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Resumen

El presente estudio es un primer acercamiento para determinar la factibilidad en el uso del recubrimiento denominado
electroless nickel, como una opcion para el reforzamiento anticorrosivo de piezas boronizadas, las cuales pueden
presentar microgrietas durante su uso normal. Para este estudio, se evalué si hay difusion del recubrimiento en el
compuesto intermetalico. Se emplearon muestras industriales de tuberia de acero al carbono J55 boronizado, segln
proceso EndurAlloyMR (por Endurance Technologies Inc., Calgary, Canadd). Las probetas fueron limpiadas y
decapadas para luego ser recubiertas y tratadas térmicamente. La caracterizacion morfoldgica se llevé a cabo por
microscopia electronica de barrido (MEB). La distribucién elemental en la zona de contacto entre el recubrimiento y
el compuesto intermetalico se determind empleando la técnica EDX-Mapping, y la zona de difusién se determiné
empleando la técnica EDX-LineScan. Los resultados obtenidos en el analisis elemental permitieron comprobar la
existencia de una zona de difusion entre el recubrimiento y el compuesto intermetalico de aproximadamente 5 um de
espesor, lo que se traduce en una excelente adherencia, al tiempo que aumenta la probabilidad de cubrir las microgrietas
y preserva la proteccidn anticorrosiva de piezas boronizadas.

Palabras clave: boronizado; compuesto intermetélico; difusion; recubrimiento no electrolitico.
Abstract

The present study is a first approach to determine the feasibility of using the "Electroless Nickel" coating as an option
for the anticorrosive reinforcement of borided parts, which may present micro-cracks during normal use. For this study,
is the presence of diffusion of the coating in the intermetallic compound was evaluated. We used industrial samples of
borided carbon steel J55 pipe according to EndurAlloyMR process (by Endurance Technologies Inc., Calgary,
Canada). The test pieces were cleaned, pickled, coated and heat-treated. The morphological characterization was
carried out by Scanning Electron Microscopy (SEM). The elemental distribution in the contact zone between the
coating and the intermetallic compound was determined using the EDX - Mapping technique and the diffusion area
was determined using the EDX - LineScan technique. The results obtained in the elemental analysis allowed to verify
the existence of a diffusion zone between the coating and the intermetallic compound of approximately 5-um thickness,
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which translates into an excellent adhesion property, increasing the probability of covering the micro-cracks and

preserving the anticorrosive protection of borided parts.

Keywords: electroless coating; boronizing; intermetallic compound; diffusion.

1. Introduccion
1.1. Recubrimiento de niquel fosforado

Los fosfuros de niquel son usados en el campo de la
metalurgia en un tipo de recubrimiento metalico
denominado ‘niquel fosforado’, que se aplica sobre
diversos tipos de metales y aleaciones. Este tipo de
recubrimiento se obtiene mediante la técnica denominada
‘deposicion quimica no electrolitica’, de modo que se
produce una mezcla de niquel y fésforo en diversas
proporciones, donde el contenido de fdésforo juega un
papel fundamental en las propiedades finales de la capa
depositada, entre las cuales se puede mencionar la
proteccion anticorrosiva de las piezas, resistencia al
desgaste y dureza para diversas aplicaciones [1].

La técnica de deposicion quimica no electrolitica es un
método autocatalitico, que consiste en la reduccién de
iones metalicos en solucién y la deposicién de una
pelicula de espesor especifico, todo esto en ausencia de
una fuente externa de corriente eléctrica. La pelicula
resultante es un codeposito formado por el metal y un
elemento no metalico proveniente del agente reductor
empleado. Los recubrimientos de niquel fosforado se
forman a partir de esta técnica, en la cual se emplea como
fuente de los iones metalicos una sal de niquel que puede
ser NiCl, o NiSO4. Como agente reductor y fuente de
fésforo se usa el hipofosfito de sodio [2-11].

