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RESUMEN

TITULO: EVALUACION ELECTROQUIMICA DE LAS PROPIEDADES SUPERFICIALES DE UN
ACERO AISI 420 MODIFICADO SUPERFICIALMENTE CON IONES DE NITROGENO*

AUTORES: REYES GARCIA, Luz Amparo, CHACON VELAZCO, Leidy Silvana**

PALABRAS CLAVES: Acero AlSI 420, Implantacion lénica tridimensional (3Dll), Implantacién con
iones de nitrogeno, Velocidad de corrosion, Pruebas electroquimicas, Microscopia electrénica de
barrido.

DESCRIPCION:

Los aceros inoxidables martensiticos son utilizados en diferentes aplicaciones como la industria del
petréleo y para uso quirurgico, en este caso el acero AISI 420 se ha empleado en la fabricacion de
instrumental quirdrgico, el cual presenta problemas de corrosion uniforme y picadura.

Por ello, se somete el acero AISI 420 a una implantacion idnica utilizando el método 3DII (Three-
Dimensional lon Implantation), para mejorar las propiedades de superficies metalicas, y
comprender los mecanismos basicos que producen estas modificaciones. La implantacion idnica
tridimensional, consiste en una descarga pulsada de alto voltaje a bajas presiones. Los pioneros
en el estudio de este tipo de descarga fueron Klarfeld, Pokrovskaya-Soboleva y McClure

La presente investigacion busca evaluar las propiedades electroquimicas del acero AISI 420 no
implantado e implantado con iones de Nitrégeno, después de ser sumergidos por 21 dias en
solucién electrolitica de NaCl al 3%, utilizando pruebas de dureza y microdureza, microscopia
electronica de barrido y técnicas electroquimicas como: Extrapolacion de Tafel, Rp, y EIS.

Los resultados indican que las muestras con menor velocidad de corrosion fueron las implantadas
a 30 y 90 minutos, siendo inferiores en un 80% respecto a las muestras sin tratamiento superficial
después de 21 dias en la solucién.

*Trabajo de grado.
**Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Metalurgica. Director: Dario Yesid Pefia Ballesteros,

Codirector: Ely Dannier Nifio.
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ABSTRACT

TITLE: ELECTROCHEMICAL EVALUTATION OF THE SURFACE PROPERTIES IF AISI 420
STEEL SUPERFICIALLY MODIFIED WITH NITROGEN IONS*

AUTHORS: REYES GARCIA, Luz Amparo; CHACON VELASCO, Leidy Silvana**

KEYWORDS: Steel AISI 420, three-dimensional ion implantation (3DIl), ion implantation of
nitrogen, corrosion rate, electrochemical test, scanning electron microscopy.

DESCRIPTION:

Martensitic stainless steels are used in various applications such as oil and for surgical use; in this
case the steel AISI 420 steel was used in the manufacture of surgical instruments, which presents
problems of uniform corrosion and pitting.

Therefore, the steel AlSI 420 steel is subjected to an ion implantation using the method 3DII (Three-
Dimensional lon Implantation) to improve the properties of metal surfaces, and understand the
basic mechanisms that produce these modifications. The three-dimensional ion implantation is a
high-voltage pulsed discharge at low pressures.The pioneers in the study of this discharge type
were Klarfeld, Pokrovskaya-Soboleva and McClure.

This study intends to evaluate the electrochemical AISI 420 steel properties not implanted and
implanted with ions of nitrogen, after being submerged in electrolyte solution 21 days in 3% NaCl,
using hardness testing and micro hardness, scanning electron microscopy and electrochemical
techniques such as Tafel extrapolation, Rp, and EIS.

The results indicate that the samples with smaller speed of corrosion were the implanted at 30 and
90 minutes, being inferior in 80% with respect to the sample without surface treatment after 21 days
in the solution.

*WorkDegree.
**Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Metalurgica. Director: Dario Yesid Pefia Ballesteros,

Codirector: Ely Dannier V. Nifio.
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INTRODUCCION

Los aceros inoxidables martensiticos".en particular el acero AISI 420,son
aleaciones de uso masivo en la industriapor su buen desempefno de trabajo en
condiciones corrosivas; sin embargo, este grupo de materiales aleados presentan
deficientespropiedades tribologicas.Por tal motivo, en las ultimas dos décadas se
han desarrollado numerosas técnicas tendientes a incrementar la resistencia al
desgastey a la corrosion; y una de ellas es la técnica de implantacion idnica, la
cual busca incrementar la dureza de estos materiales mediante la difusion de

nitrdgeno en las capas superficiales y sub-superficiales.

El proceso de implantacion idnica, consiste en modificar(sin cambio en las
dimensiones geométricas) las propiedadesfisicas y quimicas que suceden en las
capas superficiales ysub-superficiales de los materiales. Con tales
modificacionesse busca el mejoramiento de  algunas de  sus
caracteristicas,convirtiendose en un tema de gran interés para la
industriapetroquimica, médica, aeroespacial, automovilistica, dealimentos,

electronica y en el estudio de las ciencias de losmateriales.

En 1997 se presenta una nueva técnica de implantacién idnica que se fundamenta
en las descargas pulsadas de alto voltaje a bajas presiones denominada

implantacion iénica tridimensional (3DlIlI).

De acuerdo a lo anterior, en el presente trabajo de grado se evaluan la dureza, la
microdureza y las propiedades electroquimicas mediante los ensayos de
Resistencia a la Polarizacion (Rp), Espectroscopia de Impedancia Electroquimica
(EIS) y Extrapolacion de Tafel del acero AISI 420, no implantado e implantado

superficialmente con iones de nitrégeno.

Mwww.soldador.org/soldadura/aceros-inoxidables-martensiticos/
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1. OBJETIVOS

1.1. General

e Evaluar las propiedades electroquimicas de un acero AISI 420 implantado

con iones de nitrodgeno.

1.2. Especificos

e Determinar la dureza y micro dureza del acero AISI 420 modificado y no
modificado superficialmente con iones de nitrégeno.

e Determinar la velocidad de corrosién del acero AISI 420 no modificado y
modificado superficialmente con iones de nitrégeno por medio de
lastécnicas electroquimicas de Rp, EIS y Tafel, en una solucion electrolitica
de cloruro de sodio (NaCl) al 3% y 27+2°C.
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2. MARCO REFERENCIAL

Los aceros inoxidables son aleaciones complejas compuestas por
multipleselementos. El elemento principal en el acero es el hierro y los elementos
aleantes son elcromo, el carbono y el niquel, que dependiendo del porcentaje da

lugar a los aceros inoxidables austeniticos, ferriticos, martensiticos y duplex!".

2.1. Aceros inoxidables

Los aceros inoxidables son aleaciones a base de hierro, cromo, carbono y otros
elementos,principalmente, niquel, molibdeno, manganeso, silicio y titanio, entre
otros, que lesconfieren una resistencia particular a algunos tipos de corrosién en

determinadasaplicaciones industriales.

Naturalmente, la presencia de cada elemento en determinadosporcentajes
produce variaciones distintas de las caracteristicas intrinsecas de los
diversostipos. Segun la norma EN 10088 se define a los aceros inoxidables como
aquellasaleaciones férreas que contienen cromo en una proporcion minima del
10.5 %.

Esta caracteristica de buena resistencia a la corrosion se debe a la propiedad de
estasaleaciones de pasivarse en un ambiente oxidante. La formaciéon de una

pelicula superficialde éxido de cromo sirve para la proteccion del acero inoxidable.

2.1.1. Clasificacion de los aceros inoxidables

Los aceros inoxidables se clasifican en cinco grupos tal y como se muestra en la
figura 1. Cuatro de ellos estan asociados segun las caracteristicas cristalograficas

de su estructura: ferritica, martensitica, austeniticay duplex (austenita y ferrita).

“]Comportamiento al desgaste por deslizamiento en aceros inoxidables: Ferriticos, Austeniticos, Duplex y Martensiticos.
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El quinto grupo son los aceros que pueden ser endurecidos por precipitacion, que

se basan en el tipo de tratamiento térmico utilizado.

Figura 1. Clasificacion de los aceros inoxidables.

)
INOXIDABLES
Fe+Cr(210.5%)+C
| 1 1 1

D) D) D) D
MARTENSITICOS EERRITICOS AUSTENITICOS Austeno-Ferriticos
Fe +Cr (12-19%) + Fe+Cr(105:30%)+ | | | Endurecidos por Fe+Cr(16-28%)+ N +(::[rl?1pale;a}%}-+

, recipitacion m o T ¥’
C(0.08-1.2%) C(0.015-0.08%) ! Ni (6-32%) +C (0.08-1.2%) N (4-65%)+

Mo(1.5-3%)

Fuente: Comportamiento al desgaste por deslizamiento en aceros inoxidables: Ferriticos, Austeniticos,

Duplex y Martensiticos

2.2. Aceros inoxidables martensiticos'"

Los aceros inoxidables martensiticos son similares a los aceros hierro-carbono
que han sido austenitizados, endurecidos, y luego templados incrementando la
ductilidad y la tenacidad. Estos aceros son magnéticos, y su estructura es
tetragonal. En el estado templado, poseen un limite elastico de 275 MPa y son

generalmente mecanizados en frio.

La resistencia mecanica obtenida mediante tratamiento térmico depende del
contenido en carbono del acero. El aumento en el contenido de carbono

incrementa la resistencia pero disminuye la ductilidad y la tenacidad.

[”Comportamiento al desgaste por deslizamiento en aceros inoxidables: Ferriticos, Austeniticos, Duplex y Martensiticos.
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2.2.1. Descripcion del acero AlSI 420

El acero inoxidable AISI 420 tiene buena ductilidad en la condicién de recocido
con una dureza entre 49 y 53 HRC. La mayor resistencia a la corrosion se
logracuando el metal es endurecido y luego rectificado o pulido; y es muy baja en
condiciones de recocido. El acero AISI 420 no se recomienda utilizarloa
temperaturas mayores de los 370 °C.A continuaciéon se mencionan algunas de sus

propiedades:

e Elevada dureza (se puede incrementar por tratamiento térmico)

e Gran facilidad de maquinado.

e Magnéticos.

e Buena tenacidad.

e La resistencia a la corrosion, es mayor cuando estan templados y pulidos.
e Temperatura en la que empiezan a formarse capas es de 820° C.

e Densidad 7.8 g/cm3 (0.28 Ib/in3).

