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INTRODUCCION

En un esfuerzo conjunto del Consejo Nacional de' Ciencia y
Tecnologfa y del [Instituto de Fisica de la UNAM se ha logrado
desarrollar 1a instrumentaci6n de la técnica de nitruracién i6nica
en México. La nitruraci6n i6nica es un tratamiento termoquimico
que se épllca en aceros‘para incrementar su dureza superficial, la
resistencia a la fatiga, gl desgaste y, en alguna medida, a la
corrosién. Durante las Oltimas décadas, en pafses desarrollados,
esta técnica ha encontrado aplicacién industrial ;n gran escala
para el acabado superficial de partes mlviles de maquinaria.
‘Plezas de la industria automotriz como cigtiefiales, engranes, bie-
las, balahclnes., etcétera, se someten a nitruracion ionica dando
como resultados grandes incrementos en el tiempo de servicio,
reproducibilidad y‘confiabilidad de las.mlsmas.

La nitruraciOn i6nica ha sustitufdo, en los pafses desarro-
llados, a los procesos de nitruracion gaseosa y l!quldi por ser
estos menos eficientes, de calidad felatlvamente bJja y focos de
contamiﬁaclbn ambiental de amonfaco y cilanuros. Los procesos de
nitruracioh gaseosa y liquida se usan en ﬁexico en escala comer-
clal,

El presente trabajo reporta la experiencia en la Lpltcacidn
de la técnica de nitruraci6n i6nica en ocho-aceros especiales de
fabricaci6n nacional. Los ocho aceros, tipo AISI D-2, H-11, H-13,
M-2, M-35, W-2, 4140 y 4320, fugron seleccionados por sus conteni-
dos de cromo, molibdeno, manganeso y vanadio reconocidos interna-

cionalmente por su susceptibilidad al tratamiento de nitruracién.
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La respuesta de los aceros al tratamiento de nitruracidén ibnica
fué positiva y variable como se esperaba. El incremento en la
dureza superficial obtenido en los acewos vari6 de un 100 a wun
450%. Estudios metalogr&ficos y por espectroscopia Auger demues-
tran que la capa nitrurada alcanz6 grosores de 100 a 150 micras.
Un panorama general de los diferentes procesos de endureci-
miento de aceros se presenta en el Capftulo I. Se hace una revi-
si6n de los tratamientos térmicos y termoquimicos mencionando su
aplicabilidad, sus ventajas y sus dgsventajas. En el Capftulo Il
se hace un breve andlisis de los plasmas especialmente aquellos
producidos por una descarga luminosa eﬁ una mezcla de hltrogeno
con otros gases. En él Capftulo IIl se presentan los criterios de
selecci6n de cada acero de acuerdo a su composici6bn y a la id-
fluencia de los elementos ale;ntes en el proceso. Se discuten
también los tratamientos térmicos aplicados previamente y se hace
un estudio metalogr&fico en cada paso del proceso previo a la
nitruracién., En el Capftulo IV se describe la instrumentacién
- necesaria para el proceso de nitruracidn i6nica, las condiciones
de operacifn y el comportamiento de los pardmetros a lo largo del
experimento, En el Capftulo V se sintetizan los resultados obte-

nidos y en el Capftulo VI se exponen las conclusiones de este

trabajo.
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CAPITULO I
DESCRIPCION DE LOS PROCESOS DE ENDURECIMIENTO SUPERFICIAL DE ACERDS
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I.1, Tratamientos Térmicos de Endurecimiento Superficial.

[.t.a. Temple Directo.

El temple directo (llamado asf para distinguirlo del temple
a la flama o por induccifn} puede considerarse también como un
tratamiento de endurecimiento superficial, puestp que puede obte-
nerse una capa dura cuyo espesor depende de la templabilidad del
acero.

El temple es un tratamiento térmico que consiste b&sicamente
de tres etapas {Fig, I.1); a) calentamiento lento hasta la tempe-
ratura de austenizacion deseada, la cual es normaimente 50°C
arriba de 1la 1fnea Acy (o Ay en el caso de aceros hipereutec-
toides), b) un tiempo de permanencia que de acuerdo con la pric-
tica debe ser entre 30 y 45 minutos por cada 30 mm de espesor de
la pieza, y‘ c) un enfr1umiento rdpido (el temple propiamente
dicho), cuya severidad depende del espesor requerido de capa dura
"y de la templabilidad del acero, que es Ja distribucifn de’dureza
desde 1la superficlie hasta el centro de una pieza y es funcibén
directa del contenido de ale&ntes del acero.

Un aumento en la templabilidad se manifiesta por un despla-
zamiento en las curvas Temperatu}a-Tiempo-TransformaciGn (11T1)
ha;la la derecha y una disminuci6bn en la velocidad crftica de
enfriamiento, lo cual depende de la composici6n del acero. Los
elementos de aleaci6n que aumentan la templabilidad son cromo,

molibdeno, nfquel, mangaheso, carbono, entre otros,
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La seleccién del medio de témple depende del espesor reque-
rido en la capa dura y de la templabilidad del acero. Cuando se
requiere una gran velocidad de enfriamiento, debido a una baja
templabilidad, se usan agua o salmuera que absorben répidamente el
calor, pero que distorsionan l1a pieza. En cambio, si la templabi-
lidad del acero es alta pueden usarse otros medios menos severos,
como aceite mineral, sales fundidas y en a}gunos casos enfriamien-
to al aire, disminuyendo la distorsifn de las piezas.

El objetivo principal del temple es endurecer el acero, Yya
sea completamente o en forma superficial, por la presencia de
martensita, que se obtiene por un enfriamiento répido de la auste-
nita (y»a'), aunque por la composicidn del acero pueden obtenerse
otras estructuras que son indeseables porque ablandan el material,
‘ como austenita retenida (austenita que no se 3lcanza a transformar
en martensita), y perlita o bainita, que se obtienen cuando se
cruzan las lfneas de transformaci6n de las curvas TTT con la curva
de enfriamiento.

El temple es un tratamiento térmico muy usado para aumentar
la dureza de un acero, pero cuando se trata como  endurecimiento
superficial tiene inconvenientes como el de provocar descarburiza-
ci6n de 1a superficie del acero, al tratar piezas de gran espesor
se generan grietas debido a ‘cambios dimensionales en la htcroes-
tructura, se usan temperaturas elevadas y largos tiempos de pérma-
nencia, que implican un gasto enorhe de energfa y equipos de

proceso. l
l ’Por este tratamiento se llegan a obtener valéres Qltgsr de

dureza de hasta 65 HRC (dureza que alcanza la martensita), vdopeh-
! . ot
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diendo directamente del contenido de carbono.

Después de templado, el acero queda muy tensionado y por lo
general no se usa directamente, sino que se somete a un revenido,
que es un tratamiento a menor temperatura gque sirve para eliminar

las tensiones obtenldas por temple.

I.1.b. Temple por Induccidn,

Este tratamiento de endurecimiento superficial se basa en el
calor generado en la superficie de una pieza metdlica por medio de
una corriente induclda.' El calentamiento se lleva a cabo con una
bobina que induce una corriente alterna de alta o media frecuencia
en la pieza. Como la bobina es generalmente de cobre electroli-
tico y la pteza de material ferroso, por la gran resistencia que
opone este la mayor parte de la energfa se usa en calentar 1la
pieza, sélo que el flujo de corrientes inducidas (corrientes de
foucault) no se distribuye uniformemente en la seccibn transversal
de la pieza, islno que se concentra en las capas superficiales
(efecto de pelfcula), calentando Gnicamente esta zona. Este fend-
meno puede expresarse por (t)

Ix = loexp(-xla).

donde lx es la densidad de corriente a la profundidad «x, lo es ia
" densidad de corriente en la superficie y § es la profundidad de
penetracidn de las corrientes inducidas. & depende de la frecuen-

cia usada (f), de la resistividad (p) y de la permeabilidad (¢) de

$ = /1% = 0,503 /-—p—- ,
2n fou f~.v

18
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donde 6§ , p, u y f estdn en unidades del sistema internacional
(MKS), y Ses la profundidad a la que se produce el 85% del calor
generado y en la que la densidad de corriente se ha reducido a
36%. '

El equipo necesario para el tratamiento consiste de wuna
fuente de poder (AC) de alta frecuencia con controles, una bobina
inductora de cobre electrolftico refrigerada con agua, un equipo
para el sostén y colocacién de las piezas durante el tratamiento
de calentamiento y el subsecuente enfriamjento, y un sistema de
dosificacidn y recirculacién del medio de temple.

Por lo regular se usan entre 100 y 500 kHz, obteniendo capas
endurecidas entre { y 1.5‘mm. Cuando se aplican altas frecuencias
y cortos tiempos de calentamiento se obtiene una capa dura delgada
y lo contrafio con pequefias frecuencias y largos tiempos (Tabia
1.1)(2).

El disefio de la bobina inductora depende de la forma de la
superficie que se va a tratar y debe de cubrir exactamente el
patrén de dureza requerido; existen infinidad de disefos, algunos
de 1los cuales son mostrados en la Figura 1.2, En la mayoria de
los casos lé pieza no se enfrfa suficientemente répido por conduc-
cién (autotemple) para llevarse a cabo la transformacidny-+a',
sino que por lo general se utiliza un medio de temple a base de
agua y acelte, el cual se suministra eficientemente para un en-
friamlehto r&pido. por lo que se necesita un buen ‘sistema de
recirculacifbn y dosificacién. En ocasiones se utiliza un polimero
; lfquido. ;oluble en agua para hacer un medio de temple .plastlco.

logrando un patrén de dureza muy uniforme y un enfrlamienio répido

19



Fig. 1.2.- Algunos tipos de bobinas usadas poro tempie por

induccion.

Tobia i.1.- Condiciones pora temple por induccion en aceros.
Profundidad de Frecuencio Densidad de potencia
endurecimiento ‘ oplicado

mm kHz : W/mmt

0.8/1.1 430 18-19

L1/2.3 480 ‘8-12
1.8/2.3 10 19-29

2.9/3.0 10 8 -23

3.0/4.0 10 19 -22

2.3/30 3 23 -2

3.0/4.0 T 22 -28

4.0/8.0 3 18 -22

.20




(2),

Los aceros 6ptimos para este tratamiento son los que contie-
nen de 0.3 a 0,8% de carbono, aunque con.mis de 0.5% son suscepti-
bles a fracturas si no se aplica cuidadosamente la técnica. Si se
requiere, el nficleo de la pjeza puede templarse y revenirse antes
del temple por inducciofn.

Existen varios métodos de temple por induccién, los més
comunes son los siguientes:

a. Método estacionario. En este se colocan el o los induc-
tores sobre la superficie que se desea endurecer, la pieza perma-
nece quieta o bien se rota aproxlmadamente.a 200 rpm (1) opara
hacer un caientamiento homogéneo. Una vez que se ha alcanzado la
temperatura de austenizacifn adecuada en una capa, se produce el
enfriamiento con agua, aceite, o mezclas de ambos, lo cugl’puede
hacerse por rociado (Figura I1.3) (3), y si se trata de piezas
pequefias, estas pueden sumergirse dejéndose caer sobre el medio de
temple, lbgrindo de esta forma la transformaci6nY ~ ™ en ]a capa
superficial.

b. Método de avance progresivo. Para la realizaci6n de este
se usan uno 0 varios inductores que barren la superficie austeni-
zando una delgada capa que se va a endurecer, y'enseguida de estos
se va templando al administrar el medio de temple (Fig. [.4)., EI
medio de temple puede'ser el mismo refrigerante de la bobina, el
cual debe estar entre 20 y 40°c. “Una variacién de este método
puede hacerse cuando se trata de piezas largas y cilindricas. En
‘este caso se rota la pieza y el inductor avanza sobre ella calen-
tandola y después enfridndola al rociar el medio de temple.

c. Temple de engranes. Cuando los engranes son pequefos el

21
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Fig.1.3- Método estacionario de 'fomplo por induccion.
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de avance
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Fig. |.4~ Metodo de avonce parc femple por induccidn.

bobina inductoro

|
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engrane sumergido on
¢! medio de temple.

Fig.1.5.- Temple por induccién de un engrane (diente o diente).
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inductor rodea todos los dientes, llevdndose a cabo el temple de
todos al mismo tiempo, y cuando se trata de engranes muy grandes
el temple se hace diente por diente, pues el inductor s6lo abarca
un diente. En un método mds rdpido (2) se hace el temple estando
el engrane y el inductor sumergidos en el medio de temple (Fig.
1.5).

Actualmente el templé por induccilOn es ampliamente usado por
las ventajas que ofrece, pues se pueden tratar un gran ndmero de
piezas en un corto tiempo, después del tratamiento no se requiere
un tratamiento posterior dado que la distorsi6n es minima y no se
forma cascarilla ademds se requiere poca'nano de obra ya que se
puede aplicar el tratamiento con equipos automiticos o semisuto-

miticos.

I.1.c. Temple a la Flama.

Este tratamjento térmico sé_basa en el calentamiento répido
de una delgada capa supefficlal de la pleza‘ (c&scara), hasta
superaf la temperatura AC3. y obtener en esa zona una estructura
austenftica. El calentamlentb se realiza por medio de dna flama
de alta temperatura, producida por la combustidnvde gas cpn oxf{-
geno o aire, o bien, gases de producto de combustion a gran velo-

cidad, (Tabla 1.2).
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Tabla 1.2, Gases usados en el temple a la flama (4).

Poder de “temperatura de
Gas calentamiento 1a flama ( C) Relacidn usual
(MJ/m?) con aire Eoﬁ"o2 oxfgeno:gas
Acetileno ) 53.4 2325 3105 1.0
Gas doméstico 11.2-33.5. 1985 2540 f(comp.)
Gas natural
(CH‘) , 37.3 1875 27058 1.78
Propano 93.9 1925 2635 4.0

El siguiente paso, . después del calentamiento, es un enfria-
miento severo con agua, dire, aceité 0 mezclas de lbéite-agua.,
para evitar las transtrmaciones'a perlita o bainita y asegurar la
transformacion martensitica. De esta forma se obtiene una.pieza
con su estructura original en el centro, mientras que en la cds-
cara tratada se tienevuna fase mds dura, que mejora en el acero
propiedades de reslstencla.al desgaste, a la torsién y a la fati-
ga.

El temple a la flama difiere del endurecimiento superficial
por temple directo en que la dureza y profundidad do la capa ' con
este dltimo, depende de la templabilidad, mientras que en el
temple a la flama depende de la velocidad con que se transfiere
calor en el acero, 10 que puede controlarse con la lniénsidad de
la flama y la velocidad y forma de avance de 1la plezg 0 del
quemédor. ' »

Este trafamtento‘puede obtenerse por los siguientes métodos:

a). Templé a la flama en estado estacionarlb.

25



b). Temple a la flama por avance lineal (progesivo).
¢). Temple a la flama por avance rotacional, y
d). Temple a la flama por avance lineal-rotacional (4},

El método usado depende de la forma, tamafo y composicién de
la pieza, asf como de 1a &rea que se desea tratar, la profundidad
de la capa requerida y del nlmero de piezas a tratar. _

a). Método estacionario. Consiste en el calentamiento loca-
lizado con el uso de quemadores que tienen uno o varios orificios.
seguido por - el enfriamiento (temple) ya sea por inmersién o por

rociado (Figura 1.6).

b). M&todo de avance lineal., Este procedimiento se utiliza
para tratar piezas muy largas. Por lo general usa una cabeza
- mévil que recorre la pieza en forma lineal (pudiendo ser la pieza
la que se mueQe). con una velocidad usual entre 0.8 y 5. mm/s,
previdmente determlnida. Esta cabeza contiene uno o varios quema-
dores de acetileno cuyo largo regularmente coincide con el ancho
de la pieza, de tal forma que se caliente una c&scara por encima
de Ac3. Enseguida se templa con agua a temperatura ambiente o con
aire a gfan velocidad que salen de un dispositivo que se encuentra
también en la cabeza mévil (Fig. 1.7). 'De esta forma se !ogra
la transformaciony - o en una capa superficial continuamente a lo
largo de la pieza. Cuando el ancno de la pieza es mayor de 1.5 m
el tratamiento se hace generalmente en varias pasadas pqra cubrir
toda la &rea por tratar.

c). Método de avance rotacional. Este se aplica para piezas
redondas o semirredondas‘nb muy‘larQas. las cuales se hacen rotar

ya sea horizontal o verticalmente, mientras que la superficie se
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Colentamiento Enfriomisnta

Fig.1.6 Metodo estacionario de tempie a la flama.

copo tempiada

copo calentado

Fig. 1.7~ Temple a la flomo por ovance.
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va calentando en forma uniforme con quemadores. Una vez que @sta

se ha calentado uniformemente hasta la temperatura de austeniza-

cibn deseada, se suspende el tratamiento y rdpidamente se enfrfa

por inmersi6n o por rociado con agua, aceite o mezclas de ambos.