La técnica de recubrimiento fue reportada por primera
vez por Brenner y Riddell [2], quienes expusieron un
método estable de recubrimiento de metales que no
requeria el uso de electricidad, el cual se basaba en
sumergir la pieza metalica en un bafio de NiCl; y
NaH2PO- a un intervalo de pH de 8-9 y temperaturas de
90 °C. West [3] estudié los bafios de recubrimiento y
determind que parametros como el pH y la temperatura
influyen en la velocidad de deposicion y la calidad del
recubrimiento. EI mismo autor [4] también reportd un
estudio del recubrimiento en materiales no ferrosos, del
que se obtuvieron capas de niquel fosforado en metales
como aluminio, latén, cobre y titanio, cuando hasta ese
momento solo se habia reportado en materiales ferrosos.

El recubrimiento de niquel fosforado se aplica

industrialmente a piezas nuevas o usadas [1] para

e Ofrecer una proteccion contra la corrosion, el
desgaste y la erosion/corrosion de la superficie
metalica.

e Reemplazar directamente al cromo duro o al
termorrociado, cuando exista la posibilidad o haya
experiencia previa de que la pieza pueda
desconcharse.

Para piezas usadas, el recubrimiento se aplica para
e Restauracion de medidas (sea por uso o error de
mecanizado).
e Correccién de dafios ocasionados por golpes o
desprendimientos de capa de areas previamente
revestidas.

Dependiendo de la aplicacion especifica, el espesor de
capa varia entre 5 y 150 micrémetros. Las propiedades
fisicoquimicas del recubrimiento varian en funcion del
contenido de fésforo en la solucion solida y del
tratamiento térmico al que se somete la capa
posteriormente. La composicion del bafio quimico puede
influir en la aparicién de porosidad en la capa, asi como
también en la resistencia a la corrosion.

El niquel fosforado se puede depositar a partir de bafios
quimicos alcalinos o acidos. Los bafios alcalinos se
utilizan para aplicaciones a baja temperatura (< 60 °C),
pero, debido a su baja velocidad de deposicién, no son
practicos industrialmente. Los bafios &cidos, por el
contrario, permiten usar una mayor temperatura, con lo
que se puede lograr una mayor velocidad de deposicion
y Una capa menos porosa y con mayor resistencia a la
corrosién, al desgaste y a la erosién/corrosién. Es por ello
que estos Udltimos son los que se utilizan para la
proteccion y reconstruccion de componentes criticos
(con énfasis en partes de equipos) o para la proteccién de
piezas que estén sometidas a ambientes agresivos [12].

Dependiendo del valor del pH en el bafio de
recubrimiento, es posible realizar la deposicién de
relaciones porcentuales especificas de niquel y fosforo en
el mismo bafio [9]. En la medida en que la alcalinidad de
los bafios aumenta, el contenido de niquel en el depdsito
se incrementa mientras que el de fosforo disminuye.

En cuanto a las superficies de trabajo, el recubrimiento se
puede aplicar sobre distintos tipos de metales: aceros
carbono, aceros inoxidables, aluminio, bronce, cobre,
titanio, sobre rellenos de soldadura y algunas otras
aleaciones, previa activacion adecuada. lgualmente se
pueden recubrir sustratos no metalicos como diversos
polimeros (ABS, Nylon, PVC) y vidrio [12].
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La capa de niquel-fosforo, una vez depositada sobre la
pieza, puede ser sometida a un tratamiento térmico a una
temperatura determinada (generalmente entre 200 y 400
°C), en el que se generan diferentes fases cristalinas de
fosfuros de niquel, entre las que se pueden destacar NiP,
Ni2P, NisP, NiPs y NisP, [6-9], ademas de niquel
cristalin.® Estos tratamientos térmicos se realizan en las
piezas recubiertas cuando es necesario aumentar la
dureza y la resistencia al desgaste del recubrimiento.

Graham y colaboradores [5] publicaron uno de los
primeros estudios de difraccion de rayos-X (DRX) sobre
recubrimientos de niquel fosforado. Plantearon que estos
son «soluciones sdlidas supersaturadas de fdsforo
disuelto en una matriz microcristalina de niquel».
Estudiaron la influencia de la variacion del contenido de
fésforo en el recubrimiento, asi como del tratamiento
térmico, sobre la estructura y propiedades mecanicas del
recubrimiento. Generaron capas entre 4,6 y 9,4 % en peso
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de fosforo y realizaron tratamientos térmicos en argon, a
un intervalo de temperatura de entre 200 y 750 °C. Las
capas obtenidas por encima de los 400 °C presentaron
pérdida de dureza y adherencia al sustrato. Las fases
detectadas en los analisis por difraccion de electrones
fueron las de NisP y Ni.