La importancia de este acero, ademas de las caracteristicas mecanicas y amplio
uso en diferentes ramas de la industria que se extiende desde aplicaciones de la
vida cotidiana hasta industrias muy complejas (quimica, petrolifera, nuclear, etc),

se debe a su alta produccién en el planeta.

En las tablas 1 y 2 semuestran las propiedades mecanicas y la composicion

quimica del acero AlSI 420.

Tabla 1. Propiedades mecanicas del acero AlSI 420

Resistencia a la | Resistencia ala | Elongacion | Reduccion Dureza
fluenciaMPa traccion MPa % de area % RHC
1480 1720 8 25 52

Fuente: AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Properties and Selection: Irons, Steels, and HighPerformance
Alloys

Byww.sumiteccr.com/Aplicaciones/Articulos/pdfs/AlSI%20420.pdf.
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Tabla 2. Composicion quimica del acero AlSI 420

Acero

Cc

Cr

Mn

Si

Mo

S

P

AISI 420

0.15

12.0-14.0

1.00

1.00

0.072

0.03

0.04

Fuente: AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Properties and Selection: Irons, Steels, and HighPerformance
Alloys

2.3. Implantacion lénica™

La necesidad de encontrar materiales capaces de trabajar en condiciones cada
vez mas extremas y agresivas (desgaste, corrosion, oxidacion, fatiga) ha hecho
que desde comienzos de los 80 se hayan desarrollado toda una serie de técnicas
de modificacion superficial encaminadas a cambiarla superficie de los materiales,
con propiedades diferentes a las del material base o imposibles de obtener por
meétodos tradicionales. Entre estas técnicas se destaca la implantacion ionica, que
consiste en la aceleracion de iones contra una superficie por medio de la energia
cinética del ion. Cuando el ion se incrusta en la red cristalina, produce una
alteracién superficial en el comportamiento mecanico, quimico yen las

propiedades eléctricas, Opticas, e incluso magnéticas.

2.3.1. Bombardeo i6onico™

Un creciente numero de tratamientos avanzados se fundamenta en el bombardeo
ionico. Los iones no son otracosa que atomos cargados eléctricamente,
normalmente mediante el arranque de uno de sus electrones. Dependiendo de la
energia con la que estos atomos llegan a una superficie se pueden dar tres

procesosdiferentes:

e Si la energia es muy baja (10 Voltios de aceleracién) los atomos se

depositan en superficie,creandose un recubrimiento.

Mywww.ain.es/que_hacemos/servicio_actividad.aspx?ms=1&.

B/, NINO, Ely Dannier; “Comportamiento del Acero SAE- 4140 Implantado con lones de Nitrogeno en Ambientes
Hidrogenados”; Tesis de Pregrado en Fisica; Universidad Industrial de Santander; Bucaramanga (2004).
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e Si la aceleracion es mayor (500 Voltios) predomina un proceso de
pulverizacionde la superficie conocido como Sputtering. Puede ser util para
limpieza superficial o para evaporar materialespara recubrimientos.

e Finalmente, a energias mucho mayores (100.000 Voltios), los atomos
penetran dentro dela superficie incrustandose a una profundidad de muchas

capas atémicas. En la figura 2 se presenta el efecto del bombardeo iénico.

Figura 2. Efectos del bombardeo i6nico dependiendo de la energia

Deposicién Sputtering Implantacion Ionica
(10- 100 e¥) (500 - 5000 £V) (5- 100 ke V)
® ® @ & ® @®
L I @ | 1 @
} l l
% a% O%. ..z.
Y XX v oo 0
o o
O

Fuente: NINO D., 2004

2.3.2. Implantacion Iénica lll-Dimensional™

En los ultimos afios V. Khevsyuky P. Tsygankov, dieron a conocer un nuevo
dispositivo de implantacién idnica, el cual se fundamenta en las
descargaspulsadas de alto voltaje a bajas presiones,donde se tiene una descarga
auto sostenidaque se caracteriza por un espesor pequefio en laregidn de caida
catddica y por la gran estabilidad del plasmadurante el proceso de descarga. El
dispositivo recibe el nombre de JUPITER (Joint Universal Plasma and lon

Technologies Experimental Reactor).

"TORRES E. Simulacion de implantacién de nitrégeno en hierro policristalino por el método de dinamica molecular (2005).
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En la figura 3 (a) se observa el reactor JUPITER, en la figura 3 (b), el interior de la
camara de descarga, el cual se encuentra en el laboratorio de Fisica del plasma

de la Escuela de Fisica de la Universidad Industrial de Santander.

Figura 3. (a) Dispositivo JUPITER, (b) Camara de descarga del reactor Jupiter
(b)

Fuente: Autoras

2.3.3. Implantacién lénica de Nitrogeno!

La mayor parte de los problemas de desgaste sesolucionan mediante la
implantacion con iones de Nitrégeno (14N* 6 14N?*), la cual produce los siguientes

efectos:

e Creacion de esfuerzos compresivos en las primeras capas superficiales.
e Formacion de precipitados de Nitruros duros.
¢ Inhibicion del movimiento de dislocaciones.

o Estabilizacion de las capas finas superficiales de 6xido metalico.

MTOWNSEND, P.D. AND NUNN, P.J.T. Optical Effects of lon Implantation.

@ v, NINO, Ely Dannier; “Comportamiento del Acero SAE- 4140 Implantado con lones de Nitrégeno en Ambientes
Hidrogenados”; Tesis de Pregrado en Fisica; Universidad Industrial de Santander; Bucaramanga (2004).

29



2.3.4. Superficies implantadas

La implantaciéon iénica produce en las superficies cambios de composicién y
estructura que son el origen de su aumento de resistencia al desgaste, friccion y

corrosion.

Los iones implantados se distribuyen en una profundidad que oscila entre 200 y
2000 capas atémicas (0.05um y 0.5um) dependiendo del tipo de ion, del material
base y de la energia del bombardeo. Las superficies implantadas con iones tipo
boro, carbono, nitrégeno, etc., se endurecen como consecuencia de la formacion
de finos precipitados (Nitruros, etc.). También la introduccién de dosis elevadas de
estos elementos crea esfuerzos compresivos importantes que contribuyen al
bloqueo de microgrietas y al cierre de los canales de corrosion. La capa de oxido
superficial presente en muchos metales puede cohesionarse contribuyendo
también a una mejor proteccion contra la corrosion y a una reduccion de los

coeficientes de friccion.

Existen tres parametros que caracterizan cada implantacién (tipo de ion, energia
de implantacion y dosis implantada) y hay diferentes soluciones para los distintos
problemas, aunque en el caso de losaceros, que es el material mas tratado, las
implantaciones de nitrégeno, seguidas de las de cromo, carbono o titanio

constituyen el 90% de las soluciones empleadas.
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3. ESTADO DEL ARTE

Existen diversos articulos y tesis que tratan el tema de la implantacion ionica y
como esta técnica ha mejorado el comportamiento de muchos materiales. A
continuacion se hace mencién de algunos estudios de corrosion en diversos

aceros implantados:

CORENGIA, P. et al (2002). "COMPORTAMIENTO FRENTE A LA CORROSION
DE ACEROS NITRURADOS POR PLASMA". En la investigacién se nitrurd por via
plasma un acero de baja aleacién (AISI 4140) y un acero inoxidable martensitico
(AISI 410), con el objeto de evaluar su comportamiento frente a la corrosion,
encontrando que los nitruros de hierro formados disminuyen la velocidad de

corrosion.

DULCE, H.; et al (2002). “IMPLANTACION IONICA TRIDIMENSIONAL
MEDIANTE DESCARGAS DE ALTO VOLTAJE A BAJAS PRESIONES DEL
DISPOSITIVO JUPITER”. En esta investigacion se realizé el estudio de las
descargas eléctricas pulsadas de alto voltaje a bajas presiones en el dispositivo
JUPITER vy el tratamiento superficial de metales mediante la técnica 3DII. Los
resultados preliminares de modificacion superficial en aceros al carbono con iones
de nitrégeno, mostraron ser una alternativa para mitigar el fenbmeno de corrosion

en metales.

SILVA, M. (2004) “ESTUDIO DE LA IMPLANTACION IONICA TRIDIMENSIONAL
(3DIl) EN DESCARGAS A BAJA PRESION COMO PROTECCION DE ACEROS
A LA PERMEACION DE HIDROGENO’. En esta investigacion las laminas de
acero AISI/SAE 1010 fueron implantadas con iones de nitrogeno y ensayadas en
pruebas de permeaciéon electroquimica para establecer su comportamiento como
barrera 0 como catalizador a la entrada y salida de nitrégeno, encontrando una

razon critica entre el espesor de la zona implantada y el espesor de la muestra,
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para el cual la permeabilidad del hidrégeno en estado estacionario es igual tanto

para el sustrato como para el acero implantado.

V. NINO, D. et al (2004) “COMPORTAMIENTO DEL ACERO AISI SAE 4140
IMPLANTADO CON IONES DE NITROGENO EN AMBIENTES
HIDROGENADOS”. Se aplico la tecnologia de implantacién ionica tridimensional
para buscar la solucion del problema de fragilidad de un acero industrial que es
causado por disolucién de hidrogeno y procesos de oxidacion, determinaron que el
grado de fragilidad de las muestras implantadas por nitrégeno en las descargas de

10 y 20 kV disminuyo significativamente.

MARTINEZ, L. et al (2005) “EL EFECTO DE LA IMPLANTACION IONICA DE
NITROGENO EN EL COMPORTAMIENTO DE LA CORROSION DE ACEROS
INOXIDABLES EN EL MEDIO DE CLORUROS”. En este trabajo, el efecto de la
implantacion de nitrdgeno en el comportamiento de la corrosion de un acero
inoxidable austenitico (AISI 304) y ferritico (AISI 430). Las dosis implantadas
fueron probadas por medio de las pruebas de Resistencia a la polarizacién y de
extrapolacion de Tafel. Los resultados demostraron que, en términos generales, la
implantacion de Nitrégeno mejora la resistencia a la corrosion aumentando la
resistencia a la polarizacién y polarizando la reaccion anddica del proceso de la

corrosion.

