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Revision sobre nitruraciones laser de aleaciones de titanio(*

Resumen

Palabras clave

M. G. Pérez-Artieda* y J. Ferndndez-Carrasquilla*

Una técnica comtnmente utilizada para la mejora de la resistencia a desgaste de las aleaciones de titanio es la nitrura-
cién de la superficie, utilizando la deposicién fisica o quimica de vapor, la implantacién iénica o el refundido de la su-
perficie en atmésferas que contienen nitrégeno. En esta revisién se estudian los sistemas de nitruracién con tecnologfa
l4ser, utilizados para tratar la superficie de diferentes aleaciones de titanio. Las aleaciones de titanio son un material al-
ternativo al acero, muy atractivo para aplicaciones que requieren alta resistencia a temperaturas elevadas, puesto que
tienen una relacién resistencia-dureza elevada y buena resistencia a corrosién. En aplicaciones que requieren buena re-
sistencia a desgaste, las aleaciones de titanio suponen un problema, debido a sus pobres caracteristicas tribolégicas. La
utilizacién de aleaciones de titanio junto con un tratamiento de nitruracién adecuado, podria permitir la sustitucién
del acero en diferentes aplicaciones, consiguiendo una disminucién en el peso de los componentes fabricados.

Nitruracién; Tratamiento laser; Titanio; Tratamiento superficial.

Review about laser nitriding of titanium alloys

Abstract

A common technique used to improve the wear response of titanium alloys is to nitride the surface, using chemical
or physical vapour deposition, ion implantation or surface remelting in a nitrogen atmosphere. In this revision nitriding
systems with laser technology are studied, used in titanium alloys surface treatments.For high temperature, high
strength applications, titanium based alloys are an attractive light-weight alternative to steel, due to their high strength
to weight ratio and corrosion resistance. In applications that require good wear resistance, titanium alloys pose a
problem due to their poor tribological characteristics. Titanium alloys used with a suitable nitriding treatment
could allow the replacement of steel in different applications, obtaining weight savings in fabricated components.

Keywords

1. INTRODUCCION

Durante los dltimos afios ha crecido el interés por
los metales ligeros que poseen las propiedades ne-
cesarias para poder reemplazar aleaciones conven-
cionales, como el acero. Las aleaciones de titanio
son materiales atractivos por su excelente relacién
densidad-resistencia, su buena resistencia a corro-
sién y su resistencia a elevadas temperaturas. Este
tipo de aleaciones se han utilizado, en los dltimos
afios, en diferentes sectores industriales. Algunas
de las aplicaciones mds importantes han tenido lu-
gar en el sector aeronduticol!l, donde el titanio se
estd utilizando en sustitucién del acero, asi como
en ingenierfa médica, donde la biocompatibilidad
del titanio puro y algunas de sus aleaciones ha

Nitriding; Laser treatment; Titanium; Superficial treatment.

empujado su uso en un rango muy amplio de apli-
caciones?4l. La mayor limitacién de este tipo de
material es su baja resistencia a desgaste. Se hace
necesaria la formacién de capas superficiales que
mejoren el comportamiento ante fenémenos de fric-
cion y desgaste de las piezas fabricadas con aleacio-
nes de titanio. Uno de los sistemas mds utilizados
para mejorar la resistencia a desgaste de este tipo
de aleaciones es la formacién de capas superficiales
de nitruro de titanio (TiN).

En el diagrama de fase de la figura 1P} se indican
las diferentes fases sélidas del sistema Ti-N. El tita-
nio posee dos estructuras diferentes: la fase B Ti (bcc)
para temperaturas superiores a 882 °C y la fase aTi
(hcp) para temperaturas mds bajas. La fase aTi es
estable como solucién sélida intersticial hasta un

() Trabajo recibido el dia 21de Mayo de 2010 y aceptado en su forma final el dia 5 de Octubre de 2010.
* Departamento de Ingenieria Mecanica, Energética y de Materiales. Universidad Publica de Navarra. Campus de Arrosadia, 31006

Pamplona, Navarra, Espafa.
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Figura 1. Diagrama de fase Ti-N

Figure 1. Phase diagram Ti-N.

23 % de nitrégeno, mientras que BTi es estable has-
tael 6.2 %.

Ortras fases s6lidas en equilibrio en este sistema
son:

— El nitruro tetragonal Ti,N.

— El nitruro fce, TiN, que es estable para por-

centajes de nitrégeno entre el 30 y el 55 %.
— El nitruro bct, &’.

El titanio pertenece al grupo de los metales de
transicién y tiene un comportamiento metalico en
lo que concierne a sus propiedades eléctricas, mag-
néticas y épticas. La dureza de TiN es funcién del
porcentaje de nitrégeno que tenga el compuesto y se
obtiene un maximo de 24.5 GPa para un 40 % de ni-
trégeno, descendiendo hasta 17 GPa en la composi-
cién estequiométrica del mismo.