Apachitei y Duszczyk [7] estudiaron los recubrimientos
de niquel fosforado realizados con bafios acidos sobre
aluminio, en codeposicion con carburo de silicio. Para
ello realizaron la deposicion en varias piezas a diferentes
relaciones de fosforo en un intervalo de 2,5 a 10,2 % en
peso. Los analisis por DRX de las muestras, previo al
tratamiento térmico (véase figura 1), mostraron una
tendencia a obtener una mayor cristalinidad del niquel en
la medida en que disminuye el contenido de fésforo en la
capa.

o- Al {311)
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Figura 1. Patrones de difraccion de recubrimientos de niquel fosforado codepositado con carburo de silicio, en el
intervalo de concentraciones de 2,5 % a 10,2 % de fosforo. Fuente: Apachitei y Duszczyk [7].

Keong y colaboradores [10] realizaron un estudio
detallado sobre la cinética de cristalizacion y la
transformacion de fases del recubrimiento para un
intervalo de temperaturas de entre 300 y 800 °C a
20 °C/min en aire, en muestras con concentraciones entre
Esta estructura nodular ha sido ampliamente reportada
por diversos autores en la bibliografia, entre los cuales
destacan Fan y colaboradores [13], quienes realizaron
recubrimientos de fosforo medio sobre aleaciones de
magnesio. Estos autores reportaron una estructura
nodular de tipo coliflor (véase figura 4) con una
dispersion de poros en las intersecciones entre los
nodulos 10 y 16 % en peso de fésforo (véase figura 2).

Las fases predominantes a bajas temperaturas fueron Ni,
Ni2P, NiizPs y NisP, mientras que a altas temperaturas
permanecieron las fases Ni y NisP, con la aparicion de
6xido de niquel.

En cuanto a su morfologia y topografia, los
recubrimientos presentan una superficie nodular (véase
figura 3), denominada “tipo coliflor” por algunos autores,
debido a la forma y la distribucién ordenada de los
nodulos (semiesferas de diversos didmetros) que la
componen.
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Figura 2. Patrones de difraccion de recubrimientos de niquel fosforado con distintos contenidos de fésforo (P), antes
y después del tratamiento térmico a diferentes temperaturas: a) 16 % de P; b) 10-14 % de P. Fuente: Keong et al.
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Figura 3. Morfologia nodular tipica del recubrimiento de niquel fosforado. Fuente: elaboracion propia.
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Figura 4. Micrografia de recubrimiento de niquel fosforado. Fuente: Fan et al [13].

Seifzadeh y colaboradores [14] realizaron un estudio de
recubrimiento de fosforo medio sobre una aleacion de
magnesio AM60B. Los autores reportan la formacion del
arreglo tipico de coliflor e indican que es caracteristico
de los recubrimientos amorfos (sin tratamiento térmico
posterior al recubrimiento). Baskaran y colaboradores
[15] estudiaron la influencia de los agentes estabilizantes
en los bafios de deposicion quimica, empleando como
sustrato laminas de cobre grado ETP. Realizaron ensayos

obtuvieron la misma estructura de coliflor ya citada
(véase figura 5). En este caso, los autores plantean que la
rapida formacion de nicleos se debe a la alta velocidad
de deposicion que poseen los bafios realizados a un pH
entre 4 y 7. Estas altas velocidades favorecen el
crecimiento nodular preferencialmente en la direccion Z,
en lugar de las direcciones X y Y, debido al constante y
rapido suministro de &tomos de niquel y fdsforo
provenientes de los precursores en el bafio.