RUEDA, A. et al (2006) “ESTUDIO DEL COMPORTAMIENTO DE LA
CORROSION NITROGENO“. Donde a muestras de acero AISI SAE 1020
implantadas y no implantadas se le realizaron ensayos de corrosion, obteniendo
velocidades de corrosiéon a partir de las pendientes de Tafel. Los resultados
reportados muestran un cambio significativo de los parametros de corrosion, ya
que la velocidad de corrosiéon calculada para la muestra implantada resulta ser

cuatro veces menor que la obtenida para la muestra no implantada.

FONTALVO, P. et al (2007) “.EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA
RESISTENCIA A LA CORROSION DE UN ACERO AISI SAE 4140 IMPLANTADO

32



CON IONES DE NITROGENO®. En la investigacion llevada a cabo de la
implantacion idnica de Nitrégeno en un acero industrial de tipo AISI-SAE 4140
para tres tipos de rugosidad superficial a la cual se le realizaron pruebas
electroquimicas de EIS,Rp y Tafel en una solucién de Cloruro de Sodio al 3% con
el objeto de evaluar la influencia de la rugosidad de dicho acero implantado frente

a la corrosion.

SALINAS D. V. & CHINCHILLA L.F.; et al (2010). “DETERMINACION DE LA
RESISTENCIA A LA CORROSION DE UN ACERO AISI SAE 1045 IMPLANTADO
CON IONES DE NITROGENO Y TITANIO”. Por medio de la técnica de
implantacion iénica tridimensional (3DIl) por descargas pulsadas de alto voltaje a
bajas presiones se modificé la superficie de un cupon de acero AlSI SAE 1045 con
iones de Nitrogeno y Titanio, donde se realizaron mediciones mediante técnicas
electroquimicas de EIS, LPR y Tafel en una solucion de cloruro de sodio 3%w
durante 28 dias. Las probetas implantadas con iones de Ti presentaron una menor
velocidad de corrosion en comparacion con los demas cupones implantados y un
cambio sustancial respecto a los cupones sin implantar, estableciendo finalmente
que la implantacion con este tipo de iones, es un procedimiento eficaz para a la
proteccion contra el deterioro de aceros de bajo carbono en caso que estos se

expongan a medios agresivos o ambientes marinos.

NARANJO D.I. & LOZANO E.G.; et al (2011). “EVALUACION DEL
ENDURECIMIENTO SUPERFICIAL DEL ACERO AISI 420EMPLEADO PARA
FABRICAR HERRAMIENTAS DE CORTE QUIRURGICOPARA LA EMPRESA
QUIRURGICOS ESPECIALIZADOS S.A.”. Mediante un endurecimiento superficial
por nitruracién gaseosa en alta temperaturadel acero AISI 420 usado para fabricar
instrumental quirdrgico, en esta investigacionse logré minimizar el desgaste
(corrosion-desgaste) del material obteniéndosetambién un detrimento en la
resistencia a la corrosion. Estos resultados encaminanfuturas investigaciones a

consolidar el proceso de nitruracion gaseosa en altatemperatura como una
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solucion a la pérdida de la capacidad de corte del instrumental quirurgico fabricado
en acero AlSI 420.

PACHON A.L.&VEGA A.P.; et al (2011). “CRECIMIENTO DE OXIDOS EN
ACEROS AISI 420 NITRURADO Y AISI 316LPOR LA TECNICA DE CORRIENTE
PULSANTE TRIANGULAR PARA FINESQUIRURGICOS”. En este trabajo se
obtuvieron recubrimientosde 6xido de cromo sobre la aleacion 316L y la aleacion
420 nitrurado mediante la técnica decorriente pulsante triangular en electrolito de
H,SO4 +CrOs;; y posteriormente fueron caracterizados fisico-quimicamente
mediante microscopiaelectronica de barrido (SEM), espectrometria de energia
dispersa (EDS), caracterizacibncromatica, donde se encontré6 que las peliculas
anddicas obtenidas eran compactas y adherentes. Ademas serealizaron pruebas

electroquimicas para evaluar su estabilidad frente a un fluido simulado Ringer’s.
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4. DISENO METODOLOGICO

En el siguiente diagrama se muestra la distribucion de las etapas en las que se

llevé a cabo la investigacion del presente documento.

Figura 4.Diagrama de flujo del disefio metodolégico utilizado en la investigacion

Instalacion de T
Probetasenla . Limpieza Modificacion pANAn
cam .de / (SPUTTERING) Superficial. Nitrégenc. )
o Espectroscopia
reparacion - —— de impedancia —
Metalografica —’ Cﬂ;am:;im.ca'l"" electroquimica
(Desbaste) uperic . "
. . v - =
Resistencia a
+ * la polarizacion P
Preparacion
delas
frobetse y . Extrapolacion
 / | de Tafel
l o
Dureza y Microscopia
o Electronica de D.RX
Barrido (SEM)
Y —
h 4 ' v
Resultado y Conclusiones
Analisis de e Informe
Resultados. Final
\ J |- 4

Fuente:Autoras
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4.1. REVISION BIBLIOGRAFICA

Para el desarrollo del proyecto de investigacion se consultdé la informacion
necesaria basada en las propiedades del acero a estudiar, la técnica de
implantacion idnica, las propiedades mecanicas como dureza y microdureza, las
pruebas electroquimicas para medir la velocidad de corrosion, el uso adecuado de
los equipos y las normas especificas para analizar los resultados; donde se
utilizaron diversas fuentes de informacion tales como: articulos de revistas,

normas ASTM, libros, tesis publicadas y paginas web.

4.2. MUESTRAS ANALIZADAS

Las muestrascirculares planas con diametro de 13 mm y un espesor de 2mm en
acero inoxidable martensitico de tipo AISI 420 fueron suministradas por la
empresaQuirurgicos Especializados S.A,. En la Figura 5se observa la forma de las

probetas utilizadas y la composicion quimica se encuentra reportada en la tabla 3.

Figura 5. Dimensiones de la probeta AISI 420

Fuente: Autoras

Tabla 3. Composicion quimica del acero AlSI 420 en porcentaje en peso
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Acero C Cr Mn Si S P

AISI 420 0.3 13,56 0,5 1.00 0.03 0.04

Fuente: GIC. Evaluacion del endurecimiento superficial del acero AISI 420 empleado para fabricar
herramientas de corte quirirgico para la empresa quirdrgicos especializados s.a

4.2.1. PREPARACION METALOGRAFICA

Antes de realizar la implantacion i6nica con nitrégeno y las pruebas de
caracterizacion superficial, se realizd la respectiva preparacion metalografica que

consta de los siguientes pasos:

Pulido y limpieza: Antes de implantar las muestras, se realizdé una preparacion
metalografica segun la norma ASTM E3, mediante un desbaste humedo con papel
abrasivo de carburo de silicio (SiC)de grado No.60, 80, 120, 240, 320, 400 hasta
600.

Secado: Las probetas fueron secadas al aire y se guardaron herméticamente para
evitar su contaminacion.

Analisis microestructural: Finalmente se realizdé un analisis microestructural del

acero AISI 420 en estado de entrega para conocer sus fases iniciales.

4.3. MODIFICACION SUPERFICIAL

Para la implantacion con iones de nitrogeno del acero AlSI 420 se utilizé el reactor
JUPITER y consta de una camara de descargas, un sistema de vacio, compuesto
por una bomba Turbo molecular y una mecanica, un generador de pulsos de alto

voltaje y la unidad de control y monitoreo. (Ver figura 3).

4.3.1. LIMPIEZA POR BOMBARDEO IONICO (SPUTTERING)

Las probetas AISI 420 se ubicaron en la camara de descarga sobre la superficie

del catodo; cuando se alcanzaron las condiciones de vacio, se introdujo argén y se
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produjo una descarga eléctrica, que dio lugar a que los iones de argdn
bombardeen la superficie de la probeta causandoel efecto de decapado idnico
para la eliminaciénde impurezas presentes, es decir, los 6xidos que se encuentran
en la superficie del material. La descarga eléctrica se controlé por medio de la
presion del gas con el fin de que el proceso se desarrollara en las mejores
condiciones. En la tabla 4se describen los parametros utilizados para el proceso

de Sputtering.

Tabla 4.Parametros delimpieza parael sputtering

PARAMETROS
Tipo de Gas Argon
Voltaje (kV) 5
Frecuenciadel Pulso (Hz) 30
Duracién del Pulso (ms) 0,25
Presionde la Descarga (Pa) 1,5>P>1,8
Tiempo de Exposicion (min) 20

Fuente:Autoras

4.3.2. IMPLANTACION IONICA TRIDIMENSIONAL (3DII)

Una vez realizada la limpieza por sputtering, se procedié con la implantacidon
idnica con gas de nitrogeno en unasola cara de la probeta. La informacioén sobre
los parametros utilizados en la modificacion superficial de las probetas se

encuentra registrada en la tabla 5.

El plasma generado por este tipo de descarga permite que los iones adquieran
una alta energia (decenas de keV) que es proporcional al potencial suministrado.
De estaforma se tiene una implantacién perpendicular a la superficie con un flujo

de iones cuasimonoenergéticos.

Tabla 5.Parametros de la descarga para la implantacion con iones de nitrogeno

PARAMETROS Probeta 1 Probeta 2
Tipo de Gas N, N,
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Voltaje (kV) 10 10
Frecuenciadel Pulso (Hz) 30 30
Duracion del Pulso (ms) 0,25 0,25

Presiénde la Descarga (Pa) 1,60>P>1,80 | 0,80>P>1,1
Tiempo de Exposiciéon (min) 30 90

4.4. DISENO EXPERIMENTAL ESTADISTICO

Fuente: Autoras

Con el fin de determinar como influye cada una de las variables independientes y

la interaccion entre ellas y la variable dependiente (velocidad de corrosion), se

realizé un disefio experimental de 2* donde 2 es el nimero de niveles y k es el

numero de variables (tiempo de exposicion durante la implantacién, sustancia a

implantar y tiempo de exposicién al electrolito).Segun este disefio se establecid

realizar 8 ensayos (2°=8), y se logro obtener la mayor informacion posible sobre el

proceso.