Cuando se trata de piezas con difmetros mis grandes, se rota

la pieza y la superficie se va calentando y enfriando continuamen-

te con un dispositivo similar al de b) (Fig. 1.8). En este método

’también puede revenirse ficilmente la ciscara por las condiciones
de tratamiento, aunque en todos los métodos debe hacerse un reve-

nido a 200°¢C después del enfriamiento para eliminar tensiones.

d). Combinaci6n de los métodos de avance lineal y por rota-
cién. Es utilizado para piezas redondas o semirredondas que son
muy largas para tratar bor-el método anterior. La pieza es movida
rotacionalmente mientras se calienta y enfria continuamente con un
dlspositlvo‘que'se mueve linealmente por la pieza (Fig. I.9).

En todos estos métodos se usa un precalentamiento en horno
alrededor de 500°C, cuando la superficie es muy irregular, cuando
puede haber fallas por el brusco calentﬁmiento y enfriamiento, o.

.cuando es diffcil la penetraci6n de la flama durante el calenta-
miento.

El temple a la flama se usa generalmente en aceros de medio .
carbono (0.40 a 0.50% C), obteniendo mayor dureza (fluctuando
sobre 65 HRC) al aumentar el contenido de carbono. LS penetracion
de la dureza se favorece por la presencia de manganeso y los

rangos usuales de capa endurecida estin entre 1.3 y 6.4 mm, aunque
en secciones muy gruesas se puede 1legar a tener hasta 13 mm.

E] temple a la flama tiene ventajas importantes con respecto
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al temple convencional. Puede utilizarse sobre piezas grandes
para las que por temple directo se requerirfan hornos muy grandes,
as{ como sistemas de enfriamiento complicados, tiene un mejor
control y una mayor precision del espesor y la dureza de la capa
endurecida, lo que es muy importante en piezas de disefio muy
complicado. €] tratamiento puede hacerse sobre partés especfficas
de una pieza, se evita ia descarburizacidén, asf como costosas

operaciones de limpieza.

I1.1.d. Temple por Haz de Electrones.

Este es un tratamiento de endurecimiento selectivo, en el
‘cual la superficie de la pieza de acero, se calienta a una tempe-
ratura mayor a la de transformacién por bombardeo directo o golpeo
-de un haz de electrones acelerados. ‘

El ciclo de calentamiento es de 0.5 a 2.5 segundos, al
término del cual él flujq de electrones se detiene para que la
pieza. se . autotemple formando una estructura martensftica. La
aplicacibn se hace sobre superficies maquinadas y no se requiere
de un tratamiento térmico posterior. ,

Una pleza aproplhda para este tratamiento debe cumplir los
stguientes‘requerimlentos (4,5).

1) El acero puede contener entre 0.2 y‘1.0$ € para producir
el endurecimiento superficial,

2) El haz de electrones debe llegar libremente a 1la lfea
sometida al tratamiento y tener un dngulo minimo de golpeo de 259,

3) La pieza debe maquinarse a las dimensiones deseadas.

4) Para prevenir interacci6n magnética o deflexion no inten-
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cional del haz las piezas deben desmagnetizarse antes del endure-
cimiento. '

5) Para aceros al carbono se requiere un total de ocho
unidades de masa por cada unidad de masa de capa endurecida.

6) Las piezas pueden tratarseven una clmara de vacfo a 5 «x
10"2 torr 0 2 presiones‘cercanas a la atmosférica, en aire o gas
inerte.

El haz que se utiliza para el calentamiento, es producido
por un cafién de electrones, cuyo esquema se muestra en la Figura
1.10 (4). - |

Los electrones del haz escapan de un filamento incandescen-
te. Son colimados para formar un haz combacto de muy alta energfa
y acelerados entre el &nodo y el citodo. El &nodo tiene un2
pequefia perforacifn a través de la cuai pasa el haz, que‘es coli-
mado nuevameﬁte para evitar la expansibn deblda a la repulsibn

mutua de los electrones. '
| En la regién donde los electrones son emitidos y acelerados
se tienen Io'storr. para proteger el emisor de la oxidacidn vy
prevenir la interferencia de los electrones que tienen baja ener-
gfa.

Este proceso ha tenido gran aceptacion porque tiene un
sistema de control programable acopldado al generador del haz de
electrones, con lo que ]a potencia del haz es controlada como una
funcién. del tiempo, = El espesor de la capa depende Ginicamente del
tiempo de aplicacidn del haz.

La &rea calentada debe enfriarse répidamente para lograr un

endurecimiento completoAy evitar la formacio6n de perlita, por eso
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esta técnica estd limitada para su aplicacién en aceros autotem-
plables. En un proceso de autoteﬁple el enfriamiento de la auste-
nita ocurre del interior hacia la superficie, por eso las capas
internas se endurecen primero. Cuando ocurre la transformacibn de
austenita a martensita se generan fuerzas compresivas biaxiales,
que junto con la dureza forman capas con muy buena resistencia a

la fatiga.

I.1.e. Endurecimiento Superficial con L&ser,

El método se basa en el poder de calentamiento de un haz de
“I4ser, que al incldlr sobre una pieza, parte de su enerdla es
v absorbida, produciendo un calentamiento localizado. ‘déilslldo
Qrande paia‘ podér ser'dlslpado por conduccién en el material.
Como el caléntamlenfo de la superfltle depende de la cantidad de
energfa que absorbe y puesto que lbsraceros tienen baja absortivi-
dad (aproximadamente 41)._ seé usan recubrimientos quimicos (HnPo‘.
ZnP04. pinturas de grafito, silicio.y carbono) que aunéntan la
absortividad a un 90%»0 mis, promoviendo.con esto el calentamfen-
to. | N

Para el tratamiento se usa un liser de alta potencia, que
generalmente es de CO2 y de onda contfnua (6). Se recomienda que
el haz de l&ser sea de seccidn cuadrada o rectangular, con una
densidad dg potencia uniforme. El haz recorre la superficie que
se va a tratar (Fig. I.11), cuando incide sobre una &rea calienta
répidamente unavdelgada tapa superflclal,‘alcenzando su temperatu-
ra de austenizacibn., Al rétlrarse éi haz la capa se onfria ripi-

damente pQr conduccidn. produciéndose continuamente la transforma-

x
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ci6n; austenita ~— martensita por autotemple lo cual provoca el
endurecimiento de esta zona.

ta profundidad de la capa endurecida depende de la densidad
de potencia usada, de la velocidad con que el haz vrecorre la
superficie y de la templabilidad del acero (la densidad de poten-
cia para el tratamiento varia en el intervalo de 500 a 5000 W/cm’
y debe ser suficiente para austenizar la capa a endurecer. £l
tlémpo de permanencia de hna frea bajo l1a acci6n del haz de léser,
regularmente varfa de 0.1 a 10 segundos, la Fig. 1[.12 (6) da m&s
informacidn al respecto). Cuando se aplican densidades de poten-
cia elevadas y cortos tiempos de permanencia, se obtienen capas
delgadas y altas velocidades de enfriamiento.

La -temberatura superficial méxima es proporcional a la
raiz cuadrada de la velocidad de recorrido del haz sobre la super-
ficie, por lo que si se aplica el doble en densidad de potencia,
‘se@ necesita cuadrupllcar la velocidad de barrido para obtener la
misma temperatura superficfal (4).

 Los aceros con elevada templabilidad se pueden tratar con
bajas densidades de potencia y bajas velocidades de barrido,
mientras que en materiales con baja templabilidad, como los aceros
de bajo y medio carbono, se requieren altas densidades de potencia
(1000-1500 W/cm®*) y de poco tiempo de permanencia (1 a 2 seﬁun-
dos), obteniendo alrededor de 0.25 y 1.3 mm de capa endurecida en
aceros de bajo y medio carbono respectivamente. El espesor de la
capa martensftica ests limitado i 2.5 mm y en la mayorfa de los
- casos se tiene s0lo la mitad de este valor (4). Las ventajas que

este método proporciona son:
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- Se tienen ritmos de produccién muy répidos.

- Se tiene un buen controf sobre la dureza y espesor de la capa
endurecida, asf como en el equipo, susceptible de
computarizarse,

- Se pueden tratar f&cilmente plezas grandes y de forma
complicada con &reas de diffcil acceso.

- E] tratamiento puede llevarse a cabo en &reas selectivas.

- La distorsibn de las piezas ef minima, y se eliminan costosas
operaciones de maquinado y acabado.

- En la mayor parte no es necesario un medio de temple.

- El proceso se realiza limpiamente,

Este tratamiento estd limitado industrialmente por el alto
costo del equipo, psio existen gran variedad de sistemas l&ser que

hacen costeable el método (4,6).
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1.2, Tratamientos Termoguimicos

I.2.a. Carburizacidn

La carburizacibn es un tratamiento termoquimico gustenttico
en el que se eleva el contenido de carbono en la superficie de las
piezas por difusibn y se favorece la formaci6n de una capa super-
ficial, por 1la presencia de elementos de aleacidn tales como
tungsteho. cromo, vanadio y otros que forman carburos muy. esta-
bles, tambié&n se usa ampliamente en aceros al carbono.

El tratamiento se lleva a cabo teniendo el acero en fase
austenftica, normalmente entre 850-950°C, enfriando después con un
temple para obtener ~una alta dureza en la superficie y en el
interior de las piezas.

La carburizacidn se hace bisicamente con medios sdlidos,
lfquidos y gaseosos, aunque actualmente se encuentran @n desarro-
110 mé&todos de carburizacifn en lechos fluidizados (4), carburiza-
ci6n i6nica (7) y carburizaci6n en cimaras de vacfo (4),

La profundidad de la capa que se obtiene depende de Ia
temperatura y del tiempo de tratamiento, asf como del material
sometido, La conceniracldn superficial del carbono al final del
tratamiento es funcidn del poder carburante del medio y la capa
superficial obtenida debe tener una resistencia al desgaste seme-
jante a la de un acero de alto carbono después de templado y

revenido.
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1. Carburizacidn con medios s6lidos (4,8).

El proceso consiste en introducir las piezas a tratar rodea-
das de compuestos carburizantes en cajas de acero cerradas, lle-
vindose después por calentamiento, hasta la temperatura de auste-
nizacién, d&ndoles un tiempo de permanencia y finalmente un tem-
ple.

Los compuestos carbﬁrizantes son mezclas de coque o carbbn
de lefla con compuestos qufmicos oxidantes, tales como cafbonatos
de bario y sodio, que al descomponerse segin la reaccidn general

GmC03 s GmO + C02 (I.1)

donde G, = Ba o Na,

(]
proporcionando CO2 que favorece la rédccion de combustion
co2 + C = 2C0, . ‘ (1.2)

sequido por la reaccibn que se lleva a cabo en la superficie y que

es la que proporciona el carbono al acero (C(Fe))

teniendo como constante de la reaccidn
k = (p€0) o (1.4)

en la que pCOy pco2 son las presiones parciales del CO vy CO2
respectivamente, y a la relaci6n que guardan se‘le llama el poten-
cial de carburizacién.

Debido a que la austenita se satura de carbono, se requiere
de una segunda austenlzadibn y temple, con el propfsito de‘ajustar ‘

el contenido de carbono en la superficie al valor deseado.
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Este proceso es desventajoso, pues requiere de mucha mano de
obra, es inflexible y se tiene poco control de operacién, ademds
de requerir grandes tiempos de tratamiento y un gasto de energfa e

instalaciones muy alto con una baja eficiencia de operacién,
2. Carburizacién en bafio de sales (4,8).

Este método se emplea bdsicamente para obtener capas delga-
das. E) bafo se compone de sales de metales alcalinos y 'de sales
como NaCN y KCN, que son las que proporcionan el carbono para la

formacién de la capa. Las reacciones bdsicas del proceso son

2NaCN + 0, = 2NaCHO, (1.5)
4NACHO = 2NaCH + MapCOy + €O + ZN(py) (1.6)
Yy 3Fe+ 200 = FeyC + CO,, . (1.7)

de donde puede deducirse que en la reaccién (1.6) se forma nitro-
geno que penetrd en el acero, y que la reaccién (1.7) es la de
carburizacion del mismo.

El espesor de la capa que se produce depende del tiempo de
permanencia y de la concentracién del bafio de sales. Al aumentar
la temperatur& y el contenido de cianuro del bafo, aumenta el
contenido de carbono y disminuye el contenido de nitrégeno en la
superficie de los aceros. Coﬁ este método se obtienen aumentos en
la dureza hasta de 200% en la zona de tratamiento.

. Las piezas a carburizar pueden ser de diferentes tamafos vy
formas, y su finmersién en el bafio puedé ser paréial o total,
teniendo como ventajas sobre la carburizactén con s6lidos transfe-

rencia de calor y facilidad para templar mayores. . €l principal
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inconveniente es que el proceso es tdxico, aunque actualmente se
buscan medios carburizantes menos peligrosos y mis efectivos (8).
Las piezas de forma complicada son diffciles de limpiar después
del proceso, el cual estd siendo sustitufdo por la versatilidad y

las ventajas de la carburizaci6n con gases.
3. Carburizaci6bn con gases (4,8).

Como se mencioné al hablar de la carburizacién con sélidos y
con sales fundidas, el proceso de carburizacidn con gases las ha
ido sustituyendo debido a ventajas como la de incromentar la
produccloh. proporcionar un mejor conthol,del proceso y del resul-
tado, tener la posibilidad de variar ampliamente la composicifn de
l1a atmlsfera y ast obtener, de acuerdo al objetivo, un valor
predeterminado de profundldad en la capay del contenido de carbo-
no en la superficie. ,

Como fuente de éarbono se usan hidrocarburos dilufdos que
con la alta temperatura dgl proceso se descomponen depositando
carbono sobre la'superftgle del acero. Normalmente se usan dlf
lutdos con nitrdgeno para evitar la saturaci6n de la superficie o
también se -usan los hidrocarburos soios en un reactor a baja
presidn, obteniendo el mismo resultado. |

Los. gases carburizantes m&s usados éon el propano y el
metano ‘mézclados con oxigeno, los cuales absorben cqlor para

descomponerse, favoreciendo la reaccién

Por efecto de la presencia de hidrogeno de acuerdo con la reaccion
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o0 + H2 = C(Fe) + HZO' (1.8)

se controla el potencial de carburizaci6n de la atmbésfera y con
ello la marcha del proceso. '

Las reacciones (I1.3) y (1.8) junto con
CH4 = C(Fe)* 2H2. (1-9)

determinan la carburizacién gaseosa.

Se ha demostrado que la accibn carburizante es independiente
de la reacci6n y del efecto total de 'la atmbsfera, y que los
coeficientes de velocidad de las reacciones (1.3) y (1.9) son dos
veces el de la reaccifn (1.8), que por ser la mds lenta gobierna
el efecto carburizante. Es por ello que se redefine el potencial

de carburizacién como
pNzo

ol Sl (1.10)
(pH,) (pCO)

y dado que también se produce la reaccibn

fHyO + €O = COp + Hy, | (1.11)
los valores de pNzo y pcoé se usan como factores de control del

potencial carburizante de la atmésfera.

x.z.b; Nitruracién.

La nitruracién es uno de los tratamﬁentos termoquimicos que
mis se ha desarrollado en los Gltimos afos. Es considerado un
tratamiento ferrftico por el rango de temperaturas en el que se
lleva a cabo (400 - 600°C). | La flnaildad de este proceso es

obtener una capa superficial con propledades de resistencia al
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desgaste y & la corrosifn, con una dureza mayor, en piezas que son
sometidas a trabajo prolongado en condiciones de severo desgaste
tales como cigllefales, engranes, brocas, buriles y partes de
maquinaria. Los aceros adecuados para nitrurar son aquellos que
contienen elementos formadores de nitruros tales como aluminio,
titanio, cromo, vanadio, manganeso, molibdeno y tungsteno (9), en
concentraciones bajas, porque de lo contrarjo la penetracibn de
‘ nitrfgeno en el acero se ve frenada y por eso se obtiene una capa
mis delgada de nitruros. Es posible nitrurar aceros al carbono,
sunque se prefiere no hacerlo, porque se produce -una capa frtgll
(1), ademds de'que el incremento en dureza no es muy considerable
(8). Son tres los procesos de nitruracifn que se estdn usando &
nivel industrial, estos son NitruraciOn Gaseosa, MNitruracidn Li-
quida y Nitruraci6n 18nica. En sequida se hablard de los dos
primeros, y la NItruraqun I6nica se analizar$ en un punto aparte
de forma mds amplia.