Los nitruros de titanio se pueden considerar un
refuerzo interesante para mejorar la dureza y resis-
tencia a desgastel®. Ademds suponen un recubrimien-
to de proteccién por su buena estabilidad quimical”
y poseen interés por su alta bioactividad en la oste-
ointegraciénls].

Las técnicas utilizadas para conseguir la deposi-
cién superficial de una capa de TiN son variadas e
incluyen, entre otras, la nitruracién mediante depo-
sicion quimica de vapor (CVD), la implantacién
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i6nica, la nitruracién gaseosa y la nitruracién plas-
ma mediante deposicion fisica de vapor (PVD). Cada
uno de estos procesos tiene algunos inconvenientes
asociados a él y en todos ellos se hace necesario el
calentamiento de toda la pieza a tratar® !, Esta dl-
tima circunstancia puede producir la disminucién de
la resistencia a fatiga del substratol!?! y una distor-
sién excesiva de la pieza sometida al tratamientol!3,
Otra de las desventajas relacionadas con estas técni-
cas de nitruracién es la duracion de las mismas. La
utilizacién de vacio, en el caso de la implantacién
iénica y la deposicién fisica de vapor, puede suponer
un inconveniente por el aumento en la complejidad
de los equipos. En algunos casos en los que el proce-
so se lleva a cabo en estado sélido, la profundidad de
la capa tratada se ve limitada por la baja difusividad
del nitrégeno en titanio s6lido; por ejemplo, en la
implantacién iénica la capa obtenida alcanza entre
10 y 100 nm. La adherencia de las capas formadas
por PVD se debe analizar para aplicaciones que im-
pliquen desgaste, puesto que la unién obtenida por
este método no es metalirgica. En la tabla I, se in-
cluyen algunos datos relacionados con los distintos
procesos de nitruracién.

Un caso reciente en la aplicacién de tecnologias
CVD y PVD es el uso de recubrimientos multicapa.
El TiN se utiliza en este tipo de recubrimientos en
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sistemas multicapas cerdmica/cerdmica. R. Marti-
nez desarrolla en su tesis!'*! recubrimientos multi-
capas TiN/CrN por PVD, en los que se obtienen
caracterfsticas de dureza y resistencia a desgaste
que superan los valores de los recubrimientos ho-
mogéneos.

Los tratamientos superficiales realizados con
laser son otra de las técnicas que se utilizan para la
modificacion de la composicién, apariencia o de las
propiedades mecdnicas, quimicas u épticas de las
aleaciones de titanio. Tratamientos ldser como el re-
fundido superficial, en el que se produce una capa de
martensita fina y otra superficial de TiO,, o la alea-
cién y recubrimiento superficial con materiales de
aporte en forma de polvo o gas, son métodos que po-
seen ventajas interesantes. Dichas ventajas son un
control preciso de la anchura y la profundidad de
procesado, posibilidad para tratar piezas complejas o
dreas especificas y facilidad de automatizacién!™!. La
nitruracién ldser es uno de los métodos mds efecti-
vos para la mejora de propiedades superficiales como
la dureza, la resistencia a desgaste o la resistencia a
corrosién y consiste en la irradiacién de la superficie
de un substrato, con un haz l4ser, en atmdsferas que
contienen nitrégeno. Durante el proceso, la superfi-
cie del metal se funde y el gas nitrégeno forma nue-
vos compuestos con el metal liquido.

Algunas de las ventajas e inconvenientes que ofre-
ce la técnica laser, frente a los métodos menciona-
dos en la tabla I, son las que se incluyen en la tabla II.

2. PARAMETROS LASER

A pesar de las ventajas que supone la utilizacién del
laser en este tipo de procesos, ésta se ha visto restrin-
gida debido a la dificultad existente en el control de
los parametros que influyen en la morfologia y cre-
cimiento de las capas nitruradas.

La técnica de nitruracion laser se inicié en los
afios ochenta con el trabajo de Katayama et al.[1¢,
Desde entonces hasta hoy, se han llevado a cabo un
nimero importante de trabajos de investigacién en
esta drea, siendo actualmente un campo muy activo
en todo el mundo, como muestran las publicaciones
recogidas en los dltimos afios. La mayor parte de las
nitruraciones ldser, llevadas a cabo por diversos in-
vestigadores, han empleado el laser de CO, como
fuente de energial! 727l En algunos casos, se realizan
procesos de nitruracién utilizando un laser
Nd:YAG 28331 E] laser de diodo se ha utilizado tam-
bién para la nitruracién de una aleacién intermeta-
lica de Ti-Al B#y para la nitruracién de la aleacién

