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Resumen

La implantacién iénica tridimensional (3DIl), esaut&cnica de tratamiento superficial avanzadoudd es realizada en el
dispositivo JUPITER (Joint Universal Plasma and IBechnologies Experimental Reactor) mediante urscatga

pulsada de alto voltaje a bajas presiones. El ptesembajo busca mediante la caracterizacion Bojéde las muestras
por ensayos potencio-dinamicos un nuevo métodoadecterizacion superficial en materiales metaliéisestudio es

realizado a muestras de acero AISI 4140 sin imataatimplantadas que se encuentran a diferentesidagles. El

tratamiento superficial de las muestras se llewatzo mediante la implantaciéon de nitrégeno congdasrde 20 y 30
KeV, y una dosis implantada que se encuentra erdeh de los 1017 (iones / cm2). Los ensayos piateficdmicos se

efectlian en soluciones de cloruro de sodio a 1Meéestrodo de referencia de plata / cloruro deaplag / AgCl).

Palabras clave:Implantacion I6nica; Tratamiento Superficial; Gxmibdn; Rugosidad.

Abstract

The three-dimensional ion implantation (3DIl) iseghnique for advance surface treatment, whicimgémented into
the device JUPITER (Joint Universal Plasma andTeohnologies Experimental Reactor) by means ofga hibltage

pulsed discharge working at low pressures. Thisaeh work is pointed for searching a new methothefals surface
characteri zation through the potential-dynamissirig. The study is realized with AISI 4140 sameme of which are
subjected to implantation and other are not treakbé simples are of different rigorous levels. Bueface treatment of
the samples is carried out through the implantabnitrogen ions which energies are of 20 and 8¥ KThe implanted
doping is of order of 1017 (iones / cm2). The pttdrdynamics testing is fulfilled in the chlorideilfide solution at 1M

with the reference electrode of argentums/chlogiggntums (Ag / AgCl).
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1. Introduccién las superficies de los materiales por el métodargdan-

. - tacion de tipo tridimensional se hacen un pocalent
En la actualidad los avances tecnoldgicos en el dee P P

los materiales van encaminados a la busqueda dairde No obstante, para evitar tales restricciones sedous
llo de estos mediante el mejoramiento de sus piagies. soluciones a los problemas mediante el estudioid&sn
Debido a las restricciones por la falta del condemo alternativas y el disefio de nuevos equipos de legizo
profundo respecto al proceso y al mecanismo dapdan- avanzada para el tratamiento de materiales pors,oee
tacion de iones en materiales, especialmente ansadas por eso que en 1997 Vladimir Khvesyuk y Petr Tskgan
investigaciones sobre el estudio de las modificasoen reportan un nuevo método de implantacion i6nica via
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plasma en el que no es necesaria la preparaciérapie
un plasma de base [1,2].

z .o .. e, . g 0, 0,
Este método se denominmplantacién iénica tridi- ELEMENTO % ELEMENTO %
mensional3DIl) del cual se obtiene una descarga autosos- c 0.40 Cu 0.17
tem@a que se carapt_erlza por un espesor _p_equeﬁa en Cr 085 sn 0019
region de caida catddica y por la gran estabiliiidlas-
ma durante el proceso de descarga [3-7]. Mo 0.14 v 0.026
El proceso de implantacién i6nica que es usadaglara Mn 0.85 A 0.002
tratamiento superficial avanzado, consiste en ruadif Si 0.24 Ni 0.09
(sin cEa.mb|o en !ag d|menS|Qnes geometncas).lalxslepma- S 0.018 Nb 0.007
des fisicas y quimicas ocurridas en las capas fitipkys y
sub-superficiales de los materiales. Con tales ficadio- 0.012 Cu 0.17

nes se busca el mejoramiento de algunas de sudarésa
ticas, convirtiéndose en tema de gran interés lparadus-
tria petroquimica, médica, aeroespacial, autonsiial, de
alimentos, electronica y en el estudio de las &ende los
materiales [8-11].