1. Nitruracifn Gaseosa.

-En este proceso las piezaé que se deiean endurecer superfi-
cialmente son colocadas en un horno eléctrico o en una mufla de
atmdsfera controlada, Como médtos nitrurantes se usan el amo-
nfaco disociado y el nitrégeno, puros o dilufdos con hidrégeno
(10). Los mejores resultados en nitruracidn se obtienen wusando
mezclas de amonfaco-hidrdgeno {11), amonfaco-hidrocarburos y ni-
trégenofhidrOQeno {10). ~En este tratamiento las variables més
importantes:- son la‘temperatura. el tiempo de tratamiento } la

concentracidn‘de nitrégeno atémico en la atmbsfera, porque éon las
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dos primeras se puede controlar el tamafto de la capa endurecida y
con la concentracifn las fases que se obtienen en la misma.

Puede decirse que la nitruracién gaseosa se lleva a cabo en
tres etapas (1).

a) Disociacién térmica del medio nitrurante.

b) Absorcifn del nitrbégeno por el acero, formando una solucibn
s6lida en la superficie, durante el primer perfodo de saturacion,
para después formar el nitruro de hierro.

c) Difusi6n del nitr6genc hacia el interior de la pieza. Este
proceso se lleva a cabo entre 450 y 575°C. Cuando se usa el
amonfaco se Ileva a cabo la reaccién de disociacién catalftica

sobre el acero
ZNH3 =z 2"(Fe) + 3H2. . (1.12)

El N(Fe) es el nitrogeno atdmléo que se produce, una Caqtidad de
esta especie es retenida por el acero y la otra parte pasa 2
nitrégeno molecular muy répidamente (Fig. [.13). La disociacién
del NH3 es un problema que se resuelve variaﬁdo el flujo que pasa
por el horno, y‘se determina haciendo la diferencia entre la
cantidéd de amonfaco que entra y la cantidad que sale. Este
Gltimo se mide por'medio de una pipeta de .absorcibn o de un
analizador infrarrojo. '
Es recomendable mantener un grado de disociacibn entre 15 y
20% (10), para lograr los'mejores resultados con la nitruracion,
Se define el potencial de nitruracién (11)'como la relaci6n entre
las presiones parciales de amonfaco e hidrégeno, | '
L T , (1.13).
(DHZWY ‘ B ‘
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La fase mds deseable en la capé de nitruros es la y' por ser dura
y ddctil, y para formarla cada acero tiene un-potencial de nitru-
racién caracterfstico, pudiéndose obtener una u otra fase (eyy')
Gnicamente por variacién de "r",

El amonfaco puro se ha dejado de usar ya que se obtienen
mejores resultados cuando.se diluye con hidrégeno o hidrocarburos.
Las. mezclas de nitrégeno con hjidrfgeno, se han empezado a usar
.para la nitruracién, obteniéndose un mayor control sobre las capas
nitruradas,

Las piezas que se desean nitrurar son introducidas al horno
después de templar y revenir (12,13), con el propOsito de reducir
los cambies dimensionales que se producen durinte la nitruracidn,
La temperatura de revenido, debe ser siempre mayor a laitemperatu-
ra de nitruraci6n, para que no haya cambios de fase durante el“
tratamiento.

Después que se ha cerrado el horno, se purga y se llena con
la mezcla de gases, se enciende y llega hasta la temperatura de
tratamiento. Una vez alcanzada esta temperatura se inicia el
flujo de gas, midlehdo cada una o dos hofas el grado de disocia-
cién del amonfaco a la salida. El tiempo de tratamiento varfa
entre 30 minutos y 100 horas, dependiendo de la profundidad y
dureza de capa que se desea obtener en las piezas (Fig. 1.14) (9).

“En este proceso se controla dé manera satisfactoria el
espesor de la caba blanca, manejando adecuadamente el flujo, la
temperatura y el tiempo de operacién. Se pueden llegar a obtener
piezas con un acabado-superflcial bastante bueno, controlando 1as

variables mencionadas.
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2. Nitruracion Liquida.

Este tratamiento se realiza en un bafic de cianuros de pota-
sio y sodio con una pequefla cantidad de carbonato de sodio que
sirve como fundente, se opera en el rango de 510 a 590°C. Los
tiempos de tratamiento varfan entre 30 minutos y 2 horas como
miximo, porque la penetraci6bn de nitrbgeno es menor, dado que si
se tienén las piezas por tiempos mayores a 2 horas dentro del bafo
se produce una oxidacién superficial y como consecuencia una capa
nitrurada heteroggnea;

El bafo estd compuesto por KCN (30 . 40% en peso) y NaCN (60
- 70% en peso) (10) con un bajo porcentaje de carbonato de sodio ¥
funde aproximadamente a 500°C. Durante los Gltimos afos se ha
optado por agregar una pequefia cantidad de cianato de sodio antes
de iniciar 1la fusidn con la finalidad de establecer un mayor
contrdl sobre la proporcibn de los misﬁos. logrindose obtener
mejores vresultados. Dentro del proceso esta proporcibn es muy
importante ya que esta especie es la gue da estabilidad, ademds de
ser un ihdicativo de Ia utilidad de este (1), pues  cuando se
tienen porcentajes de cianato mayores del 45% se puede considerar
que se ha iniciado la descomposicidn del bafo perdiendo por esto
su poder nitrurante.

Una forma de determinar si el bafio continGa siendo Gtil es
analizando el porcentaje de carbonatos formados, por andlisis
qufmlco. Otra técnica consiste en enfriar hasta 400°c, Si las
sales contindan en estado 1iquido se pueden seguir utiljizando. Si
no, es preferible desechar el baio teniéndose que preparar de
nuevo. | |

46



Las sales se funden en un crisol metdlico poco susceptible a
la nitruracibn, porque de lo contrario el crisol se fragilizarfa
por envejecimiento, acortando su vida Gtil.  Una vez que se han
fundido las sales, se ajusta el bafio entre 560 y 5909¢ y se deja
durante 24 horas para establecer la cantidad de cianatos entre 25
y 35i. De acuerdo con la reacci6n (I1.5) los cianuros se oxidan
para dar el cianato. Las piezas no deben introducirse al bafio
durante esté perfodo porque se oxidarfan con facilidad. Las
plezas pueden introducirse al bafio a temperatura ambiente, pero
para eiltar el chogue térmico es recomendable un precalentamiento
de éstas a 400°C. Varias reacciones ocurren durante el proceso,

La oxidacién de los cianuros produce cianatos
2NaCN + 02 = 2NaCNO, {1.5)

cuando el bafio se'sobrecalienti ocurre la reaccién (I1.6), y cuando
se sobreoxida ocurre la reaccidn (I1.14), las dos reacciones co-
rresponden a la descomposiciOn de los cianatos para formar carbo-

natos
4NaCNO = 2MaCN + NayCOy + 2N(pgy + €O, (I.6)
y 2NaCNQ + 02 = 2NaCN + Na2c03 + CO + ZN(FQ). (1.14)

el CO producido en ambas reacciones, al oxidarse forma CO2 que
interacciona a su vez con el cianuro produciendo nuevamente ctanq-

to
NaCN + CO, = NaCNO + CO. (1.15)

Cﬁahdo‘_se Considgr@ terninado el tratamiento las piezas son
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retiradas del baBo, y cuando se necesita una mayor tenacidad se
les hace un temple, si no, s6lo se limpian con agua ya que las
sales wusadas son muy solubles, 1la superficie obtenida es muy
homogénea y si es deseado un acabado brillante se puede desbastar
de 1 a 5um(14), obteniendo una superficie como la lograda con el
cromado. ‘

Durante la década de los sesentas este proceso fué utilizado
ampliamente, debido a que por inyeccién de aire al bafo se logré
un mejor control del contenido de cianatos. Otra de las innova-
ciones importantes fué el uso de crisoles de titanio para la
fusi6n, ya que los crisoles de acero descomponfan las sales al
entrar en contacio con ellas, el proceso Tufftride (10), de paten-
te alemana fué el primero que utilizé estas condiciones a nivel
industrial.

A continuacif6n se muestra la Tabla I.3, en‘la que se compa-
ran los dos procesos de nitruracifn que han sido descritos y de
ella se puede obsérvar que estdn limitados en sus aplicaciongs por

factores muy diversos.
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Tabla 1.3, Comparacién entre los procesos de Nitruracién

Gaseosa y Nitruraci6n Liguida.

- Estabilidad dimensjonal de las piezas Mala Regular
- Control sobre la composicifn de la capa Malo Regular
- .Consumo ﬂe energfa : Alto Bajo

- Toxicidad Alta Alta

- Consumo de materiales en el tratamiento Alto Bajo

- ‘Empleo de mano de obra Alto Alto
-‘Penetrabion de nitrégeno en el acero Alta Baja

- Control sobre el medio de nitruracién Malo Regular
- Reproducibilidad de los resultados Mala Regular
- Tamafio de las piezas'a tratar VarlAble Limitado
- Costo. de mantenimiento . Alto Alto

- Tiempo de tratamiento N Largo Corto

- Forma de las plezas -+ Regular Regufar

-.Flexlbllidad Limitada Limitada

En México se usa comunmente la nftruracibn lfquida, pese al
peligro que representa el manejo de cianures, tanto para los

trabajadores de la planta como para el medio ambiente.

1.2.¢c., Carbonitruraci6n y Nitrocarburizacidn.

Carbonitruracién (4,7,8). Este procedimiento es semejante a

la carburizacidn gaseosa, ocUpando ademds del medio carbufizante.
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(hidrocarburos como propano y metano) un medio nitrurante (amo-
nfaco), provocando asf la formacifn de una capa de cartonitruros.
La carbonitruraci6n lfquida con cianuros se usa poco por el pelif
gro que representa, La concentraci6n de amonfaco en la atmésfera
varfa entre 3 y 8% en volumen y depende de la cantidad de aleantes
contenidos en el acero, disminuyendo el contenido de amonfaco en
la atm6sfera al aumentar la concentraci6n de aleantes para evitar
la formaci6n de austenita retenida. Al aumentar el amonfaco crece
la porosidad de la capa superficial,

La carbonitruracifn se hace a temperaturas menores '(790°C)
que las empleadas en la carburizacion (900°C) pues asf se obtiene
una concentracidn mayor de nitrflgeno en la superficie, gque aumenta
el campo de estabiiidad de la austenita. Elinitrbgeno se forma

por la disociaci6n del amonfaco,

Se pueden someter a este tratamiento aceros al carbono (mds
de 0.,25% C) y aleados de dlférentes series, obteniendo una capa
con un espesor entre 0.075 y 0.75 mm, con buénas cualidades de
dureza y resistencia ai desgaste.

Para éndurecer el nlcleo de las piezas usualmente se realiza
un temple posterior al tratamiento de carbonitruracién, el cual se
puede hacer en agua o aceite, dependiendo del uso a que. serd
destinada la pieza. E! revenido de estos aceros varfa entre 160 y
220%, y en general la capa obtenida se ablanda'mehos que la que
se obtiene por carburizacién.

LOs tiempos de tratamiento son menores que para la carburi-
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zacibn gaseosa, pero el control(es empfrico y su apiicacién esté
limitada.

Debido a que la superficie queda austenftica y el centro
permanece con otra estructura que depende de la templabilidad, se
pueden obtener distorsiones considerables y microgrietas en el
material, esto puede evitarse en la nitrocarburizacion.

Para la nitrocarburizacibn (4,7,8,15,16) se han empleado
métodos de sales fundidas, con mezclas de gases, y también se ha
empézado a ensayar el tratamiento en atmésferas de vacfo sobre:
aceros al carbono y aleados. De estos procedimientos el mds
fmportante en la produccién industrial es el de sales fundidas,.
pues cuando se usan gases no se obtleneﬁ resultados reproducibles
debido al desconocimiento de los factores que controlan la forma-
cién de la capa de carbonitruros. '

~ Con este t%htamiento se busca propocionar resitencia a{
desgaste por la formacifn de una capa superficial de carbonitruros
'y aumentar las propiedades de fatiga por la retencifn dei nitré-
geno en la capa de difusién, _ '

La capa, para tener las mejores propiedades de resistencla
al desgaste, debe estar formada del carbonitruro ¢ y tener de 20 a
25um de espesor, obtenida en un méximo de 3 horas de tratamiento.

Para la nitrocarburizacibn con liquldos (16) se usan sales
de cianuro a 570%%, pero por el peligro que representan se ha
buscado sustituirlas por sales como tiocianatos {proceso Tufftri-
de).  Para nitrocarburar con sales se tienen dos procesos princi-
palmente‘ (Tufftride y Sulfinuz) y algunas variantes, 1levando
todas un temple al final. |

En el proceso Tufftride al baflo de sales se le inyecta aire
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seco para promover la retencién del nitrb6geno y carbono de las

reacciones
2NaCN + 0, = 2NaCNO, (1.5)
4NaCNO = Na,CO5 + 2NaCN + CO + 2N, (1.6)
Yy 2€0 = C + CO,. (1.3)

‘ La reacci6n (I.6) se explica como una descomposicién cata- '~
Iftica, por efecto de la temperatura de la superficie de la mues-
tra. Con este proceso se obtienen entre 8 y 20 um de espesor de
capa entre 2 y 3 horas de tratamiento.

En el proceso Sulfinuz la reaccifn (I1.5) se acelera por la
presencla’ de sulfitos de tal forma que ocurre la reaccidn (1.16),

evltando asf la inyecciOn del aire seco
N02503 + INaCN = Nazs + 3NaCNoO, (1.16)

a esta reaccién la siguen la (1.6) y la (1.3). El.sulfurobde sodio
reacciona formando sulfuroAde hierro en la superficie, que es
microporosa. Se obtienen espesores entre 10 y;gp um con 3 horas de
tratamiento. En imbos ‘procesos la capa que se obtiene es del
carbonitruro e (hcp) con una baja.cantidad de Fe N y Fe,yC.

En la nitrocarburizacién con gases también se desea obtener
la capa de cafbonitruro e(15), y para lograrlo se usan mezclas de
amonfaco con gases que contienen carbono y oxigeno, en el rango de
450-590°C. Este tratamiento con gases tiene un manejo empfrico y
sus resultados no son repfoducibles.

En este caso las fuentes de nitrb8geno y carbono son
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y 2C0 = C(Fe) + COZ‘ : (1.3)

Del estudio de los resultados de la nitrocarburizacién con
sales y con gases se ha observado que con un aumento en el conte-
nido de oxfgeno (hasta 2%) se favorece la formacibn de la capa asf
como su profundidad y que la porosidad es menor cuando se usan
contenidos de oxfgeno en la atmbsfera cercanos a 2%. Con el azufre
se ha encontrado una relaci6n similar.

Las ventajas de este proceso es su relativa rapidez, - el
mejoramiento en propiedades y la estabilidad dimensional debida a
la ausencia en transformaciones de fase. Los tiempos de trata-
miento, la profundidad y propiedades de la capa son similares en

los tratamientos con sales, gases y al vacfo.

1.2.d. Implantaci6n 16nica (17,18,19,20,21).

Es un. proceso que usa un haz de iones acelerados en vacfo
(10 a 100 KeV y 5 mA en el haz; y 10'5torr) para producir cambios
fisicos y quimicos previamente selecélonados. en superficies de
piezas, para obtener propiedades como resistencia a la corrosifn y
al desgaste, catalfticas y de lubricacifn entre otras. Para este
tratamiento se puede usar cualquier sustrato de implantacibn y se
puede implantar cualquier i6n, obteniéndo mayor solubilidad que la
marcada por el diagrama de fases, formando asf una capa fuera del
equilibrio termodindmico, lo que lo hace diferente de otros proce-
sos que tienen el mismo objetivo.

.Précticamente se'pueden implantar una o mis especies que no

forman parte de las fases obtenidas de colada, haciendo esto en
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forma sucesiva sin descomponer las anteriores.

~ El proceso de implantacién i6nica es uno de los llamados
frifos (los iones implantados no penetran por limites de grano como
en procesos de difusidn tradicionales y l&s capas estdn limitadas
a 1 um de espesor), aungue la temperatura del sustrato puede
modificarse para acﬁivar la difusién, durante y después del proce-
S0, para obtener una capa de mayor espesor.
. En el proceso se monitorean continuamente la densidad de
corriente, energfa de aceleracién del haz, dosis y presifn de
vaclo.