Ti-6Al1-4V B3l Comparando el ldser Nd:YAG y el

Tabla I. Procesos de nitruracion. Caracteristicas

Table I. Nitriding processes. Characteristics

Técnica Atmosfera Temperatura Tiempo
Implantacion idnica Vacio 50 - 200 °C 1 hora
Nitruracion plasma 1 -5 mbar 400 -1.000 °C 1 - 25 horas
PVD Alto vacio 600 - 700 °C 2 horas
Nitruracion gaseosa — 1.000 °C 16 horas

Tabla Il. Ventajas e inconvenientes de la nitruracion laser

Table II. Advantages and disadvantages of laser nitruration

Ventajas

Inconvenientes

Tratamiento térmico localizado

Baja deformacion del substrato

Unién metalurgica entre substrato y capa
depositada

Elevada velocidad de proceso

Facilidad de automatizacion

Dificultad en el control de los parametros de
proceso

Rugosidad superficial

Profundidad capa TiN limitada por el alcance
de difusion de nitrogeno
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laser de CO, para su aplicacion en estos procesos, el
laser Nd:YAG aporta un acabado superficial mejor y
un comportamiento menos critico, en cuanto a la
presencia de grietas. A pesar de ser el equipo ldser
menos utilizado en nitruraciones sobre titanio, exis-
ten trabajos en diferentes campos asociados al trata-
miento superficial realizados en variedad de materia-
les, que demuestran que el laser de diodo presenta
ventajas importantes frente a otros tipos de ldser, co-
mo el CO, y el de Nd:YAG P6v37. Estas ventajas in-
cluyen la mejora en la absorcién del haz, debido a
una longitud de onda més cortaP®l, un equipo mds
compacto y de menor tamafioP” y necesidad de tiem-
po de procesado més cortol*],

En la nitruracién léser, las propiedades de la capa
obtenida dependen de una serie de pardmetros del pro-
ceso, como la potencia, la velocidad de tratamiento,
la atmésfera utilizada, el tipo de boquilla empleada en
la aportacién del gas o el porcentaje de superposicién
de barridos laser. Como en cualquier otro proceso, la
naturaleza del material substrato que se trata tiene una
influencia decisiva en la optimizacién de los pardme-
tros y debido a la facilidad con la que reaccionan el ti-
tanio y sus aleaciones a alta temperatura con oxigeno,
es necesario el aporte de gas en la zona de trabajo pa-
ra eliminar la formacién de 6xidos y oxinitruros*!l.

El valor minimo de potencia correspondiente a
1 kW, propuesto por Steen!!?), se cumple en la mayor
parte de las nitruraciones laser consultadas*2-4¢l. En la
nitruracién de titanio puro comercial, Mridha y
Baker!?!l utilizan una potencia de 2,8 kW para optimi-
zar los resultados. Zimnicki et al.?%!, emplean 1 kW de
potencia para obtener capas de TiN sobre una aleacién
TiAIMn. Sin embargo, existen algunos casos en los que
se utilizan potencias menores con resultados satisfac-
torios. La obtencién de una capa nitrurada, sin defec-
tos ni grietas, de 50 ym de profundidad, se ha obteni-
do con una potencia de 70 W y una velocidad de ba-
rrido de 1.000 mm/min 47, Utilizando un rango de
potencias entre 600 W y 650 W/, para realizar una ni-
truracion laser sobre una aleacién Ti-6Al-4V, se han
obtenido capas endurecidas de 1400 HV con un espe-
sor aproximado de 0,5 mm 8. Xue et al.l?! también
utilizan valores de potencia menores a 1 kW y obser-
van que a valores mas bajos de potencia (200 W), el
laser no logra fundir completamente la superficie y se
obtiene una rugosidad elevada. Existe una relacién di-
rectamente proporcional entre la potencia ldser utili-
zada y la profundidad de la zona fundida, tal y como
queda reflejado en la figura 21291,

Un trabajo muy interesantel*®! resume los efec-
tos del valor de potencia utilizado sobre los resulta-
dos de la nitruracion léser y los divide en dos grupos:

— Valores de potencia bajos (< 2 kW) limitan

la profundidad de la zona fundida a aproxi-
madamente 0,5 mm y la anchura a 1,5 mm.
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Figura 2. Efecto de la potencia laser en la an-
chura de la zona fundida en la nitruracion laser
de la aleacion Ti-6Al-4V.

Figure 2. Effect of laser power in melted zone
width on laser nitruration of a Ti-6Al-4V alloy.

La capa superficial presenta buena homoge-
neidad y un acabado liso.

— Valores de potencia elevados (> 2 kW) per-
miten profundidades de fundido superiores a
los 0,5 mm y anchuras de varios milimetros.
El acabado superficial y la homogeneidad de
la microestructura resultan peores que en el
caso de potencias bajas.