Figura 5. Micrografia de recubrimiento de niquel fosforado. Fuente: Baskaran et al [15].
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1.2. Difusion de boro o boronizado

El borizado o boronizado es una técnica de tratamiento
termoquimico superficial, donde la superficie maés
externa de un material metalico es saturada con atomos
de boro. El proceso de saturacidn de boro se da por medio
de la difusion de atomos de este elemento a través de los
espacios intersticiales de la red cristalina del metal (véase
figura 6).

Durante el proceso, se desarrolla un crecimiento
constante de la difusion (véase figura 7), que forma
cristales tipo aguja, lo cual es caracteristico para la
difusion de boro, independientemente del tipo de técnica
empleada. Una micrografia caracteristica de este tipo de
difusion se puede apreciar en la figura 8.

Los materiales tratados con mayor frecuencia por el
proceso de boronizado son el hierro y sus aleaciones.
Para el caso de este tipo de materiales, la difusién de boro
en la superficie viene acompafiada de una reaccion
guimica, en la cual se forman fases cristalinas de boruros
de hierro, como la Fe;B y la FeB (véase figura 9), las
cuales son las responsables de un gran numero de
propiedades [18]. Otros materiales, en los que también se
ha reportado la aplicacion del borizado, son las
aleaciones de niquel, cobalto y titanio [19-21].

Existen diversas técnicas que permiten el boronizado de
una pieza metéalica. El proceso de termoboronizado es el
mas usado en el campo industrial, y consiste en promover
la difusion del elemento boro, por medio del tratamiento
a elevadas temperaturas. Esta técnica puede realizarse
usando medios borizantes sélidos, liquidos o gaseosos.

El boronizado so6lido requiere temperaturas entre 700 y
1.000 °C, al igual que tiempos de tratamiento de hasta 10
horas (dependiendo del espesor de difusion requerido).
En cuanto a la fuente de boro, esta varia en funcion de la
técnica a emplear. Existen boronizados que se realizan
con sustancias boronizantes en forma de polvos o en
pastas. Generalmente dentro de su composicién poseen
carburo de boro, boro elemental o ferroboro como
agentes boronizantes, borofluoruros de amonio, cloruro
de sodio o cloruro de amonio, como agentes activadores
de la reaccién quimica, ademas de un medio inerte para
la reaccién, como alimina, carburo de silicio o negro de
humo [22].

N. Gomes, A. Vadasz, J. Brito, M. Morgado, S. Pinto-Castilla

. Hierro @ Boro

Figura 6. Celda unidad de (a) a-Fe y (b) y-Fe, con boro
en espacios intersticiales. Fuente: elaboracion propia.
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Figura 7. Patrén de crecimiento de la difusion de boro
en tratamientos de boronizado. Fuente: Krukovich [16].
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Figura 8. Micrografia de difusion térmica de boro. Fuente: Vadasz [17].
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Figura 9. Patrén DRX de una difusion de boro sobre un acero AISI H13. Fuente: Cardenas et al [18].



1os Gy REVISTA UIS

|NGEN|ERiAS N. Gomes, A. Vadasz, J. Brito, M. Morgado, S. Pinto-Castilla
o (2) Desengrase (3) Desengrase (4) Decapado
(1) Limpieza == alcalino =2 electrolitico =2 celectrolitico
mecanica NaOH: 10-25 % V:5-10V V:15-20V
T:70°C NaOH: 15 % HCI: 10 %
| I

>

Proceso de recubrimiento

\

(5) Activacion
Hso 15% €

|+ Prueba ferroxvyl

Figura 10. Esquema del proceso de tratamiento previo para las piezas a recubrir. Fuente: elaboracion propia.

El boronizado liquido se puede realizar por medio de dos
vias: electroquimica y no electroquimica. La diferencia
entre ambas es la aplicacion o no de una corriente
eléctrica al medio para generar la reduccion del boro. La
via no electroquimica se da por medio de una mezcla de
borax con un agente reductor apropiado (carburo de boro,
ferroaluminio, etc). Esta mezcla se calienta por encima
de los 900 °C para obtener la fusién del medio borizante
y generar un medio liquido. Para el caso del método
electroquimico, el medio es similar al método anterior,
con la diferencia de que el reactor se dispone de modo
que se pueda tener una barra de grafito paralela a la pieza
y que actlla como anodo, mientras que la pieza a borizar
opera como catodo. Luego se aplica corriente continua a
un determinado valor, mientras el catodo gira sobre su eje
para poder obtener una difusion uniforme [23,24].