El consumo de energfa es minimo, no deforma los materiales,
es limpio y poco téxico, su aplicacifn.es lmpbrtante cuando la
difusi6n de una especie en otra es mfnima, E! equipo de proceso
es muy costoso, pues requiere de un acelerador de partfculas y
sistemas de alto vaclo.

Se ha aplicado a herramientas de conformado, dados de estam-
pado y trefilado, rodillos de laminacifn, herramientas de corte
(burlles.'brocas. machuelos y otros) logrdndose una vida en servi-
cio entre 3 y 6 veces mayor que cuandq no se usa implantacion

f6nica u otros tratamientos.
1.2.e, Boronado.

El boronado o boronizado es uh,prbceso en el que se suminis-
tra boro a la superficie por medio de gases, liquidos, sOlidos 0
plasma que lo contengan, con el objetivo de formar una capa de
boruros de hierro (FeB y Fe,B) que son duros y resistentes a la
corrosién (22,23,24,25,26,27). |
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Se consideran aceros adecuados para boronizar los que tienen
baja concentracién de aleantes, pues el formador de boruros es el
hierro.

El tratamiento con gases consiste en depositar boro sobre la
superficie, entre 3 'y 6 horas como miximo. De acuerdo con 1la
fuente de boro se tienem las siguientés alternativas:

1. Reducci6n de un haluio con hidrbgeno entre 750 y 790°C

28C1 + 5/2M, = B + HBCI, + 4HCI. (1.17)
2. Pirélisis de un hidruro entre 700 y 1200% ,
B,Hy = NB + m/2H,, (1.18)

3. Pir6lisis de compuestos orgdnicos: trimetil de boro a 550°C y
10 torr, y acetilacetonato de boro a 300°C.
Una vez llevada a cabo la deposici6bn de boro .ocurre la
reaccibn .
kFe + B = FekB.i (k = 1,2). ‘ (1.19)

Este procedimlento'con gases es contaminante y requiere de
un  tratamiento a alta témperatura para formar la capa de difu-
si6n, ‘

En el tratamiento con 1fquidos se trabaja entre 800 vy
1000%C, y se utilizan dos métodos con sales fundidas de bérax,
boro o 8203 disueltas en fluoruros, hidroxidos o carbonatos de
litio, sodio o potasio. ‘

1. Deposicibn de boro con electr6lisis, en el que ' la pieza se
conecta al c8todo y la densidad de corriente aplicada es directa-
mente proporcional af espesor de] deplsito que se obtiene,

'2. Deposicibn . del - boro contenido-en_el baﬂq por efecto de‘ la

adici6n de reductores fuertes (a4c y SiC), durante 1 & 5 horas a
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950,

El boronado con s6lidos se hace rodeando la pieza con polvos
que contienen BAC o boro amorfo, NHA-HF (como activador) y A1203
(como antiaglutinante) y calenténdola entre 800 y 950°C durante 6
a 24 horas en un horno de atmdésfera inerte.

Para boronar se usan también pastas compuestas de B4C y un
fundente, pero se oxida superficialmente el metal, alargando el
proceso.

Durante todos estos procesos existe una gran deformacién de
las piezas y en la superficie se forman boruros de hierro blandos
(FeB) y en la capa de difusion boruros de hierro duros (Fe,B).
Para aumentar la profundidad de la capa se somete a un tratamiento
térmico posterior (recocido a temperatura menor 2 1oso°c) evitando
el temple, porque fragiliza la capa boronada y provoca que  se
desprenda del sustrato. Se tiene un gasto de enérg]a muy grande y
un gran deterioro, por cbrro;lbn. de los equipos. El tratamiento
mds usado es el que emplea polvos como medio borurante y la dura-
cion del tratamiento depende del espesor de capa que se desea.

El boronado con plasma se hace‘a 5 torr, conectando la pieza
al &nodo con 60 mA/cmt en un plasma de BCl;, usando 780°C para el
tratamiento, por lo que se ahorra mucha energfa. '

Con este tratamfento se pueden usar aceros de baja aleacidn

en lugar de aceros inoxidables en medios corrosivos.

I.2.f. Endurecimiento Superficial por Formacibn de Carburos
de Titanio, Vanadio y Cromo.
La formacidn de carburos en la superficie, diferentes a los

de hierro, -es otro proceso de endurecimiento superficial que
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consiste en sdmeter a una pieza carburizada a (interaccifn con
polvos del metal o metales de los que se desea formar la capa
(28,29).

Para este tratamiento se usan aceros de bajo carbono vy
metales como titanio, vanadio y cromo, que forman TiC, VC, Crzacs.
Cr703 y Cr3C2. slendo el:mas duro e] carburo de titanio, seguido
por los .carburos de vanadio y cromo. |

La operacifn se hace a temperaturas cercanas a 1000°¢C y los
perfodos de tratamiento dependen de la profundjdad de la capa
deseada, la cual est8 limitada a 1a obtenida por carburizacifn.

Las ventajas del proceso son que se obtiene alta dureza vy
con ello una alfa resistencia al desgaste, propiedqdés de resis-
tencia i la corrosifn, y el uso de aceros sin aleacioh. que tienen
un precio accesible. A ' _

Como desventajas, ademis de las inherentes a la carburiza-
cidn; se encﬁentran la gran distorsién de las piezas después de la
formacién del carburo metdlico, el alto precio de los metales
usados para recubrir, el alto consumo’de energfa y el gran dete-

rioro de los equipos.

1.3. Nitruraci8n I6nica.

También llamada nitruracion en plasma o en descarga gaseosa,
este proceso hace uso de. un plasma que contiene nitrégeno ionizado
y de un campo eléctrico controlado, que. provoca la aceleracifn de
los 'iones y su penetracién por impacto sobre la superficie de 1la
pieza, formando una capa dura de nitruros de hierro y qe los

elementos aleantes presentes, 1lamada capa nitrurada o capa de
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nitruros.

Para la generacifn del plasma se usa un recipiente que
funciona como &nodo y en el que se hace vacfo, en tanto que la
pieza por nitrurar funciona como citodo. El plasma se genera en
la cdmara con una presibn de vacfo y aplicando una diferencia de
potencial en 1a zona conocida como anormal de una curva voltaje-
corriente (Fig. 1.16) (7,8,30,31,32).

La eplicaci6n del voltaje y la corriente hacen que se forme
una franja luminosa que rodea la pieza independientemente de su
forma (Fig. 1.17). La franja luminosa es producida por la excita-
cidn de los &tomos (ionizados y neutros) cercanos a la superficie
catOdica (31,32,33). Una descripcién mds detallada de los feno-
menos que suceden tanto en la generacibn como dentro del plasma,
se dan en el cdpitulo I1.

En el choque de los fones del plasma sobre la superficie,
parte de la energfa se disipa calentando la pieza, por lo que para
este tratamiento no hecesériamente se requiere de un sistema de
calentamiento exterior,

Los pardmetros que se miden y que sirven para controlar el
procesoc de formacibn y composicibn de la capa son
(30.31,32.53,34,35,36.37) el voltaje, la densidad de corriente, la
proporci6bn de nitrégeno e hidrbgeno dentro de la cémara, la pre-
sién en la cimara, 1a temperatura de la pieza y el tiempo de
tratamiento. El control de estos pardmetros permitg mantener
estable la descarga y lograr reproducibilidad en los resultados de
la nitruracio6n. '

El intervalo de voltaje necesario para generar el oplasms
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varfa directamente con la presidn de vacfo dentro de la cdmara.
Cuando el voltaje es muy alto se pueden formar arcos que desesta-
bilizan la descarga. La temperatura de la pieza es funci6n del
. voltaje y de la presibn en la cdmara, pues estoS controlan la
frecuencia y la energfa con que las partfculas chocan sobre la
superficie catddica.

La densidad de corriente catfdica limita el valor del vol-
taje a un miximo, pues al aumentar la‘superflcie cat8dica dismi-
nuye el voltaje aplicable para generar una descarga estable.

Los gases que se utilizan en la generacifn del plasma pueden
ser jnertes 0 reactivos. Los gases inertes (hidrdgeno y argén) se
usan s6lo para calentar’la pieza y limpiar por erosidn la superfi-
cie. Cuando se usa hidrbégeno se puede eliminar la capa de @&xido
que pasiva las supérficles de materiales como aceros inoxidables.

. superaleaciones u otras. Cuando se usa argén la erosibn de la
'superficie es mayor que cuando se usa hidrdogeno, debido al mayor
peso atdmico del primero (21.32).

Los = gases reactivos que se usan como fuente de nitrégeno
para el tratamiento son el amonfaco y el nitrbgeno. Aunque ambos
se pueden usar solos para nitrurar, comanmehte se usan dilufdos
con hidrBgeno para controlar el espesor de la capa de compuestos o
capa blanca.

£l amonfaco dilufdo con hidrbgenoc es la fuente tradicional
de nitr6geno en la nitruraci6n con gases, sin embargo, en la
nitruracién f6nica su uso estd m&s limitado porque se requieren
depbsitos especiales para el gas y un horno con alta temperatura

(900-950°c) para su disociacibn, as{ como sistemas de limpieza y
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secado, lo que ademds de provocar una inversidn mayor en equipo,
representa molestias para los operadores.

El nitrégeno es la mejor fuente y se usa en mezclas con
mayor proporcidn de hidr6geno. Este medio nitrurante tiene la
ventaja de no requerir sistemas de almacenamiento especiales, y se
puede comprar la mezcla preparada, o bien los gases por separado
y mezZclarse de acuerdo con las necestdades. metiéndosg asf a la
cimara para hacer el tratamjiento lo que permite tener atmésferas
‘de contenido de nitrégeno variable haciendo m&s versdtil el manejo
y mayor el control de los resultados. Los contenidos de nitfﬁgeno
en la atmlsfera son'bajos para evitarse la formaci6n de la capa
blanca, 1la cual aumenta cuando el contenido de nitrégeno aumenta
(Fig. 1.18). |

Dentro. de la.cémara y durante el tratamiento se usa un vacfo
que se mantleneventre 0.1 y 20 torr. En este intervalo de pre-
siones se pueden esperar condiciones de plasma en la zona anormal.

La temperatura de tﬁatamlento es un pardmetro que sirve para
controlar el‘espesor de la cépa nitrurada, su valor depende del
voltaje aplicado y del tipo de material due se somete ‘al trata-
miento, Esta temperatura tiene un i!mite superior, que es la
temperatura de .transformaclOn de ferrtta‘en austenita (592°C),
pero no tiene un limite inferior, por 10 que la nitruracidn i6nica
puede hacerse a una temperatura menor (350°C) que la dél intervalo
usual de nitruracion (450-575%), con gl conslgulenté ahorro de

energfa.
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Fig.1.18.- Efecto del contomdo de ni?rogono (el numoro mayor
indico un contenido mas alto de nitrogeno) en lo otmos-
fero sobre el espesor de la capo b|cnco en acero M3
a 570°C.
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Tabla [.4.- Pardmetros de operacitn e intervalos recomendados
para un tratamiento de nitruracibn {6nica (31,32,36,

37).
Pardmetros Intervalos
Voltaje (voltios) 100-1500 p
Densidad de corriente (A/cm!) 0.5x10"3.3x10"3
Presiodn (toré) 0.1-20
Temperatura de la pieza (°C) menor a 592
Atmbsfera nifrurante BOHZ + 20N2
Tiempo de tratamiento (horas) 10-20

La operacibn de un tratamiento de nitruracifn i16nics consis-
te de las siguientes etapas basicashque puedgn modificarse segdn
la planta;

1. Colocacién de las piezas dentro de la cémara y su conexion
como c8todo, asf como limpieza de la atmbsfera al hacer un vacfo
de 10'5torr.

2, Purga de 1a cdmara con la mezcla de gases para nitrurar y
ajuste de la presign hasta el valor deseado‘para la operacién.

3. Elevacifn gradual del voltaje, para promover el calentamiento
y la limpieza superficial de la pieza, hasta la temperatura de
tratamiento. ‘

4, Control del proceso a través de la medici6n de los pardmetros
durante todo el tratamiento.

5. Apagado del plasma y enfriamiento de la pieza con la circula-
cién de un gas inerte, hasta alcanzar 1a presifn atmosférica.

6. Descarga del sistema eléctrico y vaciado de la cémara.

Las‘ plezas nltruradas se pueden usar sin someterse & ningin
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tratamiento mecdnico, térmico ¢ quimico extra.

Tabla 1.5.- Ejemplo de rutina de trabajo dé una planta de
nitruracidn i6nica (7,38,39).

Parametros

Fases de operacion 1(°c) P(torr) V(volts)

1. Colocacion de las piezas - - -

2, Vaclo inicial ‘ - 0.075 -

3. Purga de la mezcla - - -

4. Calentamiento 140 0.15-0.30 0-100
140-280 0.30 150

280-360  0.075  200-300

360-480  0.1125  300-500
5. Trabajo . 510-540 0.11-0.15 500
6. Enfriamiento 150-180 - -

Una planta industrial de nitruraci6n iénica ~ consiste
(7,8,31) de una cdmara de vacfo, una unido¢vde potencia, un siste-
ma de bombas de vacfo, un sistema de aliméntacidn de gases para
nitruracién y una unidad de control (Figuras 1.19 y 1.20).

La cémara debe permitir la obtencién de un vacfo de 10-°
torr, funcionar como &nodo durante el proceso y tener versatil{-
dad, comodidad en su manejo y acceso, asi como un volumen de
~ trabajo apropiado.

La unidad de potencia consiste de una fuente de poder que

debe suministrar el voltaje y la corriente necesarios para provo-

64



10 4

a}

Fig.119.- Plonte para nitruracion idnico.

I. Camara para vacio. 2. Junto de sellado, 3. Mirilla. 4. Bombo
mecdnica de vacio. 5. Piezas pora el trotamiento. 8. Ploca

de soporfe. 7. Soportes cisiontes. 8. Fuente de poder de corriente
directa. 9. Linec de corriente o los piezos. (=), 10, Conexidn de

fo comara como dnodo y conexidn a tierra (+) i1, Controlador
onalogo de corriente y voifaje. 12, Consola de confrol y regulacién,
13, Termopar, |4, Indicador de vocuo. 15. Vdivulo de reguiocidn
del poso de goges. |0. Manipulacion de gases.
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|. Cdmara de vaclo.

2. Anodo inferno.

3. Sistemo de vacio.

4. Sistema de vaclo rototorio,

5. Cilindros con NHy. ,

0. Fiitros pora separacion de aceite,
7. Unided de prepaoracidn del gos.
8. Adsorbente.

9. Cublculo de alto voltoje.

10. Transformador.

I1. Bobina de reoctancio.

12, 13. Archivos electricos.

i4. Toblero de control.

18. Tablero de dosificacidn de goses,

Fig.1.20- Esquema de una pianta indusirial de nitruracion ionica.
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car la descarga

’ El sistema de bombas de vacfo debe ser capaz de evacuar la
cdmare en el menor tiempo posible, asf como mantener el vacfo
durante todo el proceso.

El sistema de alimentacibn de gases consiste de tanques de
almacenamiento de los gases o de la mezcla, un mezclador y un
sistema de limpieza. <Cuando se usa amonfaco se requiere, ademds
de lo mencionado, de un horno para disociacién.

La wunidad de control debe ser capaz de mantener en valores
estables 1los parametros de operacifn, para mantener estable la
descarga y permitir la obtenci6n de resultados reproducibles. La
planta puede estar equipada con un microprocesador que registre y
controle la variacién de los pardmetros del tratamiento.

Los materiales empleados para la nitruracion (Fig.. 1.21)
deben llevar en su composicién elementos formadores de nitruros;
titanio, aluminio, vanadio.‘tungsteno. cromo, molibdeno y silicio.
Los aceros para nitruracfﬁn se han clasificado segln su composi-
cién, y .por su respuesta af tratamiento en términos de dureza
superficial tienen el orden sibuiente:

i, aceros con aluminio, |

2. aceros con cromo, molibdeno y vanadio,

3. aceros con bajo cromo y molibdeno, ¥y
, 4. aceros al carbono sin aleautes.'

Una explicacion mis amplia del efecto de los aleantes y su conte-
nidb sobre la dureza y la penetracidn del nitrégeno se da en el
Capftulo 111,

Las piezas que se van a nitrurar con este métodd pueden
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Fig.1.2{ .~ Perfiles de dureza poro varios moterioles
sometidos a niruracion idnico.
|, Hierro gris; 2, Hierro dictil; 3, AISI 1040; 4, Acero
para carburizacion; 5, Acero de bajo aleacion; 6, Acero
para nitruracion; 7, Acero paoro trabajo en caliente’
con 5% de Cr;, 8, Acero para dodos trabajodo en
frio, 9, Acero inoxidoble ferritico, 10, AISi 420; I,
Acero inoxidabie 18-8.