La realizacion del presente trabajo de investigac@é
desarrolla en tres etapas. La primera etapa censistla
eleccién del material, disefio, fabricacién y prepam de
las muestras. En la segunda se desarrolla el fieatton
superficial de las muestras mediante la implantacé
iones de nitrégeno de forma tridimensional. En tiEpe
tres se realiza la exploracion de un nuevo métada fa
obtencién de los perfiles a profundidad (depth ifpfy
finalmente se plantean las conclusiones del trabajo

2. Preparacion de las Muestras

De acuerdo a un estudio preliminar que busca daf so
ciones a problemas industriales donde el matesst lile

muchos elementos se encuentran elaborados en deero

tipo AISI 4140 [12,13], se disefia y se elabora ontg
muestras hexagonal y en el se ubican probetas e fde
disco de este tipo de acero el cual es una alea&d@ro-
mo-Molibdeno.

Las probetas son desbastadas superficialmente @ pafi

de 64 y u segun la norma ASTM E 3-95, con el fin de
tener muestras que presenten diferentes rugosidadlies
objetivo del desbaste superficial consiste en elmila
capa de metal distorsionado y tener en cuentafertos
de la contaminacién de las muestras generadasapan-|

sorcion de atomos, moléculas y la formacién de mono

capas en el medio ambiente.

3. Composicién Quimica de las Muestras

Las muestras utilizadas en el estudio experimesaal

analizadas mediante Espectroscopia de Emision ®ptic

(EEO). Los resultados obtenidos (ver tabla 1), ls@fique
las muestras corresponden a un acero aleado cgrosém
cién quimica similar a los valores reportados pondrma
ASTM A 322.
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Tabla No. 1: Composicion quimica de las muestragsayar de
acero AlSI 4140.

4. Andlisis Metalografico

Con el analisis metalografico se busca obtenem-info
macion de la estructura del material a ensayarl(4180)
mediante la ayuda del microscopio 6ptico OlimposMDB
X3 del Laboratorio de Biomateriales de la Univeasid
Industrial de Santander, en donde se tendra infcidma
aproximada de la estructura del material a ensayar.

Del andlisis Metalogéfico se observa (figura 1) oma
croestructura de martensita revenida, la cual nrmepcae-
ba que las muestras son de acero AISI 4140 encestad
bonificado (templado y revenido).

a) Microestructufé aiiOOx de Aurﬁentd -

o )
' 3
¥

b) Microestructura a 200x de Aumento.

¢) Microestructura a 500x de Aumento.

Fig. 1: Microestructura de las muestras a ensayamento a:
a)100x, b)200x y c)500x.

5. Tratamiento Superficial de las Muestras

El proceso de la implantacion de iones de nitrégamo
las muestras se realiza en una descarga pulsadggs b
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presiones con voltaje de 30 Kv, duracién del pust)
ms, frecuencia de repeticion del pulso 30 Hz y xosi-
cién de 60 minutos de tratamiento superficial a pregion
promedio de 0.4 Pa.

La dosis implantada en la superficie de las mugstea
determina teniendo en cuenta el valor del coefieiete
emision secundaria ion—electr@p) y el valor de la corrien-

te total obtenida durante el tratamiento supelfid&a las
muestras. La literatura reporta un coeficiente ohsién
secundariay = 1.0 en una descarga de 30 Kv durante un
proceso de implantacion de iones en un catodo dmac
inoxidable 304. En la tabla de datos 2, se registos
valores de corriente total correspondiente a lagstnas

con pulido superficial a pafio dH y 14 Con los datos
de corriente total y coeficiente de emisidn sectindse
obtienen los valores de corriente iénica, densidaco-
rriente idnica y flujo idnico.

La dosis de iones de nitrégeno implantados enparsu
ficie de las muestras se obtiene por medio de faesion
matematica (1), en ella reemplazamos el valor g f
ionico calculado y los parametros del tratamiento

D = 2 ofdt Q)
dondeD es la dosis de iones implantadas,el flujo de
iones incidentes a la muestfda frecuencia de repeticion
del pulsod la duracién del pulsd,el tiempo de implanta-
cion y el numero dos se debe a que las moléculagade
de nitrégeno son diatémicas.

En la tabla de datos 3, se registra la concenttad@iones de
nitrégeno en las muestran con acabado superfigeli® e im-
plantadas a energias de 30 KeV.