Conforme se aumenta la potencia laser, el compues-
to dominante en la capa superficial es 3-TiN, que me-
jora enormemente la dureza en esta regién[49]. Sin em-
bargo, al analizar la microestructura resultante de la
nitruracion, se aprecia que el tamafio de las dendritas
obtenidas es mayor cuanto mayor es la potencia ldser
utilizada, y por tanto, un aumento en la potencia laser
puede provocar que la microestructrura sea mds grue-
say la dureza disminuyal®®). La velocidad de barrido es
otro pardmetro que se relaciona con la profundidad de
la zona fundida (regién con dendritas TiN), aumen-
tando ésta conforme menor es el valor de velocidad de
barrido empleadol?8l. El pardmetro que agrupa los efec-
tos de la potencia y la velocidad de barrido es la den-
sidad de energfa. Como se aprecia en la figura 3, un au-
mento en la densidad de energia produce un aumen-
to de la profundidad de la capa tratadal®4.

3. CARACTERISTICAS DE LA CAPA
NITRURADA

Las principales caracteristicas de la capa nitrurada,
en aleaciones de titanio, que es necesario controlar
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Figura 3. Relacion entre densidad de energia y
profundidad de capa tratada en la nitruracion la-
ser de una aleacion intermetalica TiAl.

Figure 3. Energy density vs. treated layer depth
in a nitruration laser of an intermetallic TiAl alloy.

son la presencia de grietas, la rugosidad superficial,
la microestructura, la presencia de nitruro de titanio,
la dureza superficial y la resistencia al desgaste.

3.1. Presencia de grietas

La presencia de grietas es uno de los problemas mds
frecuentes asociados a las capas formadas por nitru-
racion laser. Los tratamientos laser inducen tensio-
nes en el material, que en el caso de metales se ven
reflejadas en deformaciones eldsticas y plésticas. En

el caso de materiales cerdmicos el comportamiento
es fragil y pueden provocar agrietamiento. La apari-
cién de grietas estd asociada con la fase de nitruro de
titanio y con las tensiones residuales inducidas por
la elevada velocidad de enfriamiento propia de los
procesos laser. Existen dos tipos de grietas que se ha-
cen presentes en este proceso, grietas de pequefio ta-
mafio orientadas en distintas direcciones y grietas
que atraviesan completamente el cordén ldser y es-
tan orientadas en la direccion perpendicular al mis-
mo. Muchos han sido los esfuerzos realizados, por
parte de distintos autores, para eliminar el agrieta-
miento en el proceso de nitruracién lser, y se obser-
va una relacién entre la periodicidad de las grietas y
los valores utilizados para la potencia y la velocidad
del ldser. A elevadas potencias laser y bajas veloci-
dades de barrido, se reduce la velocidad de enfria-
miento y se reducen las tensiones residuales pudien-
do reducir la presencia de grietas®}]. Sin embargo, la
eliminacién de este problema utilizando la variacién
de potencia y velocidad de barrido, es compleja y
aunque existe algtn trabajo en que se dan valores de
velocidad de proceso con los que se obtiene una su-
perficie libre de grietas!?!J en la mayorfa de los casos
se deduce que la densidad de las grietas no varfa con
estos parametros. Algunas alternativas para solucio-
nar el agrietamiento en las nitruraciones ldser son el
precalentamiento del substrato, que mejora su duc-
tilidad y disminuye las tensiones debidas a la defor-
macién pldstica, la utilizacién de una atmésfera di-
luida en argén o helio, que disminuye la presencia
del compuesto TiN y el postcalentamiento que
reduce el nivel de tension residual. En la tabla I1I se

Tabla lll. Alternativas utilizadas para evitar agrietamiento de capas nitruradas laser

Table Ill. Alternatives used for avoiding cracks in laser nitriding processes

[Ref.] Variacion Atmésferas Precalentamiento  Postcalentamiento
parametros diluidas
laser (Veloc. en He, Ar
Barrido)
[18] X
[21] X
[25] X X
[29] X
[34] X
[43] X
[48] X
[50] X X
[51] X
[52] X
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incluyen algunos trabajos y las técnicas que se han
utilizado.

Tanto los tipos de atmdsfera utilizados (porcen-
tajes de nitrégeno) como las temperaturas de preca-
lentamiento varfan de unos trabajos a otros.

3.2. Morfologia superficial y rugosidad

Otro de los retos en los procesos de nitruracién 14-
ser es la obtencién de una rugosidad superficial ba-
ja. La morfologia superficial y la rugosidad dependen
de la densidad de energia utilizada en el proceso, de
la concentracién de nitrégeno y del porcentaje de
superposicién de barridos cuando se cubre comple-
tamente un substrato.