El boronizado gaseoso es una técnica que usa precursores
gaseosos de boro como agentes boronizantes en un medio
reductor gaseoso, a temperaturas de 700 a 950 °C. El
precursor mas comun es del diborano mezclado con gas
hidrégen.° También se han reportado en la bibliografia
otras formulaciones entre las que se incluyen compuestos
organoborados como el trimetil borano v el trietil borano,
los cuales son reducidos en atmosferas de
nitrégeno/hidrégeno 75:25 [25,26].

Uno de los problemas mas comunes que se presentan en
piezas borizadas, el cual esta asociado a las condiciones
de trabajo de la pieza, es la aparicion de microgrietas en
la superficie debido: (i) al trabajo a temperaturas altas (de
250 a 450 °C), (ii) a grandes presiones ejercidas sobre la
superficie de la pieza (> 3 Ton/m?), (iii) a efectos
cortantes cuando la pieza esta sometida a torsion o (iv) la
combinacion de los procesos antes sefialados actuando
simultdneamente. Los casos mas comunes de
microgrietas estan asociados a trabajos a altas
temperaturas y las microgrietas surgen a consecuencia de

la diferencia en el coeficiente de expansidn térmica entre
el sustrato y el compuesto intermetalico, debido a que el
sustrato se expande mas que el Gltimo a medida que
aumenta la temperatura de trabajo. Si la temperatura es
suficientemente alta (> 250 °C) se fractura el compuesto
intermetalico (boruro metélico) y la resistencia a la
corrosion de la pieza queda comprometida, una vez que
se generan las microgrietas, debido a la comunicacién
directa entre el medio ambiente y el sustrato.

En funcion a esta problematica que se presenta en el
campo industrial (sobre todo en el sector petrolero), se
planted la necesidad de poder tener una alternativa para
evitar el dafio en piezas borizadas debido a este
fenémen.° Es por ello que se propone el uso del
recubrimiento electroless nickel (Ni-P) como una técnica
para reforzar la difusion de boro en piezas industriales
borizadas, especificamente reforzamiento de tuberias de
acero al carbono borizadas, las cuales son usadas
ampliamente en el &mbito petrolero.

2. Metodologia

Se emplearon probetas de acero al carbono grado API J-
55, gque se encontraban borizadas mediante el proceso
EndurAlloyMR  [17], realizado por Endurance
Technologies Inc., Calgary, Canada.

Para la presente investigacion se comprobd el
comportamiento del Ni-P sobre superficies borizadas, en
términos de adherencia y difusion del recubrimiento en
el compuesto intermetalico. Para ello se realizd un
estudio preliminar, en el cual se sometié el sustrato a
recubrir a una serie de procedimientos de limpieza
previos, con el objeto de determinar cual era la
combinacion ideal de pretratamientos para obtener una
superficie uniformemente recubierta y libre de porosidad.
En funcidn de esto se disefi6 el esquema mostrado en la
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figura 10. Se emplearon ocho probetas EndurAlloyMR
para este paso de la investigacion (dos por cada ruta de
pretratamiento evaluada, véase tabla 1). Las probetas se
trataron por pares segun el pre-tratamiento a evaluar y
posteriormente se recubrieron con una capa de Ni-P, para
luego ser evaluadas empleando el procedimiento descrito
en el apartado 7.4.2 de la norma ASTM B689, conocido
como la prueba Ferroxyl, que permite detectar porosidad
en el recubrimiento [27]. Esta prueba se aplica a sustratos
ferrosos y consiste en la formacion de un compuesto
conocido como ‘azul de Prusia’, que tiene un color azul
oscuro muy caracteristico y que aparece por la reaccion
quimica entre el ferrocianuro de potasio (contenido en el
reactivo Ferroxyl) y el hierro que pueda quedar expuesto
en la superficie y que no fue recubierto por el Ni-P.

i

Figura 11. Montaje del bafio de recubrimiento Ni-P.
Fuente: elaboracion propia.