En la tabla 6 se muestra la distribucion de las probetas, los dias de inmersién y las

medidas electroquimicas a realizar.

Tabla 6.Distribucion de las probetas implantadas y no implantadas superficialmente

TIEMPO DE EXPOSICION A SOLUCION ENSAYOS
PROBETA ELECTROLITICA DE NaCl 3% (DIAS) ELECTROQUIMICOS
0 7 14 21 RP | EIS | TAFFEL
BLANCO X X X X X | X X
IMPLANTADA
A 30 X X X X X | X X
MINUTOS
IMPLANTADA
A 90 X X X X X | X X
MINUTOS

Fuente:Autoras

4.5. CARACTERIZACION DE LAS PROBETAS

Con el proposito de ratificar la efectividad de la implantacion de iones de nitrégeno

en la superficie del acero inoxidable AISI 420, se realiz6 la evaluacidon de la
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superficie no implantada e implantada mediante, analisis metalografico,
mediciones de dureza y microdureza, ensayos electroquimicos, microscopia
electronica de barrido y DRX. A continuacion se describen los detalles de cada

una de las caracterizaciones superficiales realizadas.

4.5.1. ANALISIS METALOGRAFICO

El analisis metalografico se realiz6 en las probetas antes de la implantacion, con el
fin de analizar la microestructura, el color y las fases presentes en el acero.Este
analisis se realizé en el Microscopio metalografico (camara JVC y lente Carl Zeiss)
en el laboratorio de metalografia de la Escuela de Ingenieria Metalurgica y

Ciencias de los materiales (UIS).

4.5.2. DUREZA

El analisis de dureza para las muestras en estado de entrega e implantadas, se
realizd en el durémetro Wilson Rockwell Hardness Tester (ver figura 6), que se
encuentra en el laboratorio de preparacion de materiales Il ubicado en la Escuela
de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de los Materiales (UIS), bajo el estandar de la
norma ASTM E 18.

Figura 6. Durémetro WILSON ROCKWELL HARDNESS TESTER
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Fuente:Autoras

4.5.3. PERFIL DE MICRODUREZA

La microdureza es un ensayo de precision que consiste en generar una huella
muy pequeia en zonas con un tamafio menor. Lasmedidas de microdureza se
hacen aplicando cargas muy pequefas y fueron realizadas en el microdurémetro
SHIMADZU V6-043T (ver figura 7), con una carga de 10 kg, tolerancia de 752+- 29
HV (HANS VICKER), identador para vicker fijo (no removible) y punta de diamante
de la empresa Transejes de Colombia. La escala de microdureza que se utilizé fue
HRC. Las mediciones fueron realizadas en la superficie de las probetas

implantadas y no implantadas.

Figura 7. Microdurometro INDENTEC ZWICK/ROELL ZHV VG-109T
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Fuente:Autoras

4.5.4. MEDIDASELECTROQUIMICAS

Las medidas electroquimicas de OPC,EIS, Rp y Extrapolacion de Tafel para
determinar la velocidad de corrosidn en la superficie de las probetas no
implantadas e implantadas fueron realizadas en el potenciostato/galvanostato
GAMRY 600, del Laboratorio del GIC de la Escuela de Ingenieria Metalurgica y
Ciencia de Materiales de la UIS. En las figuras 8 y 9 se observan la disposicion de
las probetas inmersas en la solucion electrolitica, el equipo y el montaje utilizado

para el desarrollo de las pruebas electroquimicas.

Figura 8. Disposicién de las probetas inmersas en solucion electrolitica de NaCl al 3%,
implantadas y no implantadas
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Fuente:Autoras

Figura 9. (a)Equipoutilizado en el desarrollo de las pruebas electroquimicas, (b)celda
electroquimica

(b)

Fuente: Autoras

4.5.4.1. ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA (EIE)

La técnica de Espectroscopia de Impedancia Electroquimica, es una técnica
electroquimica utilizada en estudios de corrosion, la cual se basa en el uso deuna
sefial de corriente alterna (CA) que es aplicada a un electrodo (metal en

corrosion).

El procedimiento experimental mas comunmente usado, se aplica una pequefia
sefal depotencial (E) a un electrodo y se mide su respuesta en corriente (I) a
diferentes frecuencias. El equipo electronico usado procesa las mediciones de

potencial - tiempo y corriente - tiempo, dando como resultado una serie devalores
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de impedancia correspondientes a cada frecuencia estudiada. Esta relacion
devalores de impedancia y frecuencia se denomina “espectro de impedancias™.

En la tabla 7 se presentan los parametros utilizados en la prueba EIS.

Los espectros de impedancia obtenidos suelen ser analizados mediante circuitos
eléctricos, compuestos porcomponentes tales como resistencias (R),
capacitancias (C), inductancias (L), tal como se muestra en la figura
4(a).Combinados de tal manera que reproduzcan los espectros de impedancia
medidos. Estoscircuitos eléctricos son denominados “circuitos eléctricos

equivalentes”.

Tabla 7. Parametros utilizados en pruebas EIS segin norma ASTM G106

PARAMETRO VALOR
Frecuencia inicial (Hz) 30000
Frecuencia final (Hz) 0.005
Voltaje AC (mV/min) 10
Tiempo estabilizacién minimo (seg) 300
Puntos 7

Fuente:Autoras

4.5.4.2, RESISTENCIA A LA POLARIZACION LINEAL (Rp)?

El ensayo electroquimico llamado Resistencia a la Polarizacion es el resultado de
laaproximacion de bajo campo a la ecuacion de Butler-Volmer y por este motivo,
se debeaplicar solamente cuando exista control activacional o por transferencia de

carga.

En la tabla 8 se observan los parametros utilizados para la realizacion de la
prueba Rp.

Durante muchos afios de investigacion cientificos observaron experimentalmente
el grado de polarizacién en una determinada corriente aplicada fue mayor a una

velocidad de corrosion. Ademas se observé una aparente linealidad en el origen

''MENDOZA FLORES,Juan. DURAN ROMERO, Rubén. GENESCA LLONGUERAS, JOAN. Espectroscopia
de impedanciaelectroquimica en corrosion.

PTécnicas electroquimicas de corriente directa para la medicion de la velocidad de corrosion.
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de la curva de polarizacién por lo tanto, la pendiente de la curva lineal es

inversamente proporcional a la velocidad de corrosién.

Tabla 8. Parametros utilizados en pruebas de Resistencia a la Polarizacion Lineal

basados en la norma ASTM G5

PARAMETRO VALOR
Potencial inicial (V) -0,025
Potencial final (V) 0,025

Velocidad de barrido (mV/s)

0,11

Fuente:Autoras

4.5.4.3. EXTRAPOLACION DE TAFEL

Es una polarizacién de alto campo, en la que se aplican sobrepotencialesde 250 a

300 mV tanto en sentido catddico, como anddico. La Figura 10 muestra una curva

de polarizacién, con la extrapolacién al potencial decorrosion.

Figura 10. Curva de extrapolacién de Tafel
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Fuente:Autoras

Con esta técnica se obtiene la densidad de corriente por la extrapolacion de las

regionescatodica y anddica en el potencial de corrosién. Ademas, es posible
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calcular las pendientes de Tafel, que son parametros cinéticos utiles en el calculo
de la densidad de corriente con Rp.El principal inconveniente de la extrapolacion
de Tafel es el desplazamiento de lainterface de sus condiciones naturales, con la
posibilidad de que no searestablecido el estado estacionario inicial, o que tarde

mucho tiempo.

Los parametros utilizados para realizar la prueba se encuentran reportados en la
tabla 9.

Tabla 9.Parametros utilizados en pruebas de extrapolacién Tafel segun la norma ASTM
G3-99.

PARAMETRO VALOR
Potencial inicial (V) -0,25
Potencial final (V) 0,25
Tiempo estabilidad (s) 300
Velocidad de barrido (mV/s) 1

Fuente:Autoras

4.5.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)™"

La técnica de microscopia electrénica de barrido se utiliza para la observacion y
analisis de superficies suministrando informacion de relieve, textura, tamafo y

forma de grano de muestras biolégicas y minerales.

A partir del SEM se producen distintos tipos de sefial que se generan desde la
muestra y se utilizan para examinar muchas de sus caracteristicas. Con esta
técnica se pueden realizar estudios de los aspectos morfolégicos de zonas
microscopicas de los distintos materiales con los que trabajan los investigadores
de la comunidad cientifica y las empresas privadas, ademas del procesamiento y

analisis de las imagenes obtenidas.

MAdabache Ortiz, Araceli. Silva Briano, Marcelo y Galvan de la Rosa, Ricardo. El microscopio electronico de

barrido un instrumentoutil para la ciencia.
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La realizacion de esta prueba tuvo lugar en el laboratorio de Microscopia
Electrénica de Barrido de la Universidad Industrial de Santander Sede Guatiguara.
Utilizandose un Microscopio Electronico de Barrido QUANTAFEG 650. En la figura

11 se registra el microscopio electronico de barrido utilizado.

Figura 11. Microscopio electrénico de barrido

Fuente: Autoras

4.5.6 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)™

La Difraccion de Rayos X estd basada en las interferencias Opticas que se
producen cuando una radiacion monocromatica atraviesa una rendija de espesor
comparable a la longitud de onda de la radiacién. Los Rayos X tienen longitudes
de onda de angstroms, del mismo orden que las distancias interatdmicas de los
componentes de las redes cristalinas. Al ser irradiados sobre la muestra a
analizar, los Rayos X se difractan con angulos que dependen de las distancias

interatomicas.

El DRX es un método de alta tecnologia no destructivo para el analisis de una

ampliagama de materiales, incluso fluidos, metales, minerales, polimeros,

Mwww.ua.es/es/investigacion/sti/servicios/analisis_instrumental/rayosx/drx.html.
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catalizadores, plasticos, productos farmacéuticos, recubrimientos de capa fina,
ceramica y semiconductora. La aplicacion fundamental de la Difraccion de Rayos
X es la identificacion cualitativa de la composicion mineralégica de una muestra

cristalina.