Cuando la temperatura del fundido queda por de-
bajo del punto de fusién de TiN, este producto de la
reaccion nuclea inmediatamente en forma de den-
dritas perpendiculares a la superficie, produciendo
una capa superficial rugosa. Si la temperatura supe-
ra la temperatura de fusién de TiN, éste estard pre-
sente en fase liquida y formard una capa de menor
rugosidad. Varios autoresi??V 281 observan la presen-
cia de dendritas perpendiculares a la superficie, que
provocan una elevada rugosidad. Al realizar pruebas
en distintas atmésferas!'8), se puede apreciar que en
la aleacion l4ser de titanio en fase liquida con nitré-
geno, se obtienen rugosidades superficiales menores
de 10 mm. Se demuestra que existe una relacién de
la rugosidad superficial con la ondulacién de la
superficie, que depende de la viscosidad del fundi-
do!*8l. Como la primera fase en solidificar es el TiN,
un aumento de este componente implica mayor vis-
cosidad del fundido y mayor ondulacién en la super-
ficie. La relacién directa entre rugosidad superficial
y densidad de energia se aprecia claramente en la fi-
gura 4 B4 tanto para atmésfera de nitrégeno como
para atmésfera diluida en argon.

Xue et al.* afiaden la concentracién de nitrége-
no y el porcentaje de superposicién como factores
que afectan a la rugosidad. En general, observan que
un aumento en el porcentaje de superposicion de ba-
rridos ldser produce un mejor acabado superficial.

Otra de las caracteristicas superficiales a destacar
en la nitruracién de titanio es la coloracién dorada,
propia del TiN, de la capa externa de las muestras
tratadas. Las distintas tonalidades de dorado depen-
den de las atmdsferas utilizadas y las temperaturas
empleadas en el proceso. La intensidad del color do-
rado superficial aumenta al alcanzar temperaturas
mas elevadas!'8¥ 281, Al realizar tratamientos ldser de
aleaciones de titanio en atmdsfera de nitrégeno y en
atmosfera de argén se observa que las muestras tra-
tadas con nitrégeno muestran una superficie de
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Figura 4. Relacion entre densidad de energia 'y
rugosidad en la nitruracion laser de una alea-
cion TiAl

Figure 4. Energy density vs. Roughness in a
nitruration laser of a TiAl alloy.

color dorado, que se aprecia blanca en el corte trans-
versal al microscopio, mientras que las tratadas con
argén presentan un color plateadol?! 28y 501, En al-
gunos casos se relaciona la intensidad del color con
la concentracién de nitrégenol?!! y en otros con la
proporcién de TiN en la superficieP®l. Una superfi-
cie parcialmente recubierta de TiN presenta un co-
lor amarillo, mientras que una superficie completa-
mente cubierta de TiN tiene un aspecto dorado bri-
llante. Existe documentacién en la que se estudia el
cambio de coloracién de superficies de titanio puro
tratadas con léser!®3 ¥ 34, Se obtienen coloraciones
amarillas para densidades de potencias inferiores a
25 JJem? y coloraciones entre violeta y azul, para den-
sidades de potencia superiores a dicho valor!®3!,
Mediciones con XRD revelan la presencia de TiO,
y TiO en muestras de titanio sometidas a irradiacién
laser y se observa cierta correlacién entre el color
obtenido microscépicamente en la superficie y la
composicién de la mismal®4.

3.3. Microestructura-Dureza

Microestructura

En cuanto a la microestructura que se obtiene en las
muestras sometidas a nitruracién ldser, es posible su
control mediante cambios en los pardmetros laser. Una
disminucién en la velocidad de barrido supone un au-
mento en el tiempo de interaccién, lo que provoca
que la cantidad de nitrégeno absorbido sea mayor.
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Needl-like structure

Figura 5. Microestructura tipica en la nitruracion laser de aleaciones de titanio

Figure 5. Typical microstructure in laser nitruration of titanium alloys.

Generalmente, la microestructura que se obtiene en
las capas nitruradas consta de las siguientes zonas:
— Cuando la cantidad de nitrégeno es suficiente

para formar una fina capa de TiN, ésta se ob-
serva al microscopio en la zona superficial con
un aspecto blanquecino, y su espesor suele ser
de unas pocas micras®®. En algunos trabajos se
observa que el maximo contenido en nitrége-
no aparece a 0,15 pm de la superficie debido a
que la oxidacién superficial provoca la sustitu-
cién de atomos de nitrégeno por dtomos de oxi-
geno. Esto implica la presencia de éxidos y oxi-
nitruros como TiO, y TiOXNy B3],

Bajo la capa superficial se aprecia la forma-
cién de dendritas perpendiculares a la super-
ficie, que en zonas alejadas a la misma se orien-
tan de forma desordenadal??l.

Bajo esta region, entre la zona de fusién y la
zona afectada térmicamente, se suelen apre-
ciar estructuras aciculares.