Tabla 1. Rutas de pre-tratamiento y resultados de la
prueba de ferroxyl.

Ruta tratamiento previo Prueba de
ferroxyl
A (1) — (5 Positiva
B 1) —>Q2)— (5 Positiva
C (1)— (2) > (3) = (5) Positiva
-2 0B)—> @ — Negativa
° e

El procedimiento experimental empleado para el
recubrimiento con Ni-P de cada una de las probetas
consistié en sumergirlas en un bafio de recubrimiento
acido cuya composicion se reporta en la tabla 2. Este
bafio fue ajustado a un pH =5, una temperatura entre 75
y 80 °C, ademds de agitacion magnética (véase figura 11).

Tabla 2. Composicion quimica del bafio de
recubrimiento Ni-P.

Constituyentes del bafio

Sulfato de | Hipofosfito de Acido PbSO,4
niquel (M) sodio (M) citrico (M) (M)
0,2 0,5 0,21 0,001

Una vez recubiertas y evaluadas las probetas por medio
de la prueba ferroxyl, se eligio la ruta de pretratamiento
que presentd los mejores resultados de ausencia de
porosidad y se realizd a las muestras correspondientes un
tratamiento térmico a una temperatura de entre 200 y 250
°C por una hora.

Posteriormente, las probetas se enfriaron empleando
nitrogeno liquido y se cortaron transversalmente para
evaluarlas por medio de microscopia electrénica de
barrido, mediante un microscopio FEI-Quanta 250,
acoplado a un analizador de energia dispersiva de rayos
X (SEM/EDX). Esta evaluacion se hizo con el objeto de
evaluar la morfologia, asi como también la distribucion
elemental, empleando las herramientas EDX-LineScan y
EDX-Mapping.

3. Resultados y discusién

Todas las muestras recubiertas presentaron una
superficie brillante posteriormente al proceso de
recubrimiento. La tabla 1 muestra los resultados de las
pruebas Ferroxyl para las probetas recubiertas mediante
diferentes pretratamientos. Se puede apreciar que las
probetas que no presentaron ningln tipo de porosidad
fueron aquellas en donde se realizaron los cinco pasos de
pretratamiento (ruta D). Esto indica que la superficie de
este tipo de materiales requiere de una limpieza
exhaustiva para lograr un buen recubrimiento Ni-P ya
que la difusién de boro, a pesar de que forma un
compuesto intermetalico sumamente denso, tipicamente
presenta una superficie altamente porosa y esa porosidad
puede alojar distintos tipos de contaminacion que pueden
afectar el desarrollo del recubrimiento durante el proceso
y generar zonas porosas que afectan su resistencia a la
corrosion.

La figura 12 corresponde a la micrografia del corte
transversal de la probeta D. En la micrografia se puede
apreciar la morfologia de ‘tipo coliflor’. Este tipo de
morfologia es caracteristica de los recubrimientos Ni-P y
ha sido ampliamente reportada por diversos autores [13-
15].
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Figura 12. Micrografia del corte transversal de la probeta recubierta con Ni-P. Fuente: elaboracidn propia.
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Figura 13. Micrografias de los analisis por EDX-Mapping
para (a) hierro; (b) fosforo y (c) niquel. Fuente: elaboracién propia.
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sobre piezas de hierro boronizado

Uno de los aspectos mas importantes planteado en la
presente investigacion es la distribucion de los elementos
quimicos a lo largo de la secciéon transversal de
recubrimiento y en la zona entre la cobertura Ni-P y la
difusién de boro, esto a objeto de determinar si existié o
no difusién de un material en el otro. Las figuras 13, 14
y 15 muestran ampliamente y en detalle cémo ocurrié la
distribucion de los elementos entre ambos materiales. Las
micrografias presentadas en la figura 13 muestran como
es la distribucion de los elementos constituyentes de la
muestra y que pueden ser detectados por la técnica EDX:
hierro, niquel y fosforo.