El espécimen seleccionado de cada muestra fue montado en un porta-muestra de
Polimetilmetacrilato (PMMA) mediante la técnica de llenado frontal y se utilizé un
Difractometro BRUKER modelo D8 ADVANCE con geometria DaVinci (Ver figura
12 y 13). Los parametros utilizados para la aplicacion de la técnica de DRX se
encuentran registrados en la tabla 10.

Tabla 10. Parametros utilizados para la técnica de DRX

PARAMETRO VALOR
Voltaje 40(kV)
Corriente 30(mA)
Rendija de Divergencia 0.6mm
Rendijas Soller Primario 2.5°
Muestreo 0.01526° 2theta
Rango de Medicion 10-90° 2theta
Radiacién CuKa1
Filtro Niquel
Detector Lineal LynxEye
Tipo de barrido A pasos
Tiempo de muestreo 0.4 segundos

Fuente:Laboratorio de Difraccion de Rayos-X

Figura 12. Difractometro BRUKER modelo D8 ADVANCE
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Fuente: Autoras

Figura 13. Montaje de las muestras en el equipo

Fuente: Autoras
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5. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

Los resultados y analisis de las pruebas de caracterizacion realizadas a las

muestras implantadas y sin implantar se presentan a continuacion.

5.1. ANALISIS MICROESTRUCTURAL

La microestructura del acero inoxidable martensitico AISI 420 en estado de
entrega recocido se observa en la figura 14,se puede ver la presencia de granos

de ferrita y pequefias colonias de perlita.

Figura 14. Micrografia 6ptica del acero AlSI 420 a 40x revelada con acético gliceregia

PERLITA

Fuente: GIC. Evaluacion del endurecimiento superficial del acero AISI 420 empleado para fabricar
herramientas de corte quirirgico para la empresa quirurgicos especializados s.a.

5.2. MEDIDA DE LA DUREZA

El analisis de dureza en las muestras se midié a las probetas sin implantar e

implantadas a 30 minutos y a 90 minutos. Durante la prueba se utilizé una carga
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de 150 Kg y cono de diamante. Segun la norma ASTM F899 (especificaciones
para instrumental quirdrgico), los valores de dureza obtenidos en el acero sin
implantar son adecuados para un acero recocido observando cambio en la dureza
de los aceros implantados a 30 y 90 minutos.

Al realizar la implantacion idnica con atomos de nitrégeno esos tienden a formar

algunos nitruros de hierro en la sub-superficie del material mejorando su dureza'

Los valores presentados en la figura 15, son un promedio de 3 medidas realizadas
a cada muestra, al realizar un analisis superficial al material se registré un parcial
aumento en cuanto a la dureza de las probetas implantadas a 30 y 90 minutos
respecto a la no implantada, este aumento no fue muy significativo teniendo en
cuenta que la diferencia de una medida respecto a la otra no fue mayor, sin
embargo no se descarta la presencia de nitruros de hierro en las muestras que
pueden encontrarse en poca proporcidén y por esta razén no se registré6 un gran

aumento en la dureza.

Figura 15.Diagrama de dureza con respecto a la superficie implantada y no implantada.
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Fuente: Autoras

Para los aceros inoxidables la dureza es importante y el acero AISI 420 ha sido

elaborado con fines de uso en herramientas de corte quirurgico, fabricacién de

Xi, Yun-Tao.Improvement of corrosion and wear resistances of AISI 420 martensitic stainless steel using
plasma nitriding at low temperature (2007).
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brocas donde su dureza y resistencia debe ser primordial para el buen desempefio
durante su vida util.

5.3. MEDIDA DE LA MICRODUREZA

Teniendo en cuenta que la dureza y microdureza de los materiales se encuentran
relacionada con su resistencia al desgaste, se evalu6 el perfil de microdureza en

las probetas sin implantar e implantadas a 30 y a 90 minutos.

En la figura 16 se presenta un esquema del promedio de las medidas de
microdureza realizadas en 3 puntos de la superficie, donde el sustrato no
implantado presenta mayor microdureza que los implantados. Se observa una
tendencia a disminuir la microdureza en la superficie del acero AlISI 420 pasando
de un valor de 22 RHC"en la muestra no implantada hasta un valor de 17,66 RHC
en las muestras implantadas.

Figura 16.Diagrama de microdureza con respecto a la superficie implantada y no
implantada
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Fuente: Autoras

"Dureza Rockwell C (Aceros tratados térmicamente)
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La disminucion de la microdureza en las muestras implantadas durante 30 y 90
minutos, posiblemente se atribuye a la formacion de una pelicula de nitrégeno muy
delgada adherida a la superficie del material que no genera compuestos de nitruro

de hierro durante el proceso de implantacion.

5.4. MEDIDAS ELECTROQUIMICAS

La medicién de la velocidad de corrosion se realizd mediante los ensayos
electroquimicos (Rp, EIS y Tafel) en las muestras no implantadas e implantadas
sumergidas en solucion electrolitica de NaCl 3%. Los resultados obtenidos en los

ensayos se muestran a continuacion.

5.4.1. RESISTENCIA A LA POLARIZACION

El ensayo Rp, es una prueba no destructiva que permite obtener la velocidad de
corrosion por medio de la pendiente de las curvas de potencial en funcion de la
corriente. Los resultados obtenidos después de realizar los ensayos de resistencia
a la polarizacion en la solucion electrolitica de NaCl 3% se muestran en las figuras
17,18 y 19.

Figura 17. Curvas RP para las probetas sin implantar, inmersas en NaCl 3%wt., a 0, 7, 14
y 21 dias.
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Las graficas mostradas en las figuras 17, 18 y 19, demuestran que a mayor tiempo
de implantacibn menor es la velocidad de corrosién, y en las muestras sin
tratamiento se observa la mayor velocidad de corrosion.

Figura 18.Curvas RP para las probetas implantadas a 30 minutos,inmersas en NaCl
3%wt., a0, 7, 14 y 21 dias.
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Figura 19.Curvas RP para las probetas implantadas a 90 minutos,inmersas en NacCl
3%wt., a0, 7, 14y 21 dias.
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Se comprueba por medio de esta técnica el efecto favorable que tiene la
implantacion idnica sobre el material disminuyendo el paso de la corriente en el
sustrato, contribuyendo a que el material se haga mas resistente a la corrosion a
medida que pasa el tiempo de inmersion, debido a que el sustrato alcanza un

estado pasivo por la formacién de una capa superficial de 6xido que lo protege.

En la tabla 11 se muestran los valores obtenidos y la velocidad de corrosion en

todos los dias.

Tabla 11. Velocidad de corrosion obtenida mediante los ensayos de RP.

'_I'iempo_ fje Rp 2 B Vcorr
PROBETA inmersién 2 Icorr(uA/cm®) i

(dias) (Q.cm®) (mv/ década) (mpy)
0 3364,2 3,12E-03 1,05E+01 1,50E-03
No 7 3632,8 2,93E-03 1,06E+01 1,41E-03
Implantada 14 3937,6 2,81E-03 1,11E+01 1,35E-03
21 12810,0 7,24E-04 9,27E+00 3,48E-04
0 2812,1 4,32E-03 1,21E+01 2,07E-03
Implantada 7 19562,0 5,41E-04 1,06E+01 2,60E-04
A 30 minutos 14 36455,0 3,33E-04 1,21E+01 1,60E-04
21 248905,0 4,12E-05 1,02E+01 1,98E-05
0 6553,3 1,38E-03 9,05E+00 6,63E-04
Implantada 7 28030,0 2,99E-04 8,39E+00 1,44E-04
A 90 minutos 14 269228,0 3,46E-05 9,32E+00 1,66E-05
21 812510 1,01E-05 8,22E+00 4,86E-06

Fuente: Autoras

5.4.2. ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELECTROQUIMICA

Los ensayos de EIS son no destructivos y muestran la respuesta de un electrodo
medido a una pequefia amplitud con sehales de potencia alterna y un amplio
rango de frecuencias. Las curvas de impedancia imaginaria en funcién de la
impedancia real obtenidas mediante EIS se analizaron utilizando las curvas de

Nyquist y se presentan en las figuras 20, 21 y 22.
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Figura 20.Curvas Nyquistpara las probetas sin implantar, inmersas en NaCl 3%wt., a 0, 7,
14 y 21 dias.
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Los diagramas Nyquist obtenidos para las muestras no implantadas e implantadas
figuras 20, 21 y 22, registran la presencia de un doble domo en algunos tiempos
de inmersion, demostrando que no son del todo circulos ideales, debido a la

presencia de capas de 6xidos que no se encuentran totalmente homogéneos.

Para las muestras implantadas (figuras 21 y 22), se aprecia que a medida que
pasa el tiempo de exposicion al electrolito, el diametro de la curva se hace mayor,
es decir , su resistencia a la polarizacidon aumenta, lo que indica una disminucion

en la velocidad de corrosion.
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Figura 21. Curvas Nyquist para las probetas implantadas a 30 minutos, inmersas en NaCl
3%wt.,a 0,7 14 y 21 dias.
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En las muestras implantadas (figuras 21 y 22) se observa que a 0 dias de
inmersién en la solucion la resistencia a la polarizacién es menor en comparacion
con los otros dias, los valores de impedancia de esta curva son tan pequefios que
no alcanzan a verse dentro del rango en el que se encuentran las demas curvas.
La diferencia se encuentra comparando los resultados a 21 dias de inmersién en
el electrolito, donde la resistencia a la polarizacion es mayor debido a la presencia
de una capa de 6xido en la superficie de la muestra que hace que el material se

pasive.

Aunque en las muestras no implantadas (figura 20), también se observa un
aumento en la resistencia a la polarizacion con el transcurso de los dias de
exposicion al electrolito, estas resistencias son menores comparadas con las
resistencias para las muestras implantadas. Se puede confirmar que las probetas
implantadas presentan un mejor comportamiento frente a la corrosién en
comparaciéon con las no implantadas, se comprueba la efectividad de la

implantacion con iones de nitrégeno cuando se quiere aumentar la resistencia del
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acero a la corrosion debido a que se disminuye la transferencia de masa a través
de los sitios de red donde el nitrégeno se incrustdé, ademas el valor de la

capacitancia aumenta a medida que aumenta el tiempo de implantacién'.