Tabla No. 2: Corriente total durante el tratamietiolas mues-
tras.

Voltaje de la Pulido .
Descarga Superficial Corriente Total [A]
30KV PafiobH 0.678
30kV Paﬁolfu 0.648

Tabla No. 3: Dosis de nitrogeno implantado a emsrgie 30
KeV.

Pulido Superficial Dosis de Nitrégeno [iones / cfh
Pafio®# 7.5501 110"
Pafiol# 7.1269 10"

6. Caracterizacién Electroquimica

La forma mas adecuada y utilizada para caracterizar

muestras implantadas es a través de la determmeeifos
perfiles a profundidad o perfiles de concentraaiénele-
mentos por profundidad (depth profile). Para obtes¢os
perfiles existen varias técnicas de analisis sigigrflas
cuales se desarrollan mediante métodos dinAmiestati-
cos, entre estas técnicas tenemos, la Espectrasciapi

Fotoelectronica de Rayos X (XPS o ESCA) y la Espset
copia Electronica Auger (AES) [14].

Actualmente la Universidad Francisco de Paula San-
tander y el Grupo de Fisica del Plasma de la Usisad
Industrial de Santander se encuentran explorandwemo
método de Caracterizacion Superficial en Metales &
obtencién de los perfiles a profundidad del matdréaa-
do. Tal estudio consiste en la realizacién de Rrsiedtec-
troquimicas mediante el analisis de las curvasalripa-
cion potencio-dinamica (Tafel) [15-17].

Con la finalidad de buscar una exploracion de wevau
método que consiste en la caracterizacion suparfit
materiales metdlicos tratados superficialmentaeaézan
ensayos preliminares a probetas de acero AISI 4b40

acabado superficial a pafio 8 y lu implantadas con
iones de nitrégeno a energias de 30 KeV.

Las pruebas consisten en determinar experimentalmen
te las curvas de polarizacion anddica y catddicdasn
muestras implantadas y no implantadas. Los enssgos
realizan en solucion acuosa de cloruro de sodidvh &n
un area de exposicion de 1 Tren la direccion catédica,
en una escala de 100 nA, electrodo de referenciaale
cloruro de plata (Ag / AgCl) saturado y a una vilad de
barrido de 0.10 (mV / s). Los ensayos se realizarele
Potenciostato — Galvanostato TEC — CORR V 3.1 USB.

En la figura 2, se presentan las curvas de pokiéima
anddica (rama derecha) y catédica (rama izquierda).

#— BlancoB
@ BlancoC

T T J
055 0,50 045

Voltaje (V)

a) Muestra a pafio de 1 micra sin implantar

= 30KeVA
® 30KeVB

1E-6 4

Voltaje (V)

b) Muestra a pafio de 1 micra implantada

Fig. 2. Curvas de polarizacion anddica y catddicaaplas

Masas de lones Secundarios (SIMS), la Espectrascopi muestras sin implantar e implantadas a energia$ deV.
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De la figura 2, se analiza la regién anddica (raee- DM [18,19]. La diferencia de estos resultados puestar
cha) en a) y en b), donde podemos observar quielzs- relacionados por las irregularidades de la superélel la
dades de corriente asociadas a un mismo potermmal s muestra implantada, debido a que estas primerass
siempre menores para la muestras implantadas cadgsmr encuentran ligadas directamente con impurezaspexd
con la muestra no implantada, ver figura 3. la formacion de mono-capas.

El cociente entre las densidades de corriente;iadhhs

de corriente de la muestra no implantada sobrenaidad e
de corriente de la muestra implantada en funcidsatzre-
potencial, se presentan en la figura 4. Como sdeapre- oy
ciar, para algunas situaciones los datos llegartahels
maximo en las curvas presentadas, esto se dehmoal e
presentado por un factor de escala en el momenta de
adquisicién de datos en el software del equipo.