Cada punto en las micrografias representa una zona
analizada con el detector EDX-MEB. La micrografia
13(a) corresponde a la distribucién del elemento hierro,
el cual es el constituyente principal del sustrato, que se
puede observar por la mayor densidad de puntos naranja
en la parte superior de la micrografia, y que disminuye
significativamente en la medida en que va del sustrato al
recubrimiento. La micrografia 13(b) corresponde a la
distribucion del elemento fésforo en la muestra, que el
cual presenta una mayor concentracién en la zona baja de
la imagen correspondiente al recubrimiento. En la
micrografia 13(c) se aprecia la distribucion del elemento
niquel en la zona del recubrimiento. Uno de los aspectos
mas destacables de los resultados obtenidos en el analisis
de EDX-Mapping es la deteccién de los elementos niquel
y fésforo en la zona de difusion de boro, asi como
también el elemento hierro en la zona del recubrimiento.
Esto permite afirmar que existe una difusion del
recubrimiento Ni-P en la superficie del sustrato.

Esta afirmacién se corrobora con las figuras 14 y 15, que

corresponden al andlisis EDX-LineScan, realizado para
la misma zona de trabajo que para EDX-Mapping.
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Figura 14. Micrografia de la zona de analisis EDX-
LineScan. Fuente: elaboracién propia.

La figura 14 muestra una micrografia de la zona
analizada, y sobre esta se encuentra superpuesta una linea
color verde, que se usa para marcar el camino por el cual
el detector EDX realizo el anlisis. En este caso se eligid
un barrido a lo largo de las primeras 40 um desde la
superficie de la pieza y a través del corte transversal hasta
llegar a la zona del sustrato. El analisis registro las
concentraciones relativas de los elementos niquel,
fésforo y hierro a lo largo del recorrido.

La figura 15 muestra un grafico del porcentaje relativo en
peso del elemento con respecto a la distancia en um desde
la superficie del recubrimiento hasta el sustrato. En la
misma figura se observa la presencia significativa de una
pequefia cantidad de hierro a lo largo del recubrimiento
hasta llegar a los 35 um de profundidad. Una vez se ha
llegado a este punto, ocurre un cambio significativo en
las concentraciones de los elementos a lo largo de una
franja de aproximadamente 5um, en el cual las

P K
" FeK
Ni K

Figura 15. Gréfico de distribucion elemental en la zona frontera entre el recubrimiento Ni-P y la difusion de
boro. Fuente: elaboracion propia.
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concentraciones de niquel 'y fosforo caen
progresivamente mientras que la de hierro aumenta hasta
Ilegar al 100 %.

Estos resultados no solo corroboran la difusion del Ni-P
observada en el sustrato, sino que, adicionalmente, indica
que existe una zona “interfacial”, que en el area de
analisis es de aproximadamente 5um, en donde hay una
fuerte interaccion entre los dos materiales.

El hecho de que exista una difusién de esta magnitud en
el sustrato plantea un reto importante en pro de
determinar en qué parte del proceso descrito para generar
el recubrimiento Ni-P ocurre la difusion de este en la
capa, para diferenciar, por ejemplo, si el tratamiento
térmico influye en la difusion, y, de ser asi, determinar
hasta donde es posible optimizar el mismo tratamiento
para obtener una mayor penetracién en el sustrato
estudiado.

4. Conclusiones

El proceso de recubrimiento de niquel fosforado se
encuentra fuertemente influenciado por el estado inicial
del sustrato a recubrir. Para el caso de sustratos de acero
con difusion de boro, se hace necesario un extenso
procedimiento de limpieza fisicoquimica que permita
eliminar impurezas, éxido y particulas contaminantes
que puedan influir en la generacién de un sustrato poroso.
La capa de niquel fosforado mostr6 un excelente
cubrimiento, posterior a un proceso de pre-tratamiento
del sustrato en el que se incluy6 una limpieza mecanica,
un desengrase alcalino, un desengrase y decapado
electroliticos y una activacion acida.

En cuanto a la interaccion del recubrimiento con el
sustrato, se pudo comprobar que existe una difusion del
niquel fosforado en la difusion de boro, lo cual le da al
recubrimiento una excelente adherencia y aumenta
significativamente la probabilidad de cubrir las
microgrietas que pueda poseer la difusion de boro en las
piezas de acero borizado.
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