68



tener cualquier forma y ser tan complicadas como sé necesiten para
su uso, pues se obtiene nitruracidn uniforme sobre toda la super-
ficie por un ajuste adecuado de la presifn dentro de la cémara, el
voltaje aplicado y la densidad de corriente cat6dica (8,31). La
nitruracién uniforme se debe a que la superficie de la p;eza es
equipotencial (8), lo que quiere decir que la descarga iumiodsa es
uniforme sobre toda la superficie, independientemente de la dista-
ncia de la pieza a la pared de la cémara (32).

La pieza debe meterse al tratamiento de preferencia libre de
grasa o aceite para favorecer la velocidad del proceso asf como
evitar la formacifn de arcos que desestabjlizan la descarga. Para
la limpieza de la superficie se usan disolventes orgdnicos que
cumplen con el objetivo de separar el aceite o la grasa presente,.

Se pueden nitrurar ifnicamente piézas de diferente tamafo,
forma y composiciébn simultdneamente por simple ajuste de 1los
valores de los pardmetros de operacidn.

Cuando se desea evitar la nitruraci6n en alguna zona se usan
“m&scaras" de acero de bajo carbono que se pueden poner y quitar
facilmente. Como las miscaras se deforman igual que la pieza
durante el proceso se evita la formacibén de grietas. Cuando la
nitruracidn se quiere evitar en huecos estos se tapan con alguna
pasta. El uso de méscaras y pastas para evitar la nitruracifn es
posible porque la descarga es incapaz de penetrar un espacio menor
que el espacio oscuro de Hittorf (32). .

La pieza, al igual que en la nitruracibn gaseosa, usualmente
se mete en la condicibn de revenido‘al tratamiento. El revenido
de la pieza puede hacerse a diferentes temperaturas, pero se ha
encontrado (8,11) -que en general al aumentar la temperatura de
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revenido la dureza de la capa nitrurada disminuye, aunqhe s5e¢ tiene
una temperatura de revenido para la cual la dureza de la capa es
méxima (Fig. 1.22).

La capa nitrurada se puede dividir en capa de compuestos
(capa blanca) y capa de difusién, La composicifn y la velocidad
de formaci6n de la capa superficial de compuestos se puede contro-
lar coﬁ los parémetros de operacién,

El mecanismo de penetracifn del nitrégeno durante la nitru-
racién i6nica es difusional inter y transgranularmente. La nitru-
racién - gaseosa convencional ocurre principalmente por difusién
intergranular (31).

No existe consenso sobre los mecanismos de formacidn de
nitruros durante.el proceso en el plasma. SegGn Edenhofer los
nitruros se forman con el nitrégeno y los vapores del hierro y los
aleantes, producidos por el desprendimiento por impacto de iones
en la superficie metdlica. Estos nitruros de composicibn inicial
FeN se depdsitan sobre la superficie metdlica y se descomponen en
nitruros menores de Fe2_3N (e) y FeyN (y") desprendiendo nitrégeno
que penetra ademds del que regresa al plasma como aparece en la
Fig. 1.23 (31).

La composici6n de la capa de compuestos se controla ajustan-
do el contenido de nitr6geno en la atmésfera, el cual cuande es
alto se forma la fase no metilica llamada capa blanca, por el
aspecto que tiene al microscopio, Yy que consiste de los nitruros
de hierro ¢ y ¥'. La capa blanca generalmente es indeseable
porque es porosa y muy fré&gi! por lo que genera microfracturas que

son el orfgen de fallas por fatiga (40). Generalmente se presenta
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nitruracion idnico propuesto por B, Edenhofer,
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comc una mezcla de las fases e{hcp) y yv'(fcc), aunque se pueden
formar selectivamente cada una ajustando la composicion de la
atmbésfera de tratamiento. Usando un contenido elevado de nitro-
geno en la atmb6sfera junto con hidrdgeno y metano se forma la fase
c que es dura y muy frdgil, mientras que la fase y' es dGctil y se
forma usando una atmésfera de hidr6geno con muy bajo contenido de
nitrégeno (Fig. I.18).

Para el control de la formacitn de la capa blanca se han
usado dos métodos. Uno consiste en la formacifn de 1a capa blanca
y su posteriqr eliminacién, y el otro en el tratamiento de 1la
pieza en una atmlsfera con un nivel de nitrégeno controlado (41).

En el primer método de control se nitrura el acero aunque se
forme la capa blanca, la cu;l después se descompone wusando un
plasma inerte de hidrégeno o de argdn. Ourante la descomposicién
de la capa blanca ocurren lﬁ difusién del nitrégeno hacia la
atmOsfera de 1a cémara, la penetracifn del nitrfgeno hacia la zonea
de difusién, y la erosi6n por bombardeo con iones de gases iner-
tes.

El tratamiento de eliminacifn de la capa con el gas inerte
puede hacerse iaumentando la temperatura de la pieza, pero se
obtiene una cafda de dureza considerable, mientras que casi no
aumenta la penetraci6én. Cuando la eliminaci6bn de la capa se hace
a una temperatura igual o mepor‘a la del tratamiento la reduccién
de dureza no es mucha y la capa es mds dlGctil (Fig. 1.24) (41).

Cuando se usa un nivel controlado de nitr6geno en la atmés-
fera la eliminacion de la capa blanca consiste en usar un conteni-~

do de nitr8geno tal que no se nuclee la fase ¥v', pero que la zona
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Fig.1.24 .- Coida de durezo después del tratomiento de elimina-
cidn de lo capa blanco y ofecto del tiempo de tratomien-
to y o temperoturo de postrotomiento.
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con y sin copo bionce.
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de difusibn esté saturada para iograr una dureza y profundidad
similares a las obtenidas cuando se forma la capa blanca, con la
ventaja de tener una mayor ductilidad (Fig. [.25).

La zona de difusion de la capa nitrurada est§ formada de una
dispersi6n de nitruros de los elementos aleantes, La variacifn de
la dureza con la profundidad en la zona de difusidn depende de la
cantidad y del tipo de aleantes que contiene el acero, para los
cuales se han encontrado tres formas de interaccién con el nitr6-
geno, de las cuSles se hace una presentacidn mds detallada en el
Capftulo III. |
o Como resultado del impacto de los iones sobre el sustrato se
produce un cambio en la topograffa de la Superflcie '(Flg. 1.26)
(42), 1la Eual depende de la energfa con que los iones'goipean ast
como su masa, y de la masa y composicidn del sustrato (43). La
erosidn del sustrato se lleva preferencialmente sobre los limites
de grano y sobre zonas blandas (fases o inclusiones). ' '

En nitruracién i6nica la grosloh tiene {importancia, pues
cuando es intensa puede provocar un aumento en ia'porosldad de la
capa superficial formada, vy geﬁerar‘grietas que pueden ser e}
orfgen de la fracturé de las piezds (40). La porosidad se reduce
aumentando el contenido de cromo en el acero (44,45).

La influencia que la erosifn tiene sobre los resultados de
‘la nitruracin se ha expresado por dos corrientes:

1. La que considera (31) que la erosifn juega un papel muy
importante sobre los resultados obtenidos en la nitruracién,
pues produce la separacién de Qtdmos metdlicos de la

superficie por el impacto del i6n N*, formaci6n de FeN en 1a
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zona luminosa cercana a la superficie y la condensacién del
FeN en la superficie y su posterior descomposicién en nitruros
menores (Fe, 3N y FeyN).
La que dice (32) que el endurecimiento logrado es
independiente de 1la erosidn, y que por tanto la erosién no
controla el proceso de nitruracién, la cual es provocada por
el 16n tipo NHT, donde n vale entre 1y 5.

Las principales ventajas- de la nitruracidn ibnica son
(7,8,34,36,37,46):
Por las caracterfsticas de equipotencialidad del cdtodo se
tiene una nitruracidn unlformé. adn en poros y grietas super-
ficiales. E! tratamiento perhlte un control preciso de 1la
composicidn de lq'capa de compuestos y su espesor, el cual no
varfa. después. de 15 horas de tratamiento (Fig. 1.18). Al
saturar la superficie y penetrarkrlpldamente el nitrégeno, se
reduce el tiempo de tratamiento a un intervalo de 1/2 a 1/3
del wusado para nitruracifn gaseosa, lo que redunda en una
mayor produccién. l - .
Se puede tratar casi cualquier material ferroso (Fig. 1.21),
adn los que tienen pasiQada la superficie permanentemente.
Para meter las piezas al tratamiento no se requiere pulir o
lijar, pues la superficie se limpia por erosién, y después del
tratamiento no se requiere lavar ni pulir la superflcie.
El uso de "mascaras" permite lograr una nitruralen selectiva,
evitando la formacion de fracturas al deformarse la miscara
fgual que el materjal sometido a tratamiento. Las mascafas

pueden usarse varias veces, favoreciendo la economia del
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proceso.

4, Las p;ezas que se someten a nitruraci6m en una misma corrida
pueden ser de diferente composicifn y de tamafo variable,
Durante el tratamlepto las piezas no se deforman, pues este se
produce a temperaturas inferiofes a las usadas en nitruraci6n
l!qulda y gaseosa ademis de que se evita su sobrecalentamien-
to, y manteniendo una temperatura uniforme dentro de la pieza
que se controla por la conduccién de calor, evitando transfor-
maciones de fase y segregacidn de carbonitruros.

5. Con la nitruracién idnica se logra reproducibilidad en 1los
resultados, pues el control del tratamiento se hace bdsica-
meﬁte éon los parimetros eléctricos que se manejan. obteniendo
por Qllo‘propiédades superficlales superjores a las obtenidas
con los tratamientos de nitruracién convencionales, con  mas
larga vida en servicio de las piezas (Fig. 1.27), gastando en
elio muy pocos insumos e instalaciones, con muy bajo costo de
operacifn, mantenimiento y reparacién.

6. E1 tratamiento es muy flexibleAen su operacién, y para lbs
pocos operadores que requiere ofrece un ambiente de  trabajo
silencioso, limp!o' {en el lugar de trabajo y en la atmOsfera
del lugar) y nada peligroso, sin riesgos de contaminacién.

Como desventajas del proceso se pueden contar la de necésl-
tar equlposhde’vaclo y personal capacitado para operarlo
La aplicacloh de] tratamiento de nitruracién i6nice a piezas

de uso industrial se incluye en la Tabla 1.6,
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Tabla I.6. Nitruracidn i6nica, aplicacibn en varios

sectores industriales.

Sector industrial

Materiales

Componentes

Dados para moldes

Engranes

Plésticos

Automotriz

Aceros de alta velocidad, de Dados de forja y

herramientas trabajados en
frfo y caliente, mara-

ging.

Aceros para nitruyracién

de baja aleacion.

Aceros tipo D, maraging,

e tnoxidables.

Aceros para nitruracion
de baja aleacion y de

herramienta

extrusibn, brocas,

machuelos y buri-
les. ‘ :

Engranes de todo
tipo.

Dados y tornillos
de extrusidn

Cigtlenales,
engranes y otros.




CAPITULO I1

ASPECTOS TEORICOS Y PRACTICOS DE LA GENERACION DEL PLASMA
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I1.1. Dedinicién y Clasificacién de Plasmas.

Un plasma es un gas que se encuentra fonizado (en diferente
cantidad segln el tipo) y que consiste de una mezcla de partfculas
con cargas positivas (lones) y negativas (iones y electrones) en
igual nGmero, y un nGmero variable de &tomos o moléculas neutras
(50,51,52,53). En la Figura Il.1 se representa esquemiticamente
un plasma, ‘

Una concepcion errfnea (54) que se ha difundido de 1los
plasmas, es que necesarlaneht§ son gases altamente ionizados y a
muy alta temperatura, pero esto no siempre es cierto, bues existen
diversos tipos de plasmas y muy diversas formas de generarlos
(53). Es por ello que un concepto, que hemos podido comprobar, se
encuentra mal entendido entre los metalGrgicos, es el de [u tempe-
ratura de un plasma. Esto se debe fundamentalmente a que en los
prdcesos ﬁas conocidos, sobre todo del sector sldgrargico. el
plasma es e) medio que se usa para transferir calor a la chatarra‘
para fundirla, o para reducir los minerales que tienen alto punto
de fusi6n (54,55), sin embargo, existen plasmas que tienen una
baja temperatura,

Un grupo de plasmas, 1lamados térmicos o de edullibrlo.
tienen temperaturas de ifones y elgctrones casi igquales, y 1la
relacién de campo eléctrico aplicado/presi6n (E/P) es pequeha,

Los plasmas no térmicos o en desequilibrio tienen una tempe-
ratura de los elgctrones mucho mayor que l1a del gas (iones vy
neutros), y una relacifn E/P grande. En la Tabla I11.1 se mencio-

nan algunas caracteristicas en diferentes tlpbs de plasmas.
Ltos términos plasma y descarga luminosa tienden a usarse
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Tabla 11.1.- Coracteristicas de diferentes tipos de plasmas.

PROCESO ONIZACION DENSIDAD DE TEMPERATURA EN (eV)*
(eV) ELECTRONES(mY  |ONES ELECTRONES

Descorgo Luminosa. 0 10%-10° 003 1-8
Arco Eléctrico 10"t 10°-10 0.03 -8
Plasma Sintético. 0% 102 108--10° 0.50 -8
Descaorga Fotoionizado. 0" 10%-10° 0.10 =3
Plasmo  Multidipolo. 103102 10%-10' 030 1-5
Descorge Penning. 10t 102 109- 0% 0.1-08 1-10
Tubos de Choque. 10 10'® I+ I+
Descorgo R.F. 10’3 107 -10° 03 1~
Descargo EC.R. 104103 10%-10'° 08 1-10
Descarge I.C.R. ot 10" 10 I0
Plasmo de Ldser. 04-08 10" 100 0 |
Plasmos  Alcalinos 0.3-05 10°-10" 0.2-03 02-03

# 1oV3IB04 °K = 1.8 %10 Berg.




como sindnimos, pues se acepta que las descargas lurminosas son
plasmas no ideales con dqs o m&s grupos de electrones (33,5t1),
cada uno con su temperatura. Los electrones del primer grupo,
11amados primarios, provienen del cdtodo con alta energfa, en otro
grupo estdn los secundarios que se componen de electrones de baja
energia producidos por lﬁ ionizacidn y electrones primarios que
han pefdldo mucha energfa. Un tercer grupo; el md&s abundante,
estid compuesto por los_electrones qﬁé se han calentado por la
temperatura del plasma, siguen la distribuciOn de Maxwell-Boltzman
y son los responsable§ de mantener las densidades de iones ("l) y
electrones (n,) (densidad del plasma (53)) en la descarga (33,56).
La temperatura de los electrones de una descarga luminosa a pesar
de ser muy glta'np repercute en la temperatura del plasma por su
baja capacidad calorlfléa (33); La temperatura de iones y ﬁeutros
es ‘muy parecida, porque bisicamente gandn energfa por el choque
con otras partfculas. ~ En la Tabla 1.2 (33,53) se presentan los

parimetros tipicos phra ias partlculas'en una descarga lumfnoﬁa.

- .Tabla 11.2. Pard&metros tfpicos para las particulas de una_descarga

luminosa con un grado dq ionizaci6n de 10'5.

PARTICULA  MASA (g) DENSIDAD  VELOCIDAD CTEMPERATURA

(np)(cm' v, cm/s | 4 av
neutros  6.6x10723 s.0x10f 273 0.025
fones 6.6x10°23 108107  s.2x10% 500 0,040
electrones 9.1x10728 108.10% 9.5x107 23200  2.000
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11.2. Ecuaciones B&sicas de la Teorfa Cinética de los Gases.