Figura 22. Curvas Nyquist para las probetas implantadas a 90 minutos, inmersas en NaCl
3%wt., a0, 7, 14 y 21 dias.
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Relacionando la velocidad de corrosion con la dureza y la microdureza después de
la implantacion i6nica se pueden presentar dos escenarios; que aumente la
dureza, la microdureza y la velocidad de corrosién del material o que aumente la
dureza y disminuya la microdureza y la velocidad de corrosiéon. De acuerdo a los
resultados obtenidos se comprueba que la implantacion de nitrégeno aumento la
dureza, disminuy6 la microdureza y efectivamente disminuyd la velocidad de

corrosion, verificando una de las dos hipétesis planteadas.

MXi, Yun-Tao.Improvement of corrosion and wearresistances of AISI 420 martensiticstainlesssteelusing

plasma nitriding at lowtemperature.(2007)
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5.4.3. EXTRAPOLACION DE TAFEL

Los ensayos de extrapolacion de Tafel son de caracter destructivo, por tal motivo
fueron realizados después de las pruebas Rp y EIS. Una vez trazadas las curvas
Rp, se determinaron las pendientes de Tafel por extrapolacion de las zonas

catddica y anddica de las curvas resultantes.

Las curvas Tafel obtenidas para las probetas no implantadas e implantadas a 30 y

90 minutos, inmersas en solucion NaCl 3% se registran en las figuras 23, 24 y 25.

Figura 23. Curvas Tafel paralas probetas sin implantar,inmersas en NaCl 3%wt., a 0, 7,
14 y 21 dias.
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En las figuras 23, 24 y 25 se muestran las curvas tafel para las probetas no
implantadas e implantadas a 30 y 90 minutos, de 0 a 21 dias de inmersion en
NaCl, en las cuales se puede observar un aumento de aproximadamente 70 % en

el potencial de corrosion, es decir el potencial se ha desplazadohacia el régimen
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mas noble con una disminucion en la densidad de corriente, notandose un
evidente descenso en la velocidad de corrosion a medida que avanza el tiempo de
inmersion, indicando una pasivacion del material, puede ser atribuido al efecto de
la preparacion metalografica, la dosis implantada y al tiempo de inmersion en el

electrolito, creandose en las muestras una capa de 6xido protectora.

En los casos estudiados, las muestras implantadas a 90 minutos revelaron un
valor de velocidad de corrosidn menor que aquellas muestras implantadas a 30

minutos y no implantadas a 0, 7, 14 y 21 dias de inmersion en el electrolito.

Figura 24.Curvas Tafel paralas probetas implantadas a 30 minutos, inmersas en NacCl
3%wt, a0, 7, 14 y 21 dias.
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Figura 25.Curvas Tafel paralas probetas implantadas a 90 minutos, inmersas en NacCl
3%wt., a0, 7, 14y 21 dias.
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Con el transcurrir del tiempo de inmersion los potenciales de corrosidén se hacen
mas nobles en cada uno de los sistemas, lo cual podria asumir que se esta
presentando una pasivacion del material atribuido al efecto del nitrégeno, por la
formacion de una capa protectora en la superficie del material hacia adentro la

cual impide su reaccién anddica en menor ordent™

En la tabla 12 se presentan las velocidades de corrosion obtenidas mediante los
ensayos de Tafel, comprobandose asi que para las muestras que se han
implantado con nitrégeno la velocidad de corrosion disminuye en comparacién con
la muestra no implantada, presentando un comportamiento termodinamicamente

estable en la interfase metal-solucion®

MHirvonen, JP. Corrosion resistance of N-, Cr- or Cr + N-implanted AISI 420stainless steel (1999)

PIR.K.Y. Fu. Enhancement of corrosion resistance of AISI 420 Stainless steels by nitrogen and silicon plasma
immersion ion implantation.
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Tabla 12.Velocidad de corrosion obtenida mediante los ensayos de Tafel.

Tiempo de , B

PROBETA mr(:ﬁ;ssl)on Ecorr (V) Icorr(pnA/cm®) (mv/ década) Vcorr (mpy)
0 -573,9 3,16E+00 1,11E+01 1,52E+00
No 7 5436 2 51E+00 1,06E+01 1,21E+00
Implantada 14 -530,0 2,95E+00 1,05E+01 1,42E+00
21 -164,0 3,55E-01 9,27E+00 1,70E-01
0 5245 2 51E+00 1 21E+01 1.21E+00
'mPLa;'(t)ada 7 3717 6,31E-01 1 06E+01 3,03E-01
= 14 1637 3,98E-01 1 21E+01 1.91E-01
21 -128,9 6,31E-02 1,02E+01 3,03E-02
0 -355.8 1,78E+00 9,05E+00 8,54E-01
'mPLag;ada 7 3487 6,31E-01 8,39E+00 3,03E-01
e 14 1832 5.89E-02 9,32E+00 2.83E-02
21 -104,0 2.00E-02 8,22E+00 9,58E-03

Fuente: Autoras

5.4.4. CIRCUITOS EQUIVALENTES PROPUESTOS

Los circuitos equivalentes se utilizan para interpretar los datos obtenidos en los
ensayos de impedancia, en la figura 26se muestra el circuito equivalente

propuesto para las probetas implantadas y no implantadas.

Los datos se simularon en diferentes tipos de interfase electrodo — electrolito,
utilizando el software Zview (ScribnerAssociates, Inc). Con el fin de encontrar un
circuito que describa con exactitud el proceso dentro el sistema y generar los
valores reales determinados por el simulador que unidos con los datos
experimentales demuestren que el circuito equivalente escogido es similar al

sistema que se analizo.

Se utilizé un circuito equivalente compuesto por elementos simples como
resistencias y elementos complejos (elementos de fase constante - CPE). El

circuito equivalente propuesto consta de una resistencia R1 que corresponde a la
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solucién electrolitica (NaCl 3%), la cual esta en serie con un elemento de fase
constante CPE1 que es la interfase que existe entre el electrolito y los productos
de corrosion; esta a su vez se encuentra en paralelo con una resistencia R2 que
representa la capa pasiva y en paralelo se observa una capacitancia CPE2 que
corresponde a la doble capa electroquimica y una resistencia R3 que equivale a la
resistencia a la polarizaciéon. Los resultados del softwareZview se muestran en el

anexo B.

Figura 26. Circuito equivalente en paralelo propuesto en probetasimplantadas y no

implantadas.

CPE11

L
CPEZ2
R2
R3
e

Fuente: Autoras

En la tabla 13 se registran los valores obtenidos mediante la simulacién en el
software Zview y la velocidad de corrosion para cada sistema, donde se ratifica
que las velocidades de corrosidon de las muestras implantadas es menor en

comparacion con las no implantadas.
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Tabla 13. Valores obtenidos por medio del circuito equivalente para el aceroimplantado a

30 y 90 minutos y sin implantar.

Tiempo
.. R1 R2 R3 CPE1 CPE2 Icorr Vcorr
PROBETA e | @ (@) (@) (Flem?) | (Flem?d) | (uAlem®) |  (mpy)
0 42,0 | 23340 990,0 1,86E-04 | 9,38E-03 | 1,12E-02 | 5,38E-03
No 7 34,3 246,3 3986,0 431E-04 | 1,25E-04 | 2,66E-03 | 1,28E-03
Implantada 14 343 15,6 8764,0 3,86E-05 | 1,17E-04 | 1,20E-03 | 5,75E-04
21 130,6 | 5,03E-05 | 22516,0 | 4,97E-07 | 9,70E-06 | 4,12E-04 | 1,98E-04
1171 | 3772,0 8427 2,00E-04 | 2,64E-03 | 1,44E-02 | 6,90E-03
Impla;(t)ada 58,8 720,6 16824,0 | 2,76E-05 | 1,56E-05 | 7,19E-04 | 3,45E-04
a 14 352 | 2191,0 40211,0 | 455E-05 | 919E-06 | 2,64E-04 | 1,27E-04
minutos
21 33,1 8448,0 | 2,6E+05 | 3,914E-06 | 6,59E-06 | 3,81E-05 | 1,83E-05
456 | 1407,0 5557,0 1,74E-04 | 3,39E-04 | 1,63E-03 | 7,82E-04
Impla&t)ada 33,5 | 6190,0 36392,0 | 5,79E-05 | 1,54E-05 | 2,31E-04 | 1,11E-04
a 14 31,3 122.8 104700,0 | 6,64E-06 | 7,42E-07 | 7,85E-05 | 3,77E-05
minutos
21 348 | 22300 | 463780,0 | 1,47E-05 | 859E-06 | 2,01E-05 | 9,65E-06

Fuente: Autoras

5.4.5. CAMBIO EN LA VELOCIDAD DE CORROSION DE LAS PROBETAS EN
EL TRANSCURSO DE LOS DIAS

Con el proposito de observar el comportamiento en la velocidad de corrosion
durante los dias de inmersién en la solucion electrolitica de las muestras no
implantadas e implantadas se presentan las figuras 27, 28 y 29 en las cuales se

confirma la buena resistencia a la corrosién de las probetas implantadas.

Comparando la curva de la figura 27 con las anteriores curvas, en los dias de
inmersion en la solucién electrolitica 0, 7 y 14 se observa que la velocidad de
corrosion disminuye y la diferencia entre cada dia es poca, a los 21 dias de
inmersion al electrolito la disminuciéon de la velocidad de corrosion es mayor
adquiriendo un valor aproximado de 4,00E-04 (mpy), aunque en comparacién con
los valores obtenidos en la velocidad de corrosion de las probetas implantadas es

menor, debido a que las muestras implantadas registran valores cercanos a 0

(mpy).
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Figura 27.Tiempo de inmersién Vs Vcorrosién probeta no implantada.

Velocidad de corrosion (mpy)

Tiempo de inmersion Vs Vcorrosion probeta no

1,60E-03
1,40E-03
1,20E-03
1,00E-03
8,00E-04
6,00E-04
4,00E-04
2,00E-04
0,00E+00

implantada

—

>—

\
AN
AN
AN

N

20

10 15 25

Tiempo (dias)

Fuente: Autoras

Figura 28.Tiempo de inmersién Vs Vcorrosién probeta implantada a 30 minutos.

