultados fueron graficados en escalas

logaritmicas, es decir: In a versus In Py In c versus In P.

a) 1
6 h
3 Hv aparente
E
=
o 2
i=
o
=
1
(Pc , ac)
0
-2 -1 0 1
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b) 4
8h
3 —— Hv aparente
€
=
o
pe 2
©
=
1
(PT , ac)
0
-2 -1 -1 0 1 1
In P (N)

Figura 4.3 Comportamiento del agrietamiento régimen radial media “c” en la interfase CoB/Co2B en
funcién de la carga de indentacion “P” y la dureza aparente “Hv”, para muestras boruradas ASTM
F1537 con las dos condiciones de tratamiento a) 1173 K con 6 h de exposicién y b) 1223 K con 8 h de

exposicion.

Se puede observar en las gréaficas anteriores que tanto la linea de agrietamiento y la linea
de la dureza aparente convergen en un punto, este punto se conoce como punto critico
(Pe, ac), el cual es un indicativo en el que los enlaces atdmicos (cominmente denominado
cohesién) comienzan a romperse dando origen al inicio del agrietamiento del material, o
en este caso, el comienzo de la separacion de las capas CoB y Co2B. A partir de las

ecuaciénes 2.5y 2.6 es posible determinar las coordenadas del punto critico.

Por consiguiente, para estimar la tenacidad aparente interfacial, se emplea la ecuacién
empirica de Chicot (1996), el cual incluye las coordenadas del punto critico (ecuaciones

2.5y 2.6) y el coeficiente de resistencia en la interfase (ecuacion 2.7), los valores del
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moddulo de elasticidad de las capas CoB y Co,B para estimar el coeficiente de resistencia,

fueron tomados del trabajo de Bravo y cols. (2014).

1/2
] se deben conocer las propiedades elasto-plasticas de la

. L E
Para aplicar la relacion [—
»

I
capa CoB y Co2B, una vez teniendo este parametro y a partir de las coordenadas del
punto critico y los parametros de la interfase, es posible determinar el valor de la

tenacidad a la fractura aparente interfacial.

Los valores del punto critico, coeficiente de resistencia y tenacidad a la fractura aparente

interfacial se muestran en la tabla 4.2.

Tabla 4.2
Valores de tenacidad a la fractura aparente interfacial, coordenadas del punto critico y
coeficiente de resistencia obtenidos en la interfase del sistema CoB/Co2B por medio de la

ecuacioén de Chicot, para las dos condiciones de tratamiento.

Aleacion ASTM F1537 borurada a 1173 K con 6 h de exposicién

Pc ac Hcos Hcoz2s Ecos Eco2r [ E ] 17z Kec
H
(GPa) v
(N) (W (GPa) (GPa) (GPa) (MPa \/m)
0.2 2.6 23.2+2 20.6 +2 331+6 290+7 3.8+05 | 35+0.1

Aleacion ASTM F1537 borurada a 1223 K con 8 h de exposicién

Pc ac Hcos Hcoz2s Ecos Ecozs [ E ] 12 Kec
H
(GPa) .
(N) (L) (GPa) (GPa) (GPa) (MPa \m)
0.3 3.2 242 +1 21.7+1 331+ 6 290+7 36+05 | 3.7+0.1
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Los valores de carga critica indican el inicio del agrietamiento y Kc representa la

resistencia de propagacion al agrietamiento en la interfase. La tenacidad a la fractura

aparente interfacial puede entonces construir un criterio para estimar propiedades de

adhesion del sistema de boruros CoB/Co2B. ElI comportamiento de la tenacidad a la

fractura aparente interfacial esta en funcion del punto critico y de las propiedades elasto-

plasticas del sistema CoB/Co2B. En la tabla 4.3 se presentan valores de tenacidad a la

fractura interfacial (Kc) publicados por Dofiu y cols. (2010) para un acero AISI 316L

endurecido por el tratamiento termoquimico de borurizacion, comparados con valores de

tenacidad a la fractura interfacial (Kc) de la aleacibn ASTM F1537 endurecido por el

tratamiento termoquimico de borurizacién.