— ——

En un gas ionizado se distinguen esencialmente tres tempera-
turas diferentes, 1a de los &§tomos neutros, la de los iones y 1a
de los electrones. La temperatura en cada caso depende de la

energfa cinética con que se mueve la partfcula, que estd dada por

12 mt = 3/2 kT (11.1)
en la que mes la masa, v' la velocidad cuadritica media asociada
y T la temperatura de la partfcula. k es la constante de Boltzmann
y tiene un valor de t.38x10"6 erg/K. El producto kT caracteriza
l1a energfa promedio. |

La distribuciOn de Maxwell-Boltzmann considera dn partfculas
de un'totnl de n, con valores de velocidad entre v y vedv que se

encuentran en equilibrio térmico

Loan
gn _4nf_m vt exp --'!-!-.-] (11.2)
ov ok 2T |

La densidad del flujo de particulas que llegan al cdtodo

tienen la relacidn sigulente con su velocidad
J = nv/4, (11.3)

la cual tiene dimensiones de nGmero de particulas/&reastiempo.
La presi6n de un sistema puede conocerse a partir de la

velocidad de las partfculas contenidas en el recipiente

P = pvt/3, (11.4)
en 1a que p es la densidad del gas. La presidn que existe en un
sistema afecta el camino o trayectoria libre media de las part!-
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culas, X, que es definido como la distancia promedio que recorre
una partfcula sin chocar el&sticamente con otra. Al aumentar el
valor de P, disminuye A. Cuando la presidn en un sistema es alta,
el comportamiento de los &tomos es dominado por las colisiones,
esto se conoce como flujo viscoso {laminar o turbulento), mientras
que a baja presifn el flujo se llama molecular (33,56,57).

51 d es la dimension de un sistems de vacfo, cuando X>>d se
tiene flujo molecular; cuando A s d él flu16 se conoce como .de
" transicién o de Knudsen, y cuandoil<<d se tiene flujo- viscoso
(33,56,57). ‘

Otros conceptos'que se relacionan con A son la probabilidad
de colisidn, g, y la freéuencla de colisidn, f, que dependeh del
tamafio de las partfculas involucradas y se definen (33)

g = 1/x ' (11.5)
y fovir. - 3 (11.6)

A { torr para hidrdgeno y nitrégeno vale 4.4X10° y 8.55X10°cm el
camino libre medio, respectivamente (56).

un concgpto alternativo, mis general y por tanto més usado
que la trayectoria libre media, es la seccidn efectiva de colisidn
(33,52), y se relacionan por medio de |

g = 1/m, (11.7)

donde n es el ndmero de moléculas por volumen, q es la seccién
efectiva de colisién de cada molécula que depende de su enerqta y
determlna la probabilidad de que una parttcul; que atraviesa el
plasma pueda chocar con otra, prbduclendo-efectos como lonizaglbn.

excitacién u otros.
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11.3. Colisiones en Plasmas.

Las partfculas normalmente tienen dos tipoé de energfa, la
energfa cinética o de movimiento y la energfa interna o potencial.

Las colisiones entre particulas pueden ser eldsticas o in-
eldsticas. Una colisibn eldstica o simple es aquella en la que
s8lo se transfiere energfa cinética y en la que una particula
cambia de direcci6n sin alterar significativamente su velocidad e
intercambia menos de 1073% de su energfa (56). (Fig. I1.3.a.).

Las colisiones m&s importantes son las ineldsticas, en ellas
ocurren cambios dg energfa cinftica y potencial, y son de dos
clases (56,51). En una primera clase se agrupan las colisiones
donde 12 eﬁergla transferida produce excitacion, {fonizaci6én o
adhesibn. En la segundavciase se agrupan las inversas a las de
primera c¢lase (relajactbn y neutralizacifn) y las colisiones de
transferencia de carga. En colisiones ineldsticas las pérdidas de
energfa varfan entre 10 y 24 eV (56).

Los procesos macroscdpicos mis importantes en una descarga
luminosa son (33,52,56) la orientaclén de las particulas en su
trayectoria por el campo; difusifn, lonizaci6n y excitacibn de las
moléculas del gas; dispersiOn y formacifn de grupos de f{ones;
adhesiOn y separacifn de electrones y moléculas; recombinacién de
electrones con fones e intercambio de carga; disociacién.

Las colisiones ineldsticas que producen fonizacifn controlan
la_estabilidad‘de 1a descarga iumtnosa. La fonizaci6n se produce
por la collslbn.lnélastlca de una particula con un Stomo producie-

ndo que un electrdn en su interior pase de un nivel cudntico n=i
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al nivel n=«, como se muestra en la Fig. II.2,

La descarga luminosa se autosostiene cuando ocurre una reac-
cidn entre un electrén primario y un &tomo k

A+esAts 2e,

donde resultan un i6n y dos electrones secundarios (Fig. II1.3.b.),
los cuales se calientan.en el plasma hasta alcgnzar una energfa
suficiente para producir m&s ionizaciones. Para ionizar un &tomo
0 una molécula se necesita una engrgla minima llamada potencial de

fonizacifn, que para la primera fonizaci6n vale (56,58)

Potencial de ionizacibn, v  &tomo o molécula

13.6 | H
15.4 : H,
14.5. N
15.6 . N,

Otras formas menos importantes dé producir fonizaci6n son la
activacioﬁ térmica provocada ‘bor‘el lmpacto con ‘dtomos en‘ su
estado fundamental o con la pared de la cémara, y la  fotoioniza-
¢ién que se produce por interaccidn con fotones.

Cuando eﬁ algunos de los procesos mencionados se excede el
potencial de lbnizacloh, el exceso ge energfa normalmente se
transfiere al electrdn en forma de energfa cinética.

La ‘excltaciOn de un tomo o molécula puede provbcarse tér-
- micamente, por el impacto de un electron. ién o fotdn, y se repre-
senta con un asterisco. El potencial de excitaciOn’es la energfa

minima que se requiere para el proceso.



En una colisi6n de excitacidn un electrén primario pierde
energfa cinética, pero es desviado, y un electrdn interno pasa de
un nivel electrénico inferior a uno superifor (Figura II.2 Yy
I1.3.c.), o dicho de otra forma, de un ndmero cudntico n menor a
uno mayor.

La relajaci6n es el proceso inverso a la excitacifén, es
decir, el proceso en el que el electron que se encuentra en un
nivel electrénico superior (inestable) pasa a uno inferfor, y la
diferencia de energfa entre los niveles electrénicos de'la transi-
cion corresponde a la emisidn de un fot6n con un valor de energfa
cuantizada entre ambos niveles de acuerdo con la ley de Planck
(Figura 11.2 y 11.3.d.) (56,58,59). |

hus £y - Eyu | (11.8)

Como consecuencia de esta emisiOn de fotones la descarga
tiene zonas luminosas con energfas entre 1.7 y 3 eV que son visi-
bles pbr él ojo humano, pero tiene otras que no lo son y que slh
embargo pueden detectarse usando técnicas como la espectroscopia
de gmlslbn 6ptica (33,56), que permlfe analizar los contenidos de
diferentes fones en la descarga luminosa (33,56,60).

 la recombln;clon de un electrbn y un i6n es el 'proceso
Inverso a la disociacién, y se produce en teorfa al coalescer dos
partfculas para formar un &tomo neutro (Fig. 1I1.3.e.). En general
para la recombinacién se necesita de la bartlcibacldn de un tercer
cuerpo (33,56)(pared del recipiente u otro §tomo o molécula)(Fig.
11.3.1.). |

La probabilidad de recombinacidn disminuye al ahmentar la
velocidad relativa de las partfculas y al disminuir la presién en

el reciplente. = La energfa en exceso de la recombinacidn puede
89 '



/

'

a. Choque elastico

@) =

b. lonizacion

=

¢. Excitacion

90



=

o)
S

d. Rolojocién .
hv

O

N

e. Recombinacion por choque de dos porticulas,

@
&

=

N
&)

B

f. Recombinacion por choque

de tres porticulos. //
e,

91



8 @
./'. |

g. Recombinacion con emision de luz.

DB @

h. Neutralizacion por intercambio de corga.

Fig. 11.3.- Algunos procesos de colision de importonéio en descargos
luminosas.

92



aparecer aumentando la velocidad de las partfculas, excitando al
dtomo, como radiacién o como energla en un tercer cuerpo {calor en
las paredes del feclpiente (Fig. 11.7)) (33,56).

La recombinacidn puede Ileyarse a cabo (56) por choque con

electrones con emisi6n de radiacién (Fig. I11.3.g.)

A re A" 4,
dielectrénica ‘
At 46 = A" = At 4 e (** = doble excitacidn)
, At te s At e hu, '
por ia participaci6n de tres cuerpos
A* +e4+48=A+B,
y provocando disociacién
| ' AB*'+'e « A8
La recombinaci6n por chogue de fones ‘puede‘ 1levqrse con
emision de radiaci6n, ’ '
AY 4B =B + My,
por neutrélizaclbn mutua (Fig. I1.3.h.), '
At + B 2 A+ 8, , C X
y por recombinacidn de tres cuerbos '
A+ B+ C=AB+C.
La disociacién consiste en romper el enlace de una mblécula.
y en descargas luminosas es frecuente que suceda por el choque de
un-electrén (56)
Az + e =A+A+oe,
y depende de cambios en la separacién de los nldcleos después de
provocar transiciones electrﬁnlcaé (33,51,56,61). Un rasuftado

normal de la disociacién es un aumento en la actlvidaquutmlca de
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las especies (33,51,62). La disociacién puede acompafiarse por
fonizaci6n,

RB, + e =e + AB + B,

AB + e = B + AB* 4+ 2e.

Cuando un electrdn se adhiere a un &tomo con alta afinidad
electrfnica, se forma un 16n negativo, y puede ser con emisién de
luz,

RB + e = (AB')* + tu,
por choque con una tercera particula,
AB +e = (ABT)",
(AB™)" + AB = AB™ + (AB)Y,
0 proﬁocando disociacién
| AB +e = (ABT) = A" 487,
AB + e =AY + B,

La ‘interacciOn i6n-neutro puede provocar intercambio de
carga o fonizaci6n. La tfansferencia de carga puede. |levarse
entre &tomos lguale§ {transferencia de carga simétrica), en la que
s6lo se transfiere momentum, por lo que no es importante en zonas
oscuras

A+ At =Rt 4
como es el caso del espacio oscuro del c8todo (63). Cuando 1la
transferencia de carga es entre &tomos diferentes se llama asimé-
trica

AY 4+ 8 = A+ BY,
Esta ionizacibn se produce cuando el i6n tiene muy alta velocidad.
Cuando un &tomo excitado es metaestable y choca c¢on un &tomo

neutro, este Gltimo puede ionizarse
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AT e 6 =A+ Gy,

o bien cuando chocan dos metaestables y la energfa es suficiente
para ionizar a uno de los dos,
AT AT s At v A el

‘Cuando un electr6n choca con un dtomo excitado se puede
provocar la ionfzaci8n mis facilmente, pues se requiere de menos
energfa para lograrlo, .
A" e = At 4 2e.

El coeficiente de electrones secundarios es el ntmero de
electrones Que‘salen al servgolpeada una superficie por una par-
ticula, depende del tipo y energfa de la particula ast como de la
‘superficie (limpieza, rugosidad, etc.). La emisién de electrones
secundarios es importante, porque puede cambiar la corriente neta
y el potencial de lg.superflcle. as{ como aumentar su densidad de

carga.

1.4, Descargas Eléctricas.

 Las ﬁescargas eléctricas pueden clasificarse de manera gene-
ral en descargas Townsend, luminosas y en arcos, y son una mani-
festacibn de la conduccldn de electricldad a través de los gases. |
Como se muestra en la Fig. 1.16, gxisten dos tipos de des-
cargas luminosa, normales y anormales. ‘Las descargas normales
tienen como c@racterlstica que al aumentar la corriente el voltaje
permanece constante, y que las superficiles de -1os electrodos no se
cubren completamente por la luminosidad de 1a descarga (Fig.
11.6), por lo que la densidad devcorriento es constante (52}56) y
un espacid de carga controla el fenémeno (33). '
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Fig. 1I1.4. Nitruracibén i6nica con una descarga

anormal.



En la descarga luminosa anormal, al aumentar el potencial la
corriente también aumenta (Fig. I.16), el espacio oscuro del
cftodo se reduce y aumenta la luminosidad envolviendo completamen-
te los electrodos (Fig. 1[1.4). Por eso en nitruracién ibnica se
usan las descargas luminosas anormales.

Al aumentar la corriente, la luminosidad cercana al cétodo
también aumenta, hacléndose menos uniforme y.resaltando unas man-
chas sobre la superficie del cdtodo. Al seguir aumentando la
corriente las manchas son m&s brillantes y producen una contrac-
ci6n de la luminosidad catédica hacia ellas, provocando un calen-
tamiento r&pido del c8todo y una disminucibn del voltaje al forf
rse un arco (33,52,56). _

A este proceso se le conoce como transicion luminosidad-arco
y depende del estado y tipo de superficie catodjca. geometria del
sistema, pureza del gas y de la presidn (Fig. I1.5). '

La geometrfa del sistema define la importancia de los proce-
sos de colision (33,56), pero en general los principios de opera-
‘cién de la descarga son los mismos. |

La Fig. ll.ﬁ (33,52,64) representa una descarga luminosa
normal, con sus difgrentes regiones entre el 4nodo y el <cédtodo.
Estas regiones son la luminosidad cat6dica (B) que estd separada
del c&todb por el espacio oscuro primario o de Aston (A) (también
11amado espacio de carga catédico), y de la luminosidad negativa
(D) (Figuras 1.17 y 11.7) (region de Debye), por el espacio oscuro
de Crookes-Hittorf (C) que aumenta su éspesor al dismlnulr la
presién. La luminosidad cat6dica no siempre se presenta

(33,52,56) pero es una manifestaci6n de la excitacién de §tomos
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gue se erosionan del cdtodo {52), por ello al total de (A) y (C)
se le conoce como espacio oscuro catddico.

Después de la luminosidad negativa se encuentra el espacio
oscure de fFaraday (F), y en seguida de &1 viene la luminosidad
llamada columna uniforme positiva (G} que es la mds cercana en su
comportamiento al plasma (33) ademds de ser la zona que ocupa la
mayor parte de la separaéibn entre el 4nodo y el cdtodo. Al final
de la columna positiva est§ el espacio oscuro anddico (H) separado
del &nodo por la luminosidad anédica (I). ‘

De todas estas partes mencionadas, las mis importantes tanto
para mantener la descarga como para la nitruracién i6nica son las
zonas oscuras de los electrodos y la luminosidad negativa. pues al
juntarse 'el &nodo y el cdtodo permanecen sin alterarse, lo que no
sucede con 1a columna positiva y el espacio oscuro de Faraday, que
después Qe cierta'distancla degaparecen (33,52,56). Aunqde para
que permanezcan el (A), (B), (D) e (I) se necesita que la separa-
cidn 4nodo-cdtodo sea minimo dos veces el espacio oscuro catédico
(33). ' '

| Cuando los &nodos y los-c&todos que se usan para la deséarga
est;n perforados o tienen relieves muy harcadosf(como en el sisfe-
ma descrito en el Capftulo IV, Flgurg 1V.9) aparecen unas lfneas
rectas »berpendlculareé que son llamados rayos catldicos y anddi-
cos, y que corresponden a electrones e iones libres de alta velo-
cidad (56).

La abarlcibn de espacios oscuros depende del tipo de gas al
que se aplica la descarga, .y se debg a que en esas zonas las
velocidades de los electrones y de los iones dlsnlnuyo; evitindose

la excltacfdn y la ionizacibn, y favoreciéndose la difusién de
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partfculas. | Cuando sucede emisifn de energfa en estas zonas,

generalmente|es en la parte invisible del espectro (51,52,56,64}).
En la Fig. I1.6 se muestra la variacién de diversos paréme-
tros con la separaci6n &nodo-c&todo. La medida de estos paréme-
con las llamadas té&cnicas de prueba que se describen

n la literaturs (33,50,51,62,64,65).

tros se hace
ampliamente

Para determinar las zonas y sus caracteristicas se wusan
técnicas de medida como la distribucibn de luminosidad y el ané§-
1isis espectrogr&fico (espectrometria de masas y espectroscopfa),

entre otros (33,56).

1I.5. Zona Cat6dica de lg Descarga Luminosa,

La zonai catddica comprende el espacio oscuro del cdtodo y la

luminosidad negativa, y es de gran importancia para la'nltruraclOn
iénica. En el plasma de una descarga luminosa las colisiones mds
importantes para mantener la denstdad del plasma son la excitacion
y la ionizaci6bn, asf como los procesos inversos, es decir la
creacién y destruccibn de pares ibnicos. Esto se logra con el
suministro d enérg!a mediante un cimpo eléctrico, que también
influye en el movimientb de las particulas cargadas.
El 'may r efecto del campo eléctrico se observa sobre 1los
electrones ho su menor masa. Los fones no son muy afectados por
el campo porque, al igual que los neutros, ganan movimiento por
choque con otras partfculas.