En la figura 5 123 se aprecia una microestructura,
que es la mds habitual en este tipo de trabajos!!? 23
28,43, 56y 57]'

La variacién de pardmetros del proceso provoca
cambios en la microestructura. Por ejemplo, la con-
centracién de dendritas disminuyel?! con flujos de
gas mis bajos o velocidades de barrido m4s altas. En
cuanto al tamafio de las dendritas, Mridha y Baker!?!!
incluyen una tabla con la longitud y anchura que
presentan las mismas para distintas velocidades de
barrido.

Como se aprecia en la tabla IV, a velocidades
elevadas el tamafio de las dendritas es muy pequefio
(5-15 um), mientras que a velocidades mds bajas las
dendritas se alargan (30-60 pm). Walter et al.ll? | des-
tacan la observacion de la estructura dendritica en la
aleacién laser de titanio con nitrégeno, y relacionan
un aumento del nimero de barridos laser superpues-
tos con un aumento en la cantidad de dendritas. Bonss
et al.7] realizan aleaciones laser de titanio para su

Tabla IV. Relacién tamafio de las dendritas-parametros del proceso laser

Table IV. Relation dendrites size-laser process parameters

Potencia Velocidad Atmoésfera Flujo de gas Dendritas
(kW) (mml/s) (% N) (I/min) L(um) A(um)
1,35 10 100 50 40 -60 8-15
1,4 10 100 11 30-60 5-15
1,4 50 100 11 5-15 0-4
1,4 10 100 5,5 20-25 3-5
1,4 50 100 5,5 5-12 0-3
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uso en medicina y desarrollan una forma de aporta-
cién de gas que evita la oxidacion de la capa obteni-
da. Al igual que otros investigadores, aprecian la for-
macién de dendritas de TiN que muestran en distin-
tas micrografias.

Es frecuente encontrar estructuras con particulas
en forma de agujas alrededor de las dendritas, que au-
mentan con la duracién del proceso. Este hecho se ex-
plica ya que a mayor duracién del proceso, aumenta la
cantidad de nitrégeno en el bafio fundido, lo que pro-
duce una estructura acicular después de la solidifica-
cién. Al realizar el proceso con los mismos pardmetros
pero en medio de argdn, la estructura acicular no apa-
recel%, Las estructuras en forma de aguja que se pre-
sentan en esta zona, consisten en TiNg ¢y TiNQ3 58],

Dureza

La zona recubierta consistente en una microestructu-
ra dendritica y la capa con estructuras aciculares pre-
sentan una dureza elevada que depende de la concen-
tracion de dendritas, la aleacién substrato y el espesor
de capa tratada. El rango de valores oscila, aproxima-
damente, entre 600 y 1800 HV para la zona dendriti-
cay entre 500 y 600 HV para la capa con presencia
de estructuras en forma de agujal'®y 48], Los factores
que mas influencia tienen son:
— Potencia y velocidad de barrido en el proce-
so léser.
— Concentracién de nitrégeno en la atmdsfera
de gas utilizada en el proceso.
— Caudal de gas de aportacion.
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Una disminucién en la velocidad de barrido im-
plica un aumento en el tiempo de interaccién, que
mejora el efecto de transferencia de masa entre el gas
nitrégeno y el titanio liquido superficial, aumentan-
do la fraccién de TiN y la dureza superficiall21l.

En la figura 6 se puede apreciar que la disminu-
cién en la velocidad de barrido l4ser provoca un au-
mento en la durezal?®l,

Al descender la velocidad de barrido por debajo
de 5 mm/s aparecen otras reacciones, como el creci-
miento de las dendritas de TiN y la formacién de una
capa de reaccién en la microestructura. Esta capa se
debe a la reaccion TiN —a—Ti + Ti,N. La presencia
de TizN produce un empeoramiento en propiedades
como la dureza y la resistencia al desgastel®).

La composicion del gas utilizado es otro de los fac-
tores que afectan a la dureza. Numerosos trabajos re-
lacionan la proporcién de nitrégeno en la atmésfera
de nitruracién con la microdureza obtenidal??v 0 y
como se puede observar en la figura 7, a mayores con-
tenidos de nitrégeno mds alta es la dureza resultan-
tel?7l,

Katayama et al.?8], relacionan la dureza con la
potencia utilizada en el proceso y deducen que a
valores mds altos de potencia, se obtienen zonas en-
durecidas de mayor profundidad. Para potencias de
4 kW obtienen una capa de 0,5 mm de espesor y
750 HV. En otros casos se aprecia que un aumento
de potencia provoca una disminucién en la dureza
superficial y se explica por el aumento de grosor en
la microestructural®®. Cuando se cubre completa-
mente una muestra, es necesario tener en cuenta el
grado de superposicién de barridos. Se observan
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Figura 6. Perfil de dureza Vickers de la capa nitrurada con laser de
Ti-6Al-4V. Variacién con la velocidad de barrido.