Tabla 4.3

Comparacion de los valores de tenacidad a la fractura para capas boruradas

Material borurado Temperaturay Capas obtenidas Tipo de prueba Valores
tiempo de obtenidos de
exposicion Kc

MPa \m
AISI 316L 1173 Ka6h FeB y FezB Microindentacion 3.9
sensada en la
1223 Ka8h 4.05
interfase FeB/Fe2B
ASTM F1537 1173 Ka6h CoB y Co2B Microindentacion 35+0.1
sensada en la
1223 Ka8h 3.7+20.1
interfase
CoB/Co2B
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De acuerdo a la tabla anterior se puede observar que los valores de tenacidad a la
fractura interfacial para el sistema FeB/Fe2B son mayores que los valores de tenacidad a
la fractura interfacial del sistema CoB/Co2B para las dos condiciones de tratamiento, por lo
gue el material borurado AISI 316L tiene una mayor resistencia al agrietamiento que la
aleacion borurada ASTM F1537. Cabe menciona que la aleacién borurada ASTM F1537
presenta una gran cantidad de elementos aleantes como Cr y Mo en los intersticios de las
capas boruradas, haciendo que estas presenten alta dureza provocando de esta manera
que la interfase del sistema CoB/Co.B sea fragil, facilitando la propagacién del
agrietamiento. Como se ha mencionado anteriormente la tenacidad a la fractura aparente

interfacial representa una forma de estimar la adhesion entre dos capas o aleaciones.
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Conclusiones

La formacién de capas duras CoB y Co2B sobre la aleacion ASTM F1537 se establecio a
través del tratamiento termoquimico de borurizacion. La morfologia de las capas es de
caracteristica uniforme sin aserraciones de crecimiento CoB/Co,B y Co,B/Substrato. Esta
morfologia es producida por los altos elementos aleantes del substrato y la alta

anisotropia de crecimiento de las capas.

Una vez formada las fases de boruro de cobalto (CoB, Co2B), se realiz6 la caracterizacién
mecanica por medio de microindentacion Vickers. El ensayo de microindentacion Vickers
constituye un método de caracterizacion mecanica en capas duras para estimar

propiedades tales como modulo de elasticidad, dureza y tenacidad a la fractura.

El presente trabajo se ha centrado en la caracterizacion mecanica interfacial del sistema
CoB/Co;B para la aleacién borurada ASTM F1537 mediante la técnica de indentacién
Vickers. Se estimo6 la tenacidad a la fractura interfacial del sistema bicapa empleando la

ecuacion caracteristica de Chicot (1996).

La dureza aparente estimada en la interfase del sistema obtenidos a las temperaturas de
1173 Ky 1223 K para 6 y 8 h respectivamente, presentan una elevada dureza variando de
16 a 20 GPa para la primer condicion de tratamiento y de 21 a 23 GPa para la segunda
condicion, asi mismo la dureza en las capas CoB y Co;B son también altas debido al alto
contenido de Cromo y Molibdeno en las capas boruradas. EI comportamiento mecanico
de la interfase es expresada a partir de las propiedades elasto-plasticas de las capas

boruradas.

Se estimd la carga critica para el inicio del agrietamiento en la interfase, para dos

condiciones de borurado (1173 K con 6h de exposicion y 1223 K con 8 h de exposicion),
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por consiguiente, se evalu6 que para la fractura en la interfase, la carga critica aplicada es
de 0.2 y 0.3 N y Pc es considerado como un punto critico teniendo una relacién con la

fuerza de cohesién de los boruros.

Los valores de tenacidad a la fractura aparente interfacial obtenidos en el presente trabajo
fueron de 3.5 £+ 0.1 y 3.7 £ 0.1 para la primera y segunda condicién de tratamiento
termoquimico de borurizacién, por lo que los valores de dureza y de tenacidad a la
fractura en la interfase del sistema CoB/Co.B en su conjunto son un indicativo del
comportamiento mecanico de la interfase, pero dan una solucién parcial a la interpretacion

del agrietamiento interfacial.

Estas capas pueden ser utilizadas para mejorar el comportamiento mecénico del acero y
darle distintas y nuevas aplicaciones que en ausencia de la fase CoB y Co2B no seria

posible utilizar.
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Perspectivas de trabajo

e Estimar la tenacidad a la fractura interfacial aparente del sistema CoB/Co2B de una
aleacion borurada ASTM F1537 aleacién 1 por medio de software de modelado
virtual o elemento finito y realizar la comparacion con los valores de tenacidad a la
fractura obtenidos en el presente trabajo.

e Estimar la tenacidad a la fractura de la capa monofasica Co.B de una aleacién
borurada ASTM F1537 aleacion 1 expuesta al proceso de recocido por difusion y
comparar con los valores obtenidos de tenacidad a la fractura en capas boruradas
CoB y Co;B de aleacién ASTM F1537 aleacion 1.

e Estimar la tenacidad a la fractura intrefacial del sistema Co.B/Substrato de una
aleacion borurada ASTM F1537 aleacion 1 expuesta al proceso de recocido por
difusién y comparar con los valores obtenidos de tenacidad a la fractura interfacial

del sistema CoB/Co0,B de una aleacién borurada ASTM F1537 aleacion 1.
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