E! plasma no depende del campo eléctrico (salvo en el caso

en que existenp electrodos que estin cargados) (Fig. I1.6), es
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decir es equipotencial y més poéitivo que el resto del sistema,
pues como los electrones se mueven mucho mds rdpido que los fones,
se crea un gradiente de carga (33,52,56) (Fig. 1I1.7) que produce
la difusién de cargas positivas y negativas, llamada difusidn
ambipolar,

El c&todo se encuentra cargado negativamente respecto al
plasma. A la diferencia de potencial entre el cdtodo y el plasma
se le conoce como cafda catod{ca. pues representa una pendiente
cuesta abajo para los lones y cuesta afr!ba para los electrones
(Fig. 11.6), qhe provoca que los iones, que al azar entran al
espacio oscuro cat6dico, se aceleran con una energia proporcional
a la cafda catédica (en ausencia devcollsiones) para golpear al
cdtodo y producir su calentamiento (Fig. 11.7). Como consecuencia
de la diferencia délpotencial cdtodo-plasma y del rdpido movimien-
to de los electrones, alrededor del citode se forma una franja-de
lcargas positivas (Fig. l;.?)nllamadq espacio»de carga, en el cuaf
la densidad de fones y electrones es una funcidn de Ia posicidn,

En - el plano en que lgs densidades Qe ionés y electrones son
iguales, termina el espacio de carga, pero antes del sistema no
perturbado (columna positiva o plasma) aparece una regifn de
transici6n casi neutra (luminosidad negativa) en la que se inicia
la cafda catddlcg y l1a velocidad de los iones iue entranval espa-
cio oscuro aumenta (Fig. I1.7).

El espacio oscuro del cdtodo se puede dividir en tres zonas
(33) (Fig. 1I1.7), una region casi neutra en la que los iones
inician su aceleracidn hacia el catqdo. Una reglbn.,llanaqa»reglOn

deiDebye. en 1a que la densidad de electrones disminuye répidamen-
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te hasta hacerse cero, y una regi6n (espacio de carga) limitada al

flujo de corriente que tendrfa densidad electrénica cero cuando la

emision de electrones del citodo fuera nula.

Existe evidencia experimental (63) de que todos los iones se
originan en la luminosidad negativa o muy cerca de esta; que la
fontzacién es minima y la transferencia de carga en el espacio
oscuro catédico es del tipo simétrico (Fig. II1.7); que el campo
eléctrico disminuye Ilinealmente hasta cero desde la (intercara
espacio oscuro-luminosidad negativa hasfa la suberficie catédica

(Figura I1.6 y I1.7).

I1.6. Andlisis del Plasma.

£l andlisis de] plasma se puedé hacer por espectroscopia ¥
por espectrometria de masas. Por espectroscopfa se analjzan las
longitudes de»qnda de la luz que se emite, para conocer las tran-
siciones electrfnicas que se producen. y por espectrometria de
masas se determina la relacibn carga/masa de una molécula, y
consecuentemente, la especie i6nica de que se trata.

Del aﬁalisls del plasma por espectrometrfa de masas se ha
encontrado (62) que los lones que se presentan en una descarga
' luminosa en la regién cercana al c4todo son (32,62,65) el N*, NE,
N3, Np. NH', NHZ, NHZ, NHZ, NHZ, NoH*, NHD, y que su cantidad de-
pende de la relaci§n hidrégeno-nitrfgeno en la mezcla usada para
la nitruracibn.

En 1a Tabla I1.3 se muestran los iones que se presentan, su

mecanismo de. formacibn (65) y su distribucién en porciento para
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Toblo 1.3 Meconismos de formacion de iones y su distrubucidn en %
para una mezcla 80% Hp — 20% ~2'

ION MECANISMOS DE FORMACION ‘D'STR‘:’C'ON
Ht 80.0
Nt Ny + ¢ — N+ N + 2 0.05
NE. | Ny + e = NF o+ 20 002
t Né* + Ny — ~§ + N
Nt o+ en, = N+ N,
N} N:Z' + eN, — NY o+ N
ND o+ H, — NHT 4 H
NoH* NS +H — NH o
| NG + Hy — NoHt 4+ Ny + W
NoHE 1.04
NH — 0.16 -
NHE L —— )62
‘NHg NHE + NH, — N, + NHY 6.80
NHy + H, — NH} + H
NHE | NHE 4 NHE - NHY + NHG 2.60
NH£+ NHy = N, + NHE
NHE ' 0.80
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una mezcla de 80% HZ-ZO% NZ' frecuentemente usada industrialmente
para la nitruraci6n i6nica (32,62).

Se ha observado (62) que al aumentar el contenido de hidré-
geno en la mezcla, la concentracién de iones nitrfgeno disminuye,
mientras que la cantidad de iones combinados hidrégeno-nitrégeno
aumenta (Tabla I1.3).

v Las especies mds importantes en el proceso de nitruracibn
inica son los compuestos N,HZ, NH3, NHI, NHy y NHZ. La absorcién
de nitrégeno ionizado y molecular contribuye de manera poco signi-
ficativa.

Los mecanismos de nitruraciOn hasta ahora propuestos no
explican el efecto del hldrdgeno contenido en los iones sobre los
resultados de la nitruracion.

Un efeéio impbrtante que sirve para acelerar la nitruracién,
es la intensificacién de la qescarga (66,67,68), la cual consiste
en alimentar electrones extra a la deséarga luminosa por medio da
un cafon electrénico, para incrementar la densidad de iones y

hacer mis probable su entrada a la luminosidad negativa.
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CAPITULO III
SELECCION, CARACTERIZACION Y TRATAMIENTOS TERMICOS DE LOS

ACEROS PARA NITRURACION IONICA
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[11.1. Influencia de los Aleantes y Criterios de Selecci6n de

Aceros.

Se consideran aceros adecuados para nftruraclén aquellos que
en su composicidn incluyen elementos formadores de nitruros, tales
como aluminio, titanio, vanadio, cromo, mo)ibdeno. manganeso,
‘tungsteno y silicio (1,4,8,9,10,13,44). La presencia de estos en
el acero tlene un efecto dlferente en cada caso, dependiendo de su
concentracidn, sobre las propiedades de la capa obtenida después
"de la nitruraci6n (Fig. 1Il1.1). De acuerdo con los aleantes que
tiene cada acero se pueden clasificar en (13):

1. Aceros con alﬁmlnlo (0.85-1.0%), conocidos como nitralloy
steels (4;13). con los cuales se obtienen capas muy duras y fré-
giles, pero poco.profundas. ‘ '

2. Aceros con cromo (2.5-3.5%), molibdeno y vanadto, con los que
se obtienen durezas menores a las de los aceros con aluminio, pero
con buenas propledade§ mec&nicas y con buena profundidad de 1la
capa. |

3. Aceros de baja aleacifn con cromo (1.0%) y molibdeno (0.2%).
en este caso se obtienen capas muy delgadas y un minimo en la
dureza superficial, pero tienen mejores propiedades que los aceros
sin aleacién.

4. Aceros al carbono sin aleacion, en estos, después de la nitru-
racién sé obfiene una capa muy frdgil de nitruros de hierro (capa
blanca) que también es muy porosa, por lo que tlénen un uso muy
limitado. ‘

~ El efecto de] contenido de aleantes sobre la profundidad de
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la capa endurecida en tres aceros se muestra en la Fig. Ill.2.

Las propiedades que cada elemento de aleaciOn imparte en
estos aceros se discuten brevemente a continuacibn.

£l carbono normalmente se usa en un valor medio (0.4%),
estabiliza la austenita (elemento gammigeno) y al aumentar su
contenido aumenta la dureza obtenida por temple. £n la nitrura-
cién la presencia del carbono hace posible la formacisn de carbo-
nitruros de los aleantes (8,9,31,69,70).

El cromo es un fuerte formador de nitruros y estabiliza Ia
ferrita en los aceros (elemento alfS&geno), aumenta la resistencia
a la corrosifn por la formacidn de CrN (10). Cuando se encuentra
en cantidades mayores a 12% en los aceros forma Cr23cs. que limita
la cantidad de cromo disponible para formar nitruros, provocando
la obtencifn de una capa muy porosa y poco endurecida por nitrura-
cidn (45). v

El vanadio es un importante formador de nitruros de ‘gran
dureza, es 'alfageno y refina el grano (1). Produce nitruros vy
carbonitruros de fbrma reqular (71).

£l molibdeno forma nitruros y carburos. Es alfégeno, mejora
la tenacidad de las piezas y evita la fragilidad que suelen pre-
sentar los aceros al'permanecer mucho tiempo a temperaturas cerca-
nas a 500°C, porque disminuye el coeficiente de actividad del
nltrbgeﬁo disuelto, favoreciendo la formaci6n de precipitados (9).

£l tungsteno es alffgeno, {mportante formador de carburos y
no tiene importancia como formador de nitruros (71). ‘

El silicio es alf&geno pero no es {mportante formador de
carburos y nitruros (12). |

- El manganeso es gammigeno, no es-importante formador de
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carburos y nitr;ros. pero proporciona maquinabilidad y afina las
propiedades mecdnicas de los aceros (9).

El nfquel es gammigeno, no forma carburos y nitruros, pero
mejora considerablemente la templabilidad del acero (12).

El titanio es un elemento alfdgeno y es un fuerte formador
de carburos y nitruros de alta dureza (71).

De todos 1os mencionados los que tienen un efecto mayor
endureciendo la superficie por nitruracifn son el titanio, alumi-
‘nio y vanadio, pero se usa el aluminio con este objetivo. El
cromo permite obtener una alta dureza con ductilidad en la capa.
La dureza obtenida se aproxima al valor logrado con aluminio
cuando el contenido de cromo en el acero es alto. Del molibdeno,
mds que aprovechar su efecto como formador de nitruros, el cual no
es muy tmportanté;' se usa Jbvpropledad que tiene de reducir el
peligro de fragilizacion. E]l tungsteno as! como el silicio y el
manganeso, tiene poca importancia como formador de nitruros.

Para la se)eccioﬁ de un acero para nitruracién se deben
tomar en cuenta los efectos combinados de los diferentes - aleantes
sdbre‘la profundidad. porosi&ad. durgza; resistencia al desgaste y
resistencia a la‘corrosldn de la caps obtenida, para obtener los
mejores resultados. '

Basdndonos en estos criterios buscamos en el mercado nacio-
nal aceros con aluminio, pero no se fabrican comerciaimente, por
lo que selecclonamds aceros con diferentes contenidos de cromo
para determinar su efecto en los resultados de penetracidn de
nitrégeno y del aumento en. la durezc superficial, ademfs de variar

el contenido de carbono y la presencia de olenehtos como vanadio,
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molibdeno, tungsteno, manganeso, silicio y nfquel.
La interaccidn de los aleantes con el nitrfgeno se ha clasi-
ficado en tres tipos de acuerdo con el cambjo en dureza con res-

pecto a la profundidad de la capa (13,72,73).
A. Interaccidn fuerte con f8cil nucleacion del precipitado.

En esta {interacci6n la difusi6n del nitrbgeno limita el
proceso, se presenta con los aleantes que muestran un calor de
formacién muy negativo (Tabla I1l.1) como aluminio, titanio y
vanadio, aungue también con concentraciones de cromo cercanas al
5%. Para estudiar este tipo de interacci6n se ha propuesto el
modelo conocido como de oxidacidn interna (72), el cual considera
que -el aleante disuelto no se mueve (no difunde) y reacciona
inmediatamente gque llega el nitrfgeno (que debe tener una concén-
tracifn constante en ia superficie del acero) y ademds que el
producto de solubilidad (Ks = {N)(aleante)®0) . es despreciable
(Fig. I11.3.a.).

B. Interaccibn débil con diffcil nucleacidén del precipitado.

Este'tipo de interaccidn 10 presentan los aceros que contie-
nen molibdeno y tungsteno. La hucleacibn del precipitado sucede
hasta que la regi6n de reaccidn estd sobresaturada de nitrégeno y
por tanto la velocidad de endurecimiento estd Ilimitada por la
reaccién de formaci6bn del nitruro.  Para descripir este tipo de

interaccibn no existe un modelo sencillo (Fig. I1l1.3.c.).
C. Interaccibn media. E] caso de las aleaciones Fe-Cr.

Los acevros conteniendo cromo presentan-este tipo de {nterac-
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ci6n. La forma de la curva dureza versus profundidad depende en
este caso de la temperatura, que‘al aumentar hace menos definida
la intercara (Ks tiende a cero). Meljering ha propuesto una
relacién de proporcionalidad que define la difusividad de la
intercara (Fig. I11.3.b.).

En la Fig. I11.3 se muestran las curvas tipicas de interac-
ci6bn de los tres tipos ﬁon los modelos propuestos para estudiar-
las, y en la Tabla IlI.1 se muestran los valores de energfa libre,
AG, y del calor de formacién, &H, de algunos carburos y nitruros
de los elementos de aleacién. '

‘ En la Tabla IIl.1 los valores de AH de los compuestos dan
una idea del tipo de interaccién. Cuando el valor es muy negativo

es mds fuerte la interaccién,
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TABLA I1I.1.- Entalpias y energfas libres de formacibn de carburos
y nitruros en KJ/mol. (74,75,76,77).

CARBUROS
Compuesto  sH.(25°C)  aHc(400°C) 46, (25°¢) 46,(400°c)

AlC -49,54  -36.22 -56.99 -72.13
CryC, -22.50 -11.60 -28.59 -41.01
CryC -23.50 -12.08 -31.04 -45.59
Cr,Cy -43,30 -21.17 -57.61, -85,39
Crpsle -94.70 -28.87 -138.17 -221.99
Feqt +5.40 +15.81 -1.82 -15.69
MnyC -3.60 +6.14 -10.64 -23.81
MGy  -26.50 -3.77 -43.52 -75.03
MnC, -115.30 108,29 -123.65 -137.21
MoC -2.40 +1.,79 -4.85 -9.75
Mo ,C -11.00 -4,90 -15.68 -24.29
Ni4C +9.00 +18,91 +1.43 -12.64
sic -17.50 -14.17 -18.68 -21.57
Tic -44.00 -40.10 -45.73 -49.60
Ve -24.10 -20.57 -26.07 -30.09
V) o . .24,50 -21.19 -26.53 -30.52
V,C -35.20 -28.09 -39.46 -47.54
WC -9.57 -5.78  -11.88 -16.47
M, -11.,00 -3.13 -16.81 -27.64
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TABLA Il1.1, {continuaci6n)

NITRUROS
Compuesto AHf(ZSOC) AHf(400°C) AGf(ZSOC) AGf(AOOOC)

AIN . .76.50 -73.02 -77.99 -81.38
CrN -29.40 -25.00 -39.74 -36.60
CroN -30.50 -23.54 -35.78 -45.56
Fe,N -0.90 +5.80 -8.12 -20.22
Fe,N -2.60 +8.95 -13.72 -32.97
Mn N .-30.50 -16.61 -41.20 -60.70
Mnghy -48.80 -30,32 -62.16 -87.02
Mo, N -16.60 -9.88 -22.86 -33.67
Syl -178.00 -167.29 -186.05 -200.83
TiN -80.75  -76.66  .82.99 -87.42
Ny 465 -31.60 - -28.52 - -33.50 -37.25
VN -65.90 -47.83 -54.55 -59.69
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I11.2. Aceros Seleccionados y su Composicion.

Tomando como base los puntos expuestos se escogieron los

siguientes aceros.
Acercs de herramienta,

Acero D-2. Acero para trabajado en frfo (alto carbono y
alto cromo). Se usa comunmente en troqueles, dados para deformado
en frfo, dados para marcar, dados de laminaci6n, punzones, cuchi-
1las, dados para extrusién en frio, broches y mandriles.

Acéro H-11.  Acero para trabajado en caliente (al cromo).
Se usa comunmente en troqueles para moldes, punzones, herramientas
de penetracién, mandriies. herramientas de extrusi6n, dados de
forja y componentes estructurales de alta resistencia.

Acero H-13, Acero para trabajado en caliente (al cromo),
Se usa comunmente en trogueles para moldes, moldes permanentes,
corazones, puntas de eyectores, pistones, dados de extrusibn y
dados de forja.

Acero M-2, Acero para trabajo a alta velocidad (al molibde-
no). Se usa comunmente en tarrajas, fondos de molinos, exprimi-
dores, molinos cortadores, brocas, herramientas de corte, punzones
de embutir, mandriles para roscas, herramientas de conformado,
slierras, herramientas de torno y cepillo, cinceles.

Acero M-35,  Acero para trabajo a alta velocidad (al molib-
deno). Se wusa comunmente en herramientas pesadas para tornos vy
cepillos, brocas, molinos cortadores, herramientas de corte y
herramientas sujetadoras.