Figure 6. Hardness depth profile of nitrided layer Ti-6Al-4V in a laser
process. Correlation with scanning speed.
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Figura 7. Perfil de dureza superficial para dife-
rentes atmosferas de trabajo. Técnica de nanoin-
dentacion. Nitruracion de Ti.

Figure 7. Hardness depth profile for different
nitrogen fraction in the gas atmosphere.
Nanoindentation technique. Ti nitruration.

valores méaximos entre 700 y 800 HV en la superfi-
cie de muestras de Ti-6Al-4V sometidas a superpo-
siciones del 35 % 43, El primer cordén recubierto es
el que presenta menor dureza y ésta va aumentando
al avanzar el proceso. Este hecho se produce debido
a una mayor temperatura, en los tltimos cordones,
que implica m4s tiempo de fundido y mayor canti-
dad de nitrégeno que puede difundir en el liquido.

En la mayor parte de los trabajos, la dureza se mi-
de en el corte transversal de las muestras recubiertas
y el método de medicion es el método Vickers. La
capa consistente en TiN tiene un espesor de unas po-
cas micras y con métodos convencionales de medi-
cién, dicha capa se atraviesa, midiendo las regiones
por debajo de la misma. Algunos autores utilizan un
ensayo de dureza consistente en nano-indentacio-
nes!2?7y 44l En este tipo de ensayos se registran con-
tinuamente la carga y la profundidad de penetracion.
Xue et al.*4 realizan dicho ensayo a muestras con
distinto nivel de grietas y observan que a mayor ni-
vel de dureza, mas abundante es la presencia de grie-
tas. Obtienen un valor de 8,5 GPa para una muestra
libre de grietas.

3.4. Resistencia a desgaste

La mejora del comportamiento ante fenémenos de
desgaste es uno de los objetivos del proceso de nitru-
racion ldser. Los métodos de medida utilizados para

el examen de esta propiedad son variados y en los
trabajos de nitruracién se utilizan distintas técnicas.
En los metales, la resistencia a desgaste aumenta con
el incremento de la dureza y la capacidad de defor-
macién. Sin embargo, para muchos materiales, la du-
reza no es el dnico factor que determina la velocidad
de desgaste. Para materiales fragiles, el control y la
propagacion de grietas, es decir la tenacidad a frac-
tura, son factores predominantes para describir los
efectos del desgaste. Cuando se tiene una aleacién o
un recubrimiento superficial, factores como la inter-
accién o la unién entre materiales distintos, deter-
mina el comportamiento ante fenémenos de friccion.

En la aleacién ldser de Ti6Al4V con distintas at-
mosferas de gas se mide la resistencia al desgaste con
tres ensayos diferentes: ensayo “esfera sobre disco”,
ensayo de deslizamiento lubricado y ensayo abrasi-
vol®, En el ensayo “esfera sobre disco” se aprecia cla-
ramente que la muestra con mayor desgaste y coefi-
ciente de friccién m4s alto es la que no se ha trata-
do con l4ser, mientras que la que presenta menores
coeficientes de friccién y cantidad de desgaste es la
que se ha procesado con menor velocidad de barri-
do y presentaba mayor dureza. En el trabajo de
Lawrence y Lil®!l se llega a la misma conclusién y la
muestra realizada a velocidad mas baja es la que da
mejor resultado. Se ensaya a desgaste una aleaciéon
Ti6Al4V y un titanio puro, sometidos a nitruracién
l4ser. Se concluye que la resistencia a desgaste de los
recubrimientos de TiN en titanio puro es mucho me-
jor que la de los recubrimientos en Ti6AI4V.

El ensayo de desgaste abrasivo desprende otras
conclusiones y en algunos casos, la muestra sin tra-
tar presenta mejor resistencia al desgaste abrasivo
que algunas piezas aleadas con laser!®!, También se
utiliza el ensayo “Amsler” para medir el comporta-
miento frente a desgaste de una aleacién Ti6Al4V
nitrurada con ldser y los resultados obtenidos mues-
tran una clara dependencia entre la rugosidad y la
pérdida de peso durante el ensayol8l. Se observa una
reduccién importante en el desgaste cuando las ru-
gosidades promedio son menores de 0,5 mm. En cual-
quier caso, se demuestra que las piezas nitruradas con
laser tienen un comportamiento a desgaste (coefi-
ciente de friccion, pérdida de peso y velocidad de
desgaste) mucho mejor que la aleacioén sin tratar. En
la figura 8 se comparan dos muestras nitruradas con
laser en diferentes condiciones, una muestra nitru-
rada con PVD y una muestra de aleacién intermet4-
lica TiAl sin tratamiento superficial. El coeficiente
de friccién mds bajo corresponde a las muestras so-
metidas a nitruracién laser®4,
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4. DISCUSIONY CONCLUSIONES

Como se deduce de esta revision bibliogréfica, los pa-
rdmetros que dan mejores resultados en este tipo de
procesos varfan segtin los autores y tanto los resulta-
dos como los métodos de medida también pueden
variar de unos casos a otros. La dificultad para opti-
mizar pardmetros, logrando superficies libres de grie-
tas, con rugosidad adecuada y dureza y resistencia a
desgaste suficientemente altas, implica la necesidad
de nuevos trabajos en este campo.

