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ABSTRACT

This investigation examined the influence of the parameters of the processing
on a coating structure Dimalloy 1008 (Fe-Cr-Mo mixing alloy) applied by high
velocity oxy-fuel (HVOF), on tool grade steel samples D2. This type of coating
is used as protection against corrosion and wear, but it has the capacity of
rebuild worn areas, which is the case of the tooling used by the automotive
stamping. A statistical design of experiments identified the velocities of fuel
and oxygen flow, as well as the spraying distance, the more influential
parameters controlling the characteristics of the dust particles when it is being
sprayed (“on track”), before its impact. The defects of these parameters at the
level of porosity, oxide content, and microhardness of the coatings were
investigated in greater detail. Metallographic tests are used to evaluate the
quality of material deposited; the SEM technique is used to evaluate the
porosity of the material in adherence of the substrate.

Keywords: HVOF, Corrosion, Tooling.

RESUMEN
Esta investigacion examina la influencia de los parametros de procesamiento
sobre la estructura de un recubrimiento Diamalloy 1008 (Fe-Cr-Mo aleacion
de mezcla) aplicado por oxi-combustible de alta velocidad (HVOF) sobre
muestras de acero grado herramienta D2. Este tipo de recubrimiento se usa
normalmente como proteccién contra el desgaste y corrosion, pero tiene la
capacidad de reconstruir zonas desgastadas el cual es el caso de los
herramentales usados para el estampado automotriz. Un disefio estadistico
de experimentos identifico las velocidades de combustible y flujo de oxigeno,
asi como la distancia de pulverizacién, como los parametros mas influyentes
qgue controlan las caracteristicas de las particulas del polvo cuando éste esta
siendo rociado (“en trayectoria”), antes de su impacto. Los efectos de estos
parametros en el nivel de porosidad, contenido de 6xido, y microdureza de
los recubrimientos se investigaron a mayor detalle. Pruebas Metalograficas
son usadas para evaluar la calidad de adhesidén del material depositado, la
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técnica de MEB es utilizada para evaluar la porosidad del material en la
adhesion del sustrato y el mecanismo de dano presente en el herramental.

Palabras Clave: HVOF, Corrosion, Herramental, Recubrimiento
INTRODUCCION

Las aleaciones Fe-Cr-Mo son usadas en recubrimientos para la proteccion de
los componentes sometidos al desgaste y corrosion [1]. Los recubrimientos
de rociado térmico a alta velocidad (HVOF) en aleaciones Fe-Cr-Mo han sido
reportados con buenos resultados en el campo de las proyecciones para los
aceros grado herramienta para trabajado en frio [2].

El' HVOF es un método atractivo para aplicar soldadura de revestimiento y
recuperar diametros. Nuevas superficies pueden ser provistas sin el material
de distorsién causado por soldadura [3]. Para aquéllos materiales que son
sensibles al agrietamiento y cambios en la composicion debidos a la
formacion de fases muy duras y al alto contenido de carbono, debido a las
condiciones del proceso, las cuales combinan una relativamente baja
temperatura de flama con un bajo tiempo de exposicion [4]. Este método
emplea una alta presion de un combustible (propileno, acetileno, propano o
gases de hidrégeno) para producir temperaturas del gas superior a los 3029
°K y para generar una supersonica o hipersonica velocidad del gas, de
aproximadamente 2000 m/s, mas de cinco veces la velocidad del sonido [5].

La microestructura y las propiedades fisicas de los recubrimientos estan
determinadas por las propiedades fisicas y quimicas de las particulas
impregnadas en los sustratos, la cual a su vez es dependiente de un gran
numero de parametros como el disefio de la pistola, la relacion
combustible/oxigeno, la posicidon relativa del sustrato con respecto a la
pistola, el método de inyeccion, tamafo de particula y su forma, entre otras.

[6].

El presente estudio considera la aplicacion del rociador térmico a
componentes sometidos a procesos en donde la corrosion es un parametro
importante en los cuales se presenta un desgaste por efecto de las
condiciones de servicio a las cuales estan sometidas y examinar el efecto de
dos importantes parametros del proceso, la relacion combustible/oxigeno y la
distancia al sustrato, en las propiedades microestructurales y dureza de
recubrimientos de Fe-Cr-Mo. [7].