Jblan /J implan

= BlancoB
® BlancoC 6 . . : : y

Sobrepotencial (v)
3 a) Muestra 1 a pafio de 1 micra
— —u— 30KeVB
87 1E-5 4
&
!“ ¢ s P
1E-6 o b -
065 060 055 050 g .'-
Voltaje (V) % 74 i.
~ . . . ﬁ *.
a) Muestra a pafio de 1 micra sin implantar o f.'
®— 30KeVA '.
o 30KeVB 5 -
’ 0.00 DIDZ U:)A 0()6 OIUS D'iﬂ
1543 ” Sobrepotencial (v)
155’
e ,,:-f b) Muestra 2 a pafio de 1 micra
o
Pty
Pad™ = 30KeVProm
) P
s F
1E-6 :'"\
o o,
94 [ L] -
1E-7 .l = .l

-0.60 055 050
Voltaje (V)

Jblan/Jimplan
®
!

b) Muestra a pafio de 1 micra implantada

Fig. 3: Curvas de polarizacion anodica para lasstnag sin
implantar e implantadas a energias de 30 KeV. ¥y s e B

Sobrepotencial (v)

Resulta muy interesante el resultado que se obtiehe c) Promedio muestras a pafio de 1 micra
area _bajo la curva de la densidad d_e corrienteupcidn Fig. 4: Cociente entre las densidades de corriemtiuncion del
del tiempo; las curvas correspondientes a las ma®st sopre-potencial para las muestras implantadas myiesede 30
implantadas a diferentes acabados superficialesgme- KeV.
sentan en la figura 5. Los valores de sus respecéiveas y
las estimaciones del maximo de profundidad de géné

implantado en las muestras, se registran en la tabl En la tabla 4 se presenta una dispersion sigriifean

los resultados referente a los estimativos de fa&ipdi-
Los valores aproximados de la profundidad de lo8so  dades en las muestras que se encuentran bajo dasami

de nitrogeno que reporta la tabla 4, son muy siesla los  condiciones de tratamiento y acabado superficiaka p

obtenidos experimentalmente por las técnicas X3S S

AES y a los calculados mediante las simulacioned/TR
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llegar a una estandarizacion o correccion de estlises

es recomendable realizar en nimero mayor de ensayos

= 30KeVA

4

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Tiempo (s)

0 1800

a) Muestra 1 a pafio de 1 micra

=— 30KeVB

T . T T T T T T J
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Tiempo (s)

b) Muestra 2 a pafio de 1 micra

= 30KeVProm

-

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

0
Tiempo (s)

¢) Promedio muestras a pafio de 1 micra

Fig. 5: Densidad de corriente en funcién del tiengaoa las
muestras implantadas a energias de 30 KeV.

Tabla No. 4: Estimacién del maximo de profundidatinitroge-
noimplantados en las muestras.

Vgg?;e Pulido Area Profur;didad
Descarga Superficial [m?] LAJ
30kV | paio®H - A 782.275 291.0611
30kV | pano®# -B 109.301 40.6676
30kV | paio®# - prome. | 385.440 143.4106
30kV | pafiol# - A 10.7695 4.0070
30kV | pamolH - 56.487 21.0171
30kV | pafiolH - prome. 28.715 10.6840
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7. Conclusiones

Se realiza un andlisis de composicién quimica alogtafico a
las muestras antes de ser sometidas al tratamgemterficial,

donde se comprueba que el material en estudiospamelen a un
acero aleado de tipo AlISI 4140 en estado bonificaaomicroes-
tructura de martensita revenida.

Se logra en el dispositivo JUPITER la modificacguperficial
tridimensional uniforme en muestras de acero AI$404 con
parametros de frecuencia, duracion y voltaje dé&dqastableci-
dos durante los experimentos. Los pulsos de vojtajerriente
posen una forma cuasi-rectangular durante el tietopal de
encendido de la descarga.

Mediante ensayos electroquimicos se encontr6 umagsto de
la distribucion de la concentracion de iones degéno implan-
tado por profundidad en las muestras con acabguifatial.

La exploracion del nuevo método de caracterizasidperficial
para la determinacion de los perfiles a profundidediiante el
analisis de ensayos potencio-dinamicos da reswtady simila-
res a los reportados por las técnicas experimendRsS, AES,
SIMS, AFM y al reportado por las simulaciones TRINDM.

Se encontré que la implantacion de iones de rétrogoroduce
una disminucion significativa de la rugosidad stiped.
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