Velocidad de corrosion (mpy)

Tiempo de inmersion Vs Vcorrosion probeta

2,50E-03

2,00E-03

1,50E-03

1,00E-03

5,00E-04

0,00E+00

implantada a 30 minutos

AN
\

N

+

10 15 20 25

Tiempo (dias)

Fuente: Autoras
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Figura 29. Tiempo de inmersién Vs Vcorrosion probeta implantada a 90 minutos.

Tiempo de inmersion Vs Vcorrosion probeta
implantada a 90 minutos

7,00E-04
6,00E-04 A\
5,00E-04 N\

4,00E-04 AN

3,00E-04 AN

2,00E-04 AN

1,00E-04 \

0,00E+00 \ *

0 5 10 15 20 25

Velocidad de corrosién (mpy)

Tiempo (dias)

Fuente: Autoras

Analizando las curvas en las figuras 28 y 29 se observa que a 0 dias de inmersion
al electrolito, se presenta mayor velocidad de corrosion y a medida que
transcurren los dias de exposicidn en la solucidon la velocidad de corrosion

disminuye significativamente.

5.5. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Los registros obtenidos por medio de la técnica de microscopia electronica de
barrido para el dia 14 de inmersion de las muestras implantadas y no implantadas;
se presentan en la figura 30, con el fin analizar la superficie del acero después de

terminadas las pruebas electroquimicas.
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Figura 30. Micrografia de las probetas (a) no implantada, (b) implantada a 30 minutos, (c)
implantada a 90 minutos, expuestas a 14 dias de inmersion.

Se presenta una micrografia homogénea sin alteracion superficial y con minima
cantidad de 6xidos presentes, siendo mas a fondo este analisis si se compara
visualmente concluyendo que en ciertas regiones del blanco existen capas de
oxido sobre la superficie; se observo que las muestras estaban en buenas
condiciones fisicas con su color caracteristico brillante, en algunas regiones un
poco corroidas por efecto del electrolito utilizado (NaCl al 3%) factor que

predominé en las muestras sin implantar (Blancos).
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Se puede evidenciar el efecto de la implantacion iénica en la disminucién de la
velocidad de corrosion del material, y ademas la ausencia de otros productos a
simple vista u otra microestructura o alteracion superficial que afecten el aspecto

del material.

Las micrografias, el espectro y composicion de las superficies obtenidas para las
muestras implantadas y sin implantar expuestas a la solucién electrolitica de NaCl

por 0, 7 y 21 dias se encuentran registradas en el anexo A.

El espectro correspondiente a la micrografia de la muestra no implantada
expuesta a 14 dias de inmersidn se observa en la figura 31 (a), dando como
resultado una disminucién cuantitava del porcentaje en peso del cromo debido a la
formacion de algunos 6xidos de cromo en la muestra sin implantar expuesta a una
corrosion que puede ser general o localizada, tal que no existe ningun tratamiento

para estas muestras expuestas.
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Figura 31. Espectro y composicion de los elementos presentes en la superficie de las
probetas(a) No Implantadas,(b)implantadas a 30minutos (c) Implantadas a90 minutos,

expuestas a 14 dias de inmersion.

(a)

Fez
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En la figura 31 (b) y (c) se analiza los espectros y composicion para las muestras

implantadas a 30 y 90 min observandose una disminucion en la composicion del
hierro debido a que cuando se implanta el nitrégeno este forma nitruros de
hierro,pero el espectro no logré identificarlos, posiblemente por el tiempo y dosis
de implantacién, o porque estos compuestos podrian encontrarse en poca
cantidadsin embargo se observo la presencia de oxigeno en la figura 31 (b) que
corresponde a la muestra implantada a 30 minutos. En la tabla 14 se registran los

resultados cuantitativos obtenidos mediante la microscopia electrénica de barrido.

Sin embargo el logro obtenido mediante el proceso de implantacién permite
comprobar el efecto del nitrogeno en el material y se evidencia como un proceso
exitoso para disminuir los niveles de corrosion a aquellos materiales expuestos a

ciertos ambientes agresivos y que exigen cierta resistencia de ellos.
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Tabla 14. Resultados cuantitativos obtenidos mediante EDX.

PROBETAS RESULTADOS CUANTITATIVOS
ELEMENTO % EN PESO % MASA
No Implantadas Si 0.69 1.34
Cr 14.39 15.19
Fe 84.02 83.47
C 3.37 12.70
Si 0.9 1.47
'mp";"n“itnaj'tii SRl Cr 12.97 11.28
0 3.62 10.23
Fe 78.31 63.42
Si 1.45 2.80
'mp';";;a:tzss Sl Cr 15.66 16.40
Fe 82.89 80.80

Fuente: Autoras

5.6. DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

Mediante la técnica de Difraccion de Rayos X (DRX), se evalu6 quimicamente las

fases presentes o compuestos en las muestras implantadas.

En la figura 32 se muestra los patrones de difraccion para las muestras
identificadas como Implantada a 30 minutos, Implantada a 90 minutos y no
Implantada. Se comprob6 mediante Difraccion de Rayos-X y utilizando la técnica
de llenado frontal donde se uso un tiempo de muestreo de 0.4 segundos que los
valores de referencia correspondientes a la muestra no implantada varia en los
perfiles de difraccion con respecto a las muestras implantadas a 30 y 90 minutos,
mostrando para los puntos de dispersiéon con las lineas de tendencia una
diferencia muy pequefas correlacionandola con un patrén donde se pueda

identificar las distintas fases formadas.
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Figura 32.Superposicion de los perfiles de difraccion de las muestras metalicas.

SUPERPOSICION DE LOS PERFILES DE DIFRACCION DE LAS MUESTRAS METALICAS
25000

20000

15000 —

Mo implantada

INTENSIDA D

——Implantada a 30 minutos
10000 t Implantada a 90 minutos

S T

Fuente: Laboratorio de Difraccién de Rayos-X

Después de realizar el analisis a los resultados de DRX, se concluye que la
sensibilidad de la técnica no fue suficiente para determinar la formacion de algun
compuesto presente en el material implantado y se atribuye a que el nitrégeno o
algun nitruro que se formd6 se encuentra en poca proporcion, en forma amorfa o
apantallado, sin embargo analizando los patrones de difraccidn se visualiza ciertas
alteraciones en la intensidad de sefal que pueden corresponder a ciertos puntos
donde el haz golpea para un determinado angulo obteniéndose una intensidad de
senal diferente a la de la muestra no implantada, lo cual se puede atribuir a una

alteracion en la red cristalina debido al nitrégeno implantado.
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6. CONCLUSIONES

La implantacién i6nica tridimensional (3DIl) se establece como una
alternativa efectiva contra el deterioro del acero AISI 420 inmerso en
medios agresivos, mejorando las propiedades electroquimicas vy

superficiales del acero.

Los resultados obtenidos por medio de la microscopia electréonica de
barrido (SEM) mostraron que la implantacién con iones de nitrégeno no

genera cambios en las dimensiones ni en la forma de las probetas.

Las técnicas electroquimicas aportan informacién importante para
determinar el grado de avance de la corrosidn en las probetas de acero
inoxidable AISI 420, con lo que es posible realizar diagnodsticos confiables
que permitan tomar medidas adecuadas para la proteccién y mantenimiento

de materiales hechos con este acero.

Con la aplicacion de las pruebas electroquimicas RP, EIE Y TAFEL, se
concluy6 que la velocidad de corrosidon en las probetas implantadas a 30 y
90 minutos inmersas en la solucién electrolitica de NaCl por 21 dias fue
menor en comparacion con las probetas que no se implantaron, ademas se
verificd que las medidas de RP y EIE presentaron mas eficiencia en cuanto
a la disminucién de la velocidad de corrosion, encontrando una similitud en

sus resultados.
Basados en los datos obtenidos segun la los ensayos de EIE, se observa

que la implantacién de iones de nitrégeno en las muestras influye en la

doble capa electroquimica, haciendo evidente que a mayor tiempo de
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implantacion la capa de 6xido se hace mas resistiva, protegiendo el acero e

la corrosion.

Se puede afirmar que durante la implantacion ionica se forman nitruros de
hierro los cuales le confieren al material mayor dureza, sin embargo los
resultados obtenidos en esta investigacion no dieron un aumento en la
dureza probablemente por la poca proporcion en la que se encuentran

estos compuestos

El uso de técnicas como microscopia electronica de barrido y DRX,
utilizadas para confirmar la presencia o la formacion de compuestos, no fue
efectivo, ya que no se pudo apreciar con claridad el nitrégeno implantado,
esto se puede atribuir a que la cantidad del elemento implantado pudo ser
baja, o a la preparacién metalografica, ya que el acabado superficial no fue

muy fino.

La implantacion iénica le proporciond mayor resistencia a la corrosion al
acero AlSI 420, una vez sometidas a las pruebas electroquimicas donde el
acero se pasivd, sin embargo los perfiles de microdureza fueron
disminuyendo en funcidon del tiempo de implantacién, por efecto del

nitrdgeno implantado que formé una capa superficial en el sustrato.
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RECOMENDACIONES

Realizar un acabado superficial mas fino en el acero AlSI 420, con el fin de
observar la diferencia en la implantacion, dureza, microdureza y en el
comportamiento del acero frente a la corrosion, debido a que una superficie
mas fina puede mejorar el desempeno del acero durante su vida util.

Hacer un estudio sobre la ubicacion de los atomos de nitrogeno en la red
cristalina y como se modifica.

Realizar un estudio tribologico a las muestras antes y después de la
implantacion.
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ANEXOS

ANEXO A. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Figura 33. Micrografia de la Probeta implantada a 30 minutos, expuesta a 0 dias
de inmersion.

Figura34.Espectro y composicion de la superficie de la probeta implantada a 30
minutos, expuesta a 0 dias de inmersion.

EDS Quantitative Results
Element Wt$% At%

CK 3.37 12.70
OK 3.62 10.23
SikK 0.91 1.47
ClK 0.48 0.62

CrK 12.97 11.28
MnK 0.33 0.27
FeK 78.31 63.42
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Figura 35.Micrografia de la Probeta implantada a 90 minutos, expuesta a 7 dias
de inmersién.

Figura 36. Espectro y composicion de la superficie de la probeta implantada a 90
minutos, expuesta a 7 dias de inmersion.