Actualmente, solo un muy pequefio numero de estudios han sido reportados
en la literatura enfocados en las relaciones entre los parametros del proceso
HVOF y las propiedades de Fe-Cr-Mo en aleaciones similares. Por lo tanto,
el objetivo técnico de este trabajo es definir los efectos de los parametros
criticos en las microestructuras de los recubrimientos, los cuales pueden ser
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usados como una guia para la optimizacion del comportamiento del
recubrimiento de esta aleacién bajo condiciones de corrosion.

Desarrollo Experimental

La seleccion de un material revestido adecuado envuelve mas que la
eleccidon de las propiedades deseadas del depdsito, la consideracion de este
debe ser dada a las condiciones, asi como la funcién del revestimiento y el
servicio del entorno, en suma a las propiedades fisicas y quimicas del
revestimiento y del sustrato.

Para la reparacion de la muestra mediante la técnica de soldadura de HVOF
el espécimen fue maquinado, desgrasado y erosionado con arena de Oxido
de aluminio inmediatamente antes del rociado del recubrimiento, el material a
reparar fue precalentado en un rango de temperatura de 250 a 350 °C
usando flama de la pistola de HVOF para reducir la diferencia de expansion
térmica entre el rociado del material depositado y el sustrato. Posteriormente
fue cubierto con el material reparador en toda la cara superior de la muestra
hasta espesores en el rango 500 a 700um. El proceso de rociado fue llevado
a cabo de acuerdo a los parametros de rociado listados en la tabla 1.

Tabla 1. Condiciones experimentales para el proceso HVOF.

Variable Nivel Bajo | Nivel Medio | Nivel Alto

Relaciéon

combustible/oxigeno 0,30 0,40 0,50

Distancia (mm) 200 225 250

Materiales y Aplicacion de HVOF

El polvo comercial de gas atomizado Fe-Cr-Mo proveido por la empresa
(Sulzer Metco Inc.,) fue usado para su estudio. La composicién quimica y el
tamano de la particula son mostrados en la tabla 2. El equipo Sulzer Metco
DJ 2700 Diamond Jet Gun fue usado para la aplicacién del polvo, inyectando
un gas propileno. Polvo fue alimentado mediante la inyeccion de nitrégeno
con un caudal de 47 g/min.
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Tabla 2. Especificacion del polvo usado segun el proveedor

Tamaiio de la
Polvo Composicion (% en peso) particula (um)
nominal

Cu|Cr | Mo| Mn |Si| B Fe
Fe-Cr-Mo -45 +/- 5,5 um
3 17 | 11 |1 01 | 3 3 | Bal.

Un disefio de experimentos del tipo Taguchi fue usado en el estudio para
evaluar el efecto de los dos parametros (relacion flujo del
combustible/oxigeno, y distancia de trabajo) sobre la trayectoria de las
particulas en cuanto a la velocidad y la temperatura de la misma como se
observa en la tabla 3.

Tabla 3. Disefo de experimentos tipo Taguchi.

arametro Flujo de Flujo de Relaciéon
C . ; Combustible | Distancia
ombustible | Oxigeno / Oxigeno (mm)
E . (SLPM¥) (SLPM)
xperimen

1 85 240 0,30 200
2 85 240 0,30 225
3 85 240 0,30 250
4 85 210 0,40 200
5 85 210 0,40 225
6 85 210 0,40 250
7 85 170 0,50 200
8 85 170 0,50 225
9 85 170 0,50 250

*litros estandar por minuto

Una vez recubiertas las muestras fueron preparadas metalograficamente
bajo la norma ASTM E-3. Las muestras pulidas a un acabado espejo fueron
atacadas quimicamente bajo la norma ASTM E-407. Con el fin de revelar la
microestructura se empleo Picral y HCI al 4%, después se realizé en ensayo
de dureza en el recubrimiento y en el metal base bajo la norma ASTM E-
384/99, con penetrador de diamante con angulo de 136°, en escala Hv500
con una carga de 500 grf. Con equivalencia a HRC. Por ultimo, se realiz6 el
analisis del deposito en el sustrato usando un microscopio electronico de
barrido marca Jeol y microanalisis en las zonas de disolucion para observar
los productos de corrosion.
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Resultados y discusiones

Se procedié a determinar las propiedades del material base para la seleccion
del material reparador adecuado al uso, encontrandose lo siguiente:

El analisis metalografico de acuerdo a la norma ASTM E-3, E-407 revelo una
microestructura compuesta por una matriz de Martensita revenida con
carburos de Cromo y Molibdeno M»3C7 dispersos en la matriz. Ver figura 1.