Aunque la mayorfa de los equipos utilizados en to-
da la bibliografia mencionada han sido equipos de 13-
ser de CO, o de Nd:YAG, tanto en un trabajo de es-
tos autores, M.G. Pérez et al.>¥l, como en el trabajo de
Biswas et al.’) se demuestra que el laser de diodo es
un equipo eficaz para este tipo de tratamiento superfi-
cial en aleaciones de titanio. Existen estudios, como
el de Lawrence y Lil®Yl| que en su investigacién com-
parativa entre ldser de CO, y lser de diodo, concluye
que la eficacia del laser de diodo es mayor que la del
laser de CO,. La eficiencia de la conversién de la ener-
gfa eléctrica en dptica, alcanza valores maximos del 50
% en los laseres de diodo de alta potencia, aunque la
eficiencia tedrica de un laser de diodo es del 90 %.
Schulz y Poprawel® destacan, también la elevada efi-
ciencia de esta técnica, asi como la compacidad de los
equipos (<1 cm?/W) y las bajas necesidades de man-
tenimiento que presentan. Uenishi et al.l®!, mencio-
nan también la elevada eficiencia del ldser de diodo de
alta potencia, que conlleva que el equipo correspon-
diente a este ldser sea muy compacto y de un tamafio
varias veces menor que los equivalentes ldseres de CO,
y de Nd: YAG. La longitud de onda que emite el laser
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de CO, es de 10,6 mm, mientras que el ldser de
Nd:YAG tiene una longitud de onda de 1,06 mm y el
laser de diodo oscila entre 0,6 y 0,9 mm. La diferencia
en las longitudes de onda implica una serie de conse-
cuencias, puesto que una longitud de onda mds baja
conlleva una mejor absorcién del haz. Por ejemplo,
Lawrence y Lil®, en su estudio de tratamientos laser
de aceros al carbono, realizan una comparacién entre
el laser de CO,, Nd:YAG y diodo y deducen que las
propiedades de mojabilidad obtenidas dependen de la
longitud de onda del laser utilizado. Kugler et al.1%]
realizan endurecimientos superficiales de aceros de he-
rramienta con distintos tipos de ldser. Demuestran que
se obtiene una mayor dureza y una mayor anchura de
cordén al utilizar laser de diodo que al utilizar laser de
Nd:YAG, debido a la mejor absorcién. Nowotny et
al1%] muestran que, para el recubrimiento de un ace-
ro dulce con Stellite 21, es equivalente utilizar un 13-
ser de diodo de 1,4 kW de potencia y un ldser de CO,
de 3,9 kW. Aprecian que la absorcion del haz se mul-
tiplica por un factor de 2,5 al utilizar el laser de diodo.

El laser de diodo, en definitiva, presenta venta-
jas importantes respecto a otros ldseres comerciales,
y se espera que su aplicacién se extienda a numero-
sos campos de la industria. La nitruracién de alea-
ciones de titanio puede ser uno de los procesos de
tratamiento superficial que se beneficie de este tipo
de técnica.

Aunque tradicionalmente la nitruracién ldser se
ha llevado a cabo en fase gaseosa, la nitruracién de ti-
tanio mediante la irradiacién de pulsos ldser en nitré-
geno liquido, ha probado que puede ser efectiva para
conseguir una capa superficial nitrurada sin la forma-
cién de particulas de 6xido. Este tipo de nitruracién
puede ser util en diferentes aplicaciones futuras!®7l,
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Figura 8. Coeficiente de friccién en ensayo lubricado cilindro sobre placa. Aleacion TiAl some-

tida a distintos tratamientos superficiales.

Figure 8. Friction coefficient in lubricated test pin-on-plate. TiAl alloy with different surface

treatments.
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Asimismo, la nitruracién de titanio con una combi-
nacién de laser y plasma (LPN) ha demostrado ser un
método eficaz para lograr la formacién de TiN a den-
sidades de potencia relativamente bajas y sin necesi-
dad de cédmara para evitar la oxidacién de la piezal®®l.

En definitiva, la nitruracién ldser sigue constitu-
yendo un campo de estudio importante y su utiliza-
cién para proteger la superficie de las diferentes ale-
aciones de titanio muy prometedora.
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