Fe

EDS Quantitative Results
Element Wt% Ath
SiK 1.51 2.92
CtK 15.63 16.35
FeK 82.87 80.73
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Figura 37. Micrografia de la Probeta no implantada, expuesta a 21 dias de
inmersion.

Figura38. Espectro y composicion de la superficie de la probeta no implantada,
expuesta a 21 dias de inmersion.

Fe

EDS Quantitative Results
Element Wt% Ath
" SiK 1.48 2.86
CtK 15,98 16.72
FeK 82.54 80.42

100 200 300 400 5.00 600 .00 B0 B0 eV
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ANEXO B. CIRCUITOS E QUIVALENTES (SIMULACION ZVIEW)

Figura 39. Circuito equivalente probeta implantada a 30 minutos; O dias de

inmersion.
R1 CPE1
vV \N >>
R2 CPE2
>—
R3

Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 1171 0,32993 0,28175
CPE1-T Free(+) 0,00020089 8,374E-07 0,41685
CPE1-P Fixed(X) 0,74635 N/A N/A

R2 Free(+) 3772 44,508 1,18
CPE2-T Free(+) 0,0026442 0,00036372 13,755
CPE2-P Fixed(X) 0,94344 N/A N/A

R3 Free(+) 842,7 63,002 7,4762

Figura 40.Diagramas Nyquist/Bode simulacién Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 30 minutos; O dias de inmersién.

El

| 1]

frf

; ;
L
i E
LE
ik
LE
" a b
"ok
E
L
L
3

81



Figura 41. Circuito
inmersion.

equivalente probeta implantada a 30 minutos; 7 dias de

R1 CPE1
— AN >)
R2 CPE2
>—
R3
Element Freedom Value Error
R1 Free(+) 58,82 0,94853
CPE1-T Free(+) 2,7572E-05 6,9935E-07
CPE1-P Fixed(X) 0,68662 N/A
R2 Free(+) 720,6 63,945
CPE2-T Free(+) 1,5628E-05 1,0708E-06
CPE2-P Free(+) 0,81818 0,016397
R3 Free(+) 16824 285,05

Error %

1,6126
2,5365
N/A

8,8739
6,8518
2,0041
1,6943

Figura 42. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 30 minutos; 7 dias de inmersién.
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Figura 43. Circuito equivalente probeta implantada a 30 minutos; 14 dias de
inmersion.

R1 CPE1
— N\ >>
R2 CPE2
—
R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 35,23 0,14712 0,4176
CPE1-T Free(+) 4,5466E-05 2,7796E-07 0,61136
CPE1-P Fixed(X) 0,74756 N/A N/A
R2 Free(+) 2191 200,81 9,1652
CPE2-T Free(+) 9,1911E-06 3,7299E-07 4,0582
CPE2-P Free(+) 0,81007 0,012418 1,533
R3 Free(+) 40211 422,24 1,0501

Figura 44. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 30 minutos; 14 dias de inmersion.
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Figura 45. Circuito equivalente probeta implantada a 30 minutos; 21 dias de
inmersion.

R1 CPE1
vV \N >>
R2 CPE2
>—
R3

Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 33,08 0,36289 1,097
CPE1-T Free(+) 3,9141E-06 9,0201E-08 2,3045
CPE1-P Free(+) 0,76921 0,0025216 0,32782
R2 Free(+) 8448 423,9 5,0178
CPE2-T Free(+) 6,5925E-06 9,1694E-08 1,3909
CPE2-P Free(+) 0,64231 0,0041637 0,64824
R3 Free(+) 2,6766E05 2230,4 0,8333

Figura 46. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 30 minutos; 21 dias de inmersion.
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Figura 47. Circuito equivalente probeta implantada a 90 minutos; O dias de
inmersion.

R1 CPE1
VA >
R2 CPE2
>—
R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 45,6 N/A N/A
CPE1-T Free(+) 0,00017415 N/A N/A
CPE1-P Free(+) 0,72352 N/A N/A
R2 Free(+) 1407 N/A N/A
CPE2-T Free(+) 0,00033898 N/A N/A
CPE2-P Free(+) 0,88535 N/A N/A
R3 Free(+) 5557 N/A N/A

Figura 48. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 90 minutos; 0 dias de inmersion.
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Figura 49. Circuito equivalente probeta implantada a 90 minutos; 7 dias de
inmersion.

R1 CPE1
—/ N >
R2 CPE2
>—
R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 33,52 0,32191 0,96035
CPE1-T Free(+) 5,7937E-05 1,6582E-06 2,8621
CPE1-P Free(+) 0,64226 0,0036656 0,57073
R2 Free(+) 6190 7411 11,973
CPE2-T Free(+) 1,537E-05 1,7619E-06 11,463
CPE2-P Free(+) 0,92031 0,04027 4,3757
R3 Free(+) 36392 613,36 1,6854

Figura 50.Diagramas Nyquist/Bode simulacién Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 90 minutos; 7 dias de inmersion.
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Figura 51. Circuito equivalente probeta implantada a 90 minutos; 14 dias de
inmersion.

R1 CPE1
—/ N >
R2 CPE2

>—

R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 31,27 0,66671 2,1321
CPE1-T Free(+) 6,6372E-06 2,8073E-07 4,2296
CPE1-P Fixed(X) 0,76614 N/A N/A
R2 Fixed(X) 122,8 N/A N/A
CPE2-T Free(+) 7,4185E-07 2,9702E-07 40,038
CPE2-P Fixed(X) 0,76087 N/A N/A
R3 Free(+) 1,047E05 1240,4 1,1847

Figura 52. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 90 minutos; 14 dias de inmersion.
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Figura 53. Circuito equivalente probeta implantada a 90 minutos; 21 dias de
inmersion.

R1 CPE1
—/ N >
R2 CPE2
>—
R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 34,84 0,49946 1,4336
CPE1-T Free(+) 1,4748E-05 9,0232E-07 6,1183
CPE1-P Free(+) 0,69987 0,0065159 0,93102
R2 Free(+) 2230 245,62 11,014
CPE2-T Free(+) 8,5883E-06 9,2395E-07 10,758
CPE2-P Free(+) 0,7735 0,016163 2,0896
R3 Free(+) 4,6378E05 7663,9 1,6525

Figura 54. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
implantada a 90 minutos; 21 dias de inmersion.
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Figura 55. Circuito equivalente probeta no implantada; 0 dias de inmersion.

R1 CPE1
vV \N >>
R2 CPE2
>—
R3

Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 42,05 0,19448 0,4625
CPE1-T Free(+) 0,00018631 2,4063E-06 1,2916
CPE1-P Free(+) 0,73393 0,0027161 0,37008
R2 Free(+) 2334 31,485 1,349
CPE2-T Free(+) 0,0093822 0,0017713 18,879
CPE2-P Free(+) 0,98688 0,079713 8,0773
R3 Free(+) 990 160,74 16,236

Figura 56. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
no implantada; 0 dias de inmersion
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Figura 57. Circuito equivalente probeta no implantada; 7 dias de inmersion.

R1 CPE1
vV \N >>
R2 CPE2
>—
R3

Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 34,27 0,36967 1,0787
CPE1-T Free(+) 0,00043138 1,5515E-05 3,5966
CPE1-P Fixed(X) 0,73172 N/A N/A
R2 Free(+) 246,3 96,198 39,057
CPE2-T Free(+) 0,00012493 1,1971E-05 9,56822
CPE2-P Fixed(X) 0,69596 N/A N/A
R3 Free(+) 3986 104,63 2,6249

Figura 58. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
no implantada; 7 dias de inmersion
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Figura 59. Circuito equivalente probeta no implantada; 14 dias de inmersion.

R1 CPE1
vV \N >>
R2 CPE2
>—
R3
Element Freedom Value Error Error %
R1 Free(+) 34,33 0,12453 0,36274
CPE1-T Free(+) 3,8574E-05 1,2359E-06 3,204
CPE1-P Fixed(X) 0,89412 N/A N/A
R2 Free(+) 15,65 2,6779 17,111
CPE2-T Free(+) 0,00011694 1,8967E-06 1,6219
CPE2-P Fixed(X) 0,71274 N/A N/A
R3 Free(+) 8764 72,285 0,82479

Figura 60. Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta
no implantada; 14 dias de inmersion
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Figura 61. Circuito equivalente probeta no implantada; 21 dias de inmersion.

R1 CPE1
v\ >
R2 CPE2
—
R3
Element Freedom Value Error
R1 Free(+) 130,6 19,918
CPE1-T Free(+) 4,9683E-07 4,4408E-08
CPE1-P Fixed(X) 0,74298 N/A
R2 Fixed(X) 5,0335E-05 N/A
CPE2-T Free(+) 9,7001E-06 2,902E-06
CPE2-P Free(+) 0,33632 0,046733
R3 Free(+) 22516 2407

Error %
15,251
8,9383
N/A
N/A
29,917
13,895
10,69

Figura 62.Diagramas Nyquist/Bode simulacion Zview vs. Experimental, probeta no
implantada; 21 dias de inmersion

-30000 10 g
= ) F e
1rE
T f
17
20000 - F
1,]3 sumd ol vowed vomed voee vyl el voed o el w0

10® 10* 107 10 1?1t 1df 10t 10 1 1t 1 10 w1t

Freguency (Hz)

-10000 |-

theta

0000 0% 10% 107 107 10 10" 107 10" 107 107 10° 10 10° 0T 10 0P

z Frequency (Hz)

92



	EVALUACIÓN ELECTROQUÍMICA DE LAS PROPIEDADES SUPERFICIALESDE UN ACERO AISI 420 MODIFICADO SUPERFICIALMENTE CON IONES DENITRÓGENO
	TABLA DE CONTENIDO
	LISTA DE FIGURAS
	LISTA DE TABLAS
	ANEXOS
	RESUMEN
	ABSTRACT
	INTRODUCCIÓN
	1. OBJETIVOS
	2. MARCO REFERENCIAL
	3. ESTADO DEL ARTE
	4. DISEÑO METODOLÓGICO
	5. RESULTADOS Y ANÁLISIS DE RESULTADOS
	6. CONCLUSIONES
	RECOMENDACIONES
	BIBLIOGRÁFIA