Figura 1. Carburos primarios spesos en una mat ze Martensita revenida. atacada con
Picral + HCI 3% 500X

Ensayo de dureza de acuerdo ASTM E-384/99 se realiz6 en el metal base
con el fin de evaluar las propiedades finales del recubrimiento, los resultados
obtenidos se muestran en la tabla 4.

Tabla 4. Dureza del metal base y su equivalencia de acuerdo a la especificacion para un
acero grado herramienta para trabajado en frio.

Promedio | Equivalencia
Muestra Hvsgo (H Vsoo) (HRC)
Metal base | 696 | 686 | 684 | 694 | 688 | 670 | 686 59
AIS| D2 58-64 HRC

El analisis quimico de acuerdo a la norma ASTM E-1019, E-1085 se realiz6
mediante la técnica de espectrometria de rayos X y la determinacion de C y
S por la técnica de deteccion y combustion infrarroja. Ver tabla 5.
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Tabla 5. Composicion quimica del material base.

% Elemento

Identificacion

Cc

S

Mo

P

\'

Cr

Metal base

1,56

0,017

0,96

0,011

0,84

11,53

En la figura 2. Corresponde a un mapeo del corte transversal a la zona de
falla en la que se evidencia claramente la pérdida del espesor de diametro
por la disolucion del material. La cual posteriormente se sometera a una
reparacion mediante la técnica de HVOF. Mediante un acercamiento en la
zona del recuadro amarillo se logra evidenciar una gran cantidad de
productos de corrosiéon alrededor de todo el contorno de la picadura. Ver
figura 3. La utilizacién de sustratos como el acero grado herramienta para
trabajado en frio, han sido reparadas usando también un polvo de
composicién quimica semejante al acero correspondiente (Fe-Cr-Mo).

Dy —
16KV X35 s00pm

X33 S00um

»

cie de corrosion

-——

10 62 SEI

Figura 2. Aspecto superficial de la muestra antes de ser recubierta mediante la técnica de

HVOF.

N

Figura 3. Vista cercana a superficie de frente de avance de cavidad, donde se nota
claramente la disolucién de material en forma de pequefas picaduras (flechas amarillas),
800X (MEB).
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En la figura 3a. Se muestra un acercamiento a la zona de defecto “picadura”
y la figura 3b. Corresponde a un microanalisis realizado sobre los productos
de corrosion antes descritos, identificandose como principales especies
quimicas al Hierro (Fe), Cloro (Cl) y Oxigeno (O), El oro presente
corresponde al recubrimiento depositado para su inspeccion en el MEB.

T T T T T T T T T T T T T T
n 1 2 3 4 3 g 7
Full Scale 486 cts Cursor: 0.000 ke

30pm Electran Image 1

Figura 3b. Espectro del microanalisis
semicualitativo realizado sobre los productos
de corrosion.

Figura 3a. Vistas cercanas del zona con
productos de corrosién

Una vez ajustados las condiciones de aplicacién del HVOF, en la presente
etapa se efectuaron 9 pruebas variando los diferentes parametros de
soldadura por proyeccion como se muestra en la tabla 1. En el presente
trabajo se evalu6 el efecto de la distancia con respecto a la unién del
depdsito en el sustrato y la adherencia del mismo, asi como la cantidad de
oxido presente en la interface del recubrimiento y el sustrato. En la figura 4
muestra la adherencia del depdsito a una distancia de 200 mm con una
relacion de combustible/oxigeno de 0,30 encontrandose una buena
deposicion del material reparador en el sustrato de acero grado herramienta
para trabajado en frio. Ver tabla 6. Encontrando una dureza en el depdsito de
579 Hv como se muestra en la tabla 7. En la figura 5. Se observa que existe
una pequefia cantidad de porosidad en el corte transversal del depdsito lo
cual es congruente con los parametros utilizados por lo que la adhesion del
material reparador al sustrato se puede considerar buena debido a que no
existe una cantidad de Oxidos considerables que puedan actuar como
concentradores de esfuerzo y debiliten la union.
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Promedio

Lecturas (pm) (um)
um

506 | 517 | 554 | 543|528 | 529,6

Tabla 6. Espesor de recubrimiento

Figura 4. Aspecto superficial del recubrimiento. 50X depositado en sustrato.

Distribucion de durezas

(vicker’s)
700 W
600 -
500
400
300 ——r———"— 17— T—T— T T T 71— T

1 23 456 7 8 91011121314

Tabla 7. Distribucion de dureza Hv500 en el revestimiento del sustrato de acero grado herramienta
para trabajado en frio.

15kV X300 50pm 10 47 SEI

Figura 5. Microscopia electronica de barrido, porosidad del deposito.
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En la figura 6. Se muestra la adherencia del depdsito a una distancia de 250
mm con una relacion de combustible/oxigeno de 0,50 encontrandose una
densidad de recubrimiento mayor que en caso anterior lo cual genera una
deposicion del material reparador. Ver tabla 8. Encontrando una dureza en el
depdsito de 661 Hv como se muestra en la tabla 9. En la figura 7. Se observa
que existe una gran cantidad de porosidad en el corte transversal del
depdsito lo cual es congruente con los parametros utilizados por lo que la
adhesion del material reparador al sustrato es deficiente debido a la
formacion de una capa de oxido en la interface del material base y el material
reparador, lo cual genera una zonda de desprendimiento de los materiales

haciendo susceptible a dafio por corrosion.

M 100 pm 5%
_ X

Figura 6. Aspecto superficial del recubrimiento. 50X

Promedio

Lecturas (um) (um)
um

669 | 653 | 661 | 664 | 658 661

Tabla 8. Espesor de recubrimiento
depositado en sustrato.

750

Distribucion de durezas (vicker’s)

600 -
550

AN S —————
v

500
450

400

350

300 T T T T T T T

1 2 3 4 5 6 7 8

9 10 11 12 13 14

Tabla 9. Distribucion de dureza Hv500 en el revestimiento del sustrato de acero grado herramienta
para trabajado en frio.
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15KV X600 1247 SEI

Figura 7. Microscopia electronica de barrido, porosidad del deposito.

Conclusiones

El disefio de experimentos Taguchi identifico a el flujo de combustible, la
distancia, y el flujo de oxigeno como los parametros del proceso HVOF mas
importantes que afectan la deposicion de la particula que esta “en
trayectoria”, es decir, antes del impacto.

El analisis mediante la técnica de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)
mostré que el material reparador depositado en el sustrato contiene una baja
cantidad de oxido debido a la relacion de combustible/oxigeno usada fue la
menor (0,30). Por lo tanto, dentro del rango explorado, la porosidad esta
mas estrechamente relacionada con la relacion estequiometria del
combustible-oxigeno impactando en la densidad del recubrimiento
depositado.

El contenido de oxido aumento conforme la relacién estequiometria del
combustible fue mayor en su contenido de oxigeno, dicha oxidacién afecta en
la adherencia del material reparador en el sustrato, originando sitios
concentradores de esfuerzos los cuales propician un desprendimiento del
depdsito cuando este es sometido a desgaste.

Este tipo de recubrimiento ha sido exitosamente adherido al material
logrando una deposicidn entre los rangos de 500 a 700 micras. Lo cual en el
caso especifico de corrosion es de suma importancia ya que puede recuperar
diametros o espesores que se han perdido por algun mecanismo de
disolucién.

El mecanismo de dafo presente en el herramental de estudio, consiste en un
mecanismo de corrosion localizada por picaduras atribuido al ataque de
forma localizada por un medio con altos contenidos de cloro; el cual se
desarrolla en la superficie del herramental, lo que propicia el adelgazamiento
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paulatino del espesor. Lo cual para funciones del herramental es de suma
importancia ya que si el espesor disminuye produce piezas con defecto.

El ensayo de dureza en el recubrimiento demuestra que el polvo
seleccionado para esta aplicacion cumple con las propiedades originales del
herramental ademas de proveer proteccion contra el medio al cual esta
presente en condiciones de trabajo.
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