Acero W-2. Acero templable en agua, de alto carbono. Se

117



usa comunmente en herramientas de herrerfa, herramientas para tra-
bajado de madera, cinceles para trabajado en frfo, dados de con-

formado y remachadoras.

Aceros aleados.

Acero 4140, Acero aleado al cromo-molibdeno. Se usa comun-
mente en aceros para fabricaci6n de partes de maquinaria y fabri-
cacibn de engranes.

Acero 4320. Acero al cromo-niquel-molibdeno. Se usa comun-
mente en aceros para cementacidn, pernos, pifiones, engranes, sin-

fines y otras partes similares.

118



611

TABLA 11I.2

Compasicion nominal de los aceros denominacion A.l.S.l. utllizedos.

Acero *%C %Si s Mn %Cr %/ Ni */s Mo %o W %V
' p-2 165 | 030 [ 030 1200 | —~ | 070 | 050 | 0.00
H=1I 040 | 100 | o030 [ 828 | — | 38| —~ | o040
-3 | 037 | 100 | o35 | 528 | — | t3as | — | ros
T M-2 082 | 040 | 040 | 420 | ~ | 500 | 640 | 190
m-35 | 083 | 080 | 025 | 410 | — | s00 | 630 | 190
w-2 o | 028 | 028 | - - - - | 020
4140 042 | 025 |o0es | 100 | — | o020 | - -
4320 | 017 | 025 |o0s0 | 160 | 150 | 030 | — -




I11.3. Caracterizacién de los Materiales de Llegada.

Por la conveniencia de tener registradas las evoluciones del
material hasta antes de entrar al tratamiento de nitruracidn se
llevaron a cabo estudios metalogr&ficos y de microdureza en cada
paso de la preparacién del material, a los cuales se les hizo 1la
preparacidn metalogr&fica tipica, consistiendo en:

- Montaje en resina epbxica termofija (baquelita),
- Desbaste hasta lija 600.
- Pulido hasta alGmina de 0.05 um.

Para determinar que los materiales se encontraban listos
para el ataqug quimico, se revisaron al microscopio a 600X, apro-
b&ndose aquellos que presentaban una zona amplia (toda la muestra)
que permitiera el an8lisis metalogrdfico.

El paso siguiente fué el ataque quimico a las superficies
preparadas, para determinar los microconstituyentes de cada mate-
rial. Se hicieron medidas de microdureza al azar, obteniéndose un
promedio. La Tabla III.3 muestra los resultados obtenidos.

A continuacidn se muestran las metalograffas de cada mate-
rial después del ataque quimico, junto con su an&lisis de microes-

tructuras,
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Fig. 111.4, Acero D-2 de llegada, a 539 X, atacado con nital al 2%.
Este material presenta una matriz de perlita y ferrita
mezcladas, ademds de una dispersifn de partfculas de car-
buros masivos y partfculas globulares de carburos més
bequeﬁas, los carburos son principalmente de los elementos

de aleaci6n.
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Fig. III1.5. Acero H-11 de 1legada, a 1280 X, atacado con hital al 3%.
La estructura consiste de una matriz de ferrita, observén-
dose bien definidos los 1Tmites de grano de tonalidad mds
oscufa. Presenta wuna fina dispersién de particulas de °
carburos globulares, que son reconocidos por la tonalidad

mds clara.
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Fig. I11.6. Acero H-13‘dé l1legada, a 960 X, atacado con nital al 4%,
Se‘ observan pequefias partfculas de carburos esferoidales
sobre una matriz de perlita y ferrita, los granos son de
forma irregular, se aprecian pequefias partfculas de carbu-

ros sobre los limites de grano.
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Fig. III.7. Acero M-2 de llegada, a 960 X, atacado con una mezcla de

dcido nftrico, 4cido acético, glicerol y dcido clorhfdri-
éo. La estructura presenta una matriz ferrftica conte-
niendo muy pequefias partfculas de carburos de los elemen-
tos de aleacién y otros de forma masiva bastante més
grandes, dos de estos filtimos se aprecian en la‘ fotogra-

ffa.
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Fig.

I11.8. Acero M-35 de llegada, a 960 X, atacado con nital al 5%.

Los microconstituyentes presentes son carburos globulares
sobre una matriz de ferrita y perlita, ésta Gltima diff-
cilmente observable en la micrograffa. Se aprecia un

tamafio m4s o menos homogéneo en los carburos.
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Fig. II1.9. Acero W-2 de llegada, a 960 X, atacado con nitél.al 3%.
La matrii es una mezcla de perlita y ferrita, en esta
micrograffa se observan los carburos de color més dséuro y
de forma esferoidal, se aprecian con bastante claridad la

mayorlprqpprcion deAgranoslde perlita. . ..

126



Fig. I11.10. Acerc 4140 de llegada, a 960 X, atacado con nital al 2%.
La estructura estd compuesta por pequefias particulas de
carburos globulares finamente dispersos, sobre una matriz

de perlita y ferrita, algunos lfmites de graho se¢ alcanzan

a resolver muy claramente.
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Fig. III.11. Acero 4320 de llegada, a 960 X, atacado con nital al 2%. g
La matriz es casi complefzhente”ferﬁitica, presenta pe-
quefios granos de perlita, se observa que el tamafo de
grano es muy pequeifio en comparacién con el acero anterior.
Presenta pequefias partfculas de carburos globulares dis-

persas.
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TABLA 1I1.3

Caracterizocion de microdurezo en los aceros de llegado.
{15 g. de corga)

Medidos de Microdurezo Microdurezo
ACERO __Promﬁdlo
(HV: Kg/mm®) (AV: Kg/mm?)
D-2 238,365,303,197,276. 276
H- 1l 207, 213,207, 207,207. 208
H-13 231, 252,225,282,238. 239
M-2 289,271,226, 240, 2686, 258
M-35 |228,208,2i9,225,2IT. 220
w-2 252, 231,225 ,238,240. 237
4140 |238,238,232,232,232. 238
4320 |252,245,252,245,292. 249 J
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I11.4, Templado y Caracterizacifn de los Aceros.

Todos laos aceros fueron maquinados en forma suave, con el
fin de obtener una solera de aproximadamente 3 mm de espesor, este
maquinado se hizo por dos razones: El equipo de microscoplia elec-
trénica requerfa de estas dimensiones para la observacion de las
muestras. Ademds se trataba de tener condiciones similares a las
que se presentan industrialmente, ya que antes del tratamiento de
nitruracién con plasma el acero es maquinado para darle la forma
de la pieza que se va a emplear. Como se recomienda en la prictica
tndustrial, se hicieron los tratamientos térmicos de templado y
revenido sobre cada uno de los aceros (Il.4).

En la Tabla 111.4, se muestran los_parametros del templa-
do, ~y a continuacién, en las Flguras de la II1.12 a la I11.19 se
presentan las micrograffas y el andlisis metalogrifico de cada uno
de los materiales templados. Para finalizar el apartado se pre-
senta en la Tabla III.5 las microdurezas promedio tomadas a cada

uno de los aceros.
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TABLA 1.4

Condiciones del temple de los aceros.

Temperaturo Medio de Severidad

ACERO Austoniz‘::idn.ﬁm Enfriomiento. Medio,

-2 1000 Airg 0.02
‘H-ll 1000 Aceite 0.25-0.3
H-13 1000 Aceite 0.25-0.3
M-2 11000 " Aceite 0.25-0.3
M-35 1000 Aceite 0.25-0.3
" We2 800 Agua 0.9-1.0
4140 850 Agug 0.9-1.0
4320 850 Aceite 0.25-0.3

El tiempo de permonencio a io temperatura de austenizocidn fue
de 30 o 45 minutos por cada 25 mm. de espesor,
131



Fig. 111.12. Acero D-2 austenizado a 1000°C. templado en aire quieto,
a 539 X, atacado con nital al 2%, Lla matriz consiste de
granos de martensita con pequefias partfculas esferoidales
de carburos finamente dispersados. Se puede observar que
los 1imites de grano no est&n claramente revelados, en la
parte central de la micrograffa se pueden detectar tenue-

mente.
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Fig.I11.13. Acero H-11 ﬁustenizado a 1000°C, templado en aceite, a 960
X, atacado con nital al 3%. Se observa con cierta clari-
dad la matriz martensftica, conteniendo pequefias partfcu-
tas de carburos globulares finamente dispersas, ubicadas

praferencialmente en los limites de grano.
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Fig. I11.14. Acero H-13 austenizado a 1000°C, templado en aceite, a
960 X, atacado con nital al 4%. Se aprecia un crecimiento
de grano muy notorio, la estructura consiste principalmente
de martensita, presenta pequefias partfculas de carburos
globulares y carburos masivos ubicados en los limites de

grano.
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Fig. T11.15. Acero M-2 austenizado a 1000°C, templado en -aceite, a
1280 X, atacado con una mezcla de &cido nftrico, dcido
acético, 4cido clorhidrico, y glicerol. Los componentes
estructurales son martensita y carburos, debido a la alta
amplificacién los carburos se observan de gran tamafio, se
aprecian de dos tipos, globulares y masivos. Los limites

de grano no son revelados por la severidad del ataque.
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Fig. 111.16,Acero M-35 austenizado a 1000°c, templado en aceite; a 539
X, atacado con nital al 3%. La matriz es de martensita
con pequefias partfculas de carburos globulares y carburos
masivos de los elementos de aleacién. A esta amplifica-

ciébn no se alcanzan a revelar claramente los limites de

grano,
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Fig., I11.17. Acero W-2 austenizado a 820°¢c, templado en agua, a 1280
X, atacado con nital al 3%, Presenta una matriz
martensftica no muy bien definida con granos de forma
irregular. Se observan pequefias partfculas de carburos

globulares finamente dispersos.
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-Fig. 111.18. Acero 4140 austenizado a 850°¢c, templado en agua, a 960
X, atacado con nital al 2%. La estructura consiste prin-
cipalmente de martensita y pequeﬁaé agrupaciones de carbu-
ros masivos, 1os limites de grano se alcanzan a revelar

muy tenuemente.
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Fig. II1.19, Acero 4320 austenizado a 850°C. templado en aceite, a 960
X, atacado con nital al 2%. la estructura consiste de
martensita bien definida, los limites de grano no son muy
claros, aunque se observan tenuemente, en comparacién con
los anteriores, este es el material que menos carburos

" presenta.
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TABLA 1116

Caracterizacion de microdureza en los aceros templodos.
(1S9. de cargo)

Medidos de Microdurezo | Microdureza
ACERO Promedio
(HV: Kg/mm®) (AV: Kg/mm?)
D-2 415, 1000, 852, 872,072. 824
H-11 661,631, 604,604, 660, 684
H-13 720,661,661,66(,528 . 648
M-2 720,631, 63!,060.729. 604
M-35 | 808,808,852,808,820. )
w-2 601,729,661, 604,603. 660
4140 {I1072,953,1140, |o7z.|oooL 1049
4320 | 467.440,467,467,407. 403
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I11.5. Revenido y Caracterizacién gg los Aceros.

E1 temple realizado tuvo la finalidad de homogeneizar la
pieza y proporcionarle cierta tenacidad. Con el templado se produ-
jeron estructuras tensionadas que se relajarfan durante el trata-
miento termoquimico, produciendo por esta causa distorsiones y
cambios dimensionales muy,severos en las piezas, por lo que se
hace necesario el revenido, que es un tratamiento que sirve para
aliviar de tensiones el material y mantiene al nGcleo en las
condiciones de tenacidad adecuadas para su uso. EIl révenldo se
hace debido a que en los trabajbs industriales y de investigacifn
se reporta que es la forma como se obtienen losbmejores resultados
de dureza y resistencia despubs de la nltruracfﬁn‘ con plasma
(1,4,10). - _ | .

lL.a Tabla lll.é muestra las temperaturas de revenido, el
medio qe enfriamiento y‘él tiempo de permaqencla de los aceros
tratados. Los pardmetros del tratamiento fueron tomados de las
recomendaciones del fabricante para cada'acero. debe aclararse gque
los tratamientos de este tipo se deben realizar a temperaturas
mayores a las del tratamiento termoquimico, para tener durante
éste una estructura estable y evitar un ablandamiento del mate-
rial. | ' |

A continuacibn, de la Figura II1.20 a la Figura 111.27. se
muestran las micrograffas correspondientgs a cada material después
del revenido., Al finalizar éstas, se presenta una tabla compara-
tiva de microdureza promedio de los aceros revenidos (Tabla

111.7).
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TABLA T111.8

Condiciones del revenido de los aceros.

Temperatura Medio de
ACERO Rev “:; 0 (°C). Enfriomiento.

D-2 270 Aire
H=I 580 Aire
H-13 580 Aire
M-2 | 570 Aire

. M-3% 550 Aire
w-2 175 Aire
4140 300 Aire
4320 300. Aire

E! tiempo de permanencio o lo temperatura de revenido
fué de 30 o 45 minutos por cada 25 mm de espesor.
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Fig. 111.20. Acero D-2 revenido a 270°C, enfriado en aire quieto, a
960 X, atacado con nital al 2%. Se pueden observar gran-
des partfculas de carburos de cromo‘prlncipalmente. sobre
una matriz de martensita revenida, los l{mites de grano no

alcanzan a revelarse por el tipo de ataque realizado.
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Fig., II1.21

Acero H-11 revenido a 580°C. enfriado en aire quieto, a
1280 X, atacado con nital al 3%. La estructura consiste
de martensita revenida, En la micrografla se puede ob-
servar muy claramente el agrupamiento del carbono'en un

punto preferencial, formando carburos de tipo masivo.
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Fig. 111.22. Acero H-13 ‘revenido a 580°C, enfriado en aire quieto, a
960 X, atacado con nital  al 4%. La matriz es de
martensita revenida, se alcanzan a observar pequefias partf-
culas de carburos de colqr claro finamente dispersas. Los

~1fmites de grano se alcanzan a revelar. muy tenues en

algunas zonas.
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; Fig, 111.23. Acero M-2 revenido a 570°C, enfriado en éire quieto, a
1280 X, atacado con una mezcla de &cido nftrico, 4cido
acético, dcido clorhfdrico, y glicerol. La matriz consis-
te principalmente de martensita revenida y partfculas

globulares de carburos de los elementos de aleaci6n.
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Fig. 111,24, Acero M-35 revenido a 550°C, enfriado en aire quieto, a
960 X, atacado con nital al 5%.  La matriz consiste de
martensita revenida y partfculas de carburos esferoidales
muy pequefias, los limites de grano no se alcanzan a defi-

nir por el ataque.
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Fig. II1.25. Acero W-2 revenido & 175°C, enfriado en aire quieto, a
1280 X, atacado con nital al 3%. La matriz es de marten-
sita revenida, se puede observar un crecimiento notorio de
las partfculas de carburos, se distinguen por su tonalidad
mds clara, no se puede decir que sean globulares, sino

masivos.
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Fig. 111.26. Acero 4140 revenido a‘300°c, enfriado en aire quieto, a
960 X, atacado con'nita'l‘al 2%, Se observa en la micro-
graffa que la matriz es de martensita revenida, los
carburos antes presentes han quedado casi completamente

disueltos.
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Fig. 111.27.Acero 4320 revenido a 300°C, enfriado en aire quieto, a
960 X, atacado con nital al 2%. Presenta una matriz de
martensita revenida y los IIm{tes de grano se alcanzan a
revelar tenuemente. Se pueden apreciar partfculas de

carburos globulares muy pequefias y escasas.
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TABLA II11.7

Caracterizacion de microdureza en los oceros revenidos,
(i g. de corgo)

Medidas de Microdurezo Microdurezo

ACERO 2 __Promedio
(HV: Kg/mm ™ ) (AV: Kg/mm®)

D-2 415, 576, 729,480,031, se7
H=1l 400, 466,603,400, 448, 477
H-I13 602 ,576,581,576, 828. 580
M-2 85!, 031, 001,031,620 . el
M-35 707.661,852, 1387, 900 913
w-2 e, 207.177.208,231 188
4140 506, 506, 486,528, 526/ Sil
4320 432,415, 45,432,372 . 307
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CAPITULO IV

DETERMINACION DE LAS CONDICIONES Y COMPORTAMIENTO DE LOS

PARAMETROS DE OPERACION DURANTE LA NITRURACION IONICA

152



IV.1. Equipos para Producir Vacfo y Sistemas de Medicién.

.La presion de un gas es una caracterfstica de la accibn de
sus moléculas sobre las paredes del recipiente que lo contiene y
depende del nGmero y de la velocidad promedio con que chocan
(Ec.11.4)(57), y como la presién depende de la energfa cinética de
las moléculas, también depende de su temperatura (Ec.II.1). De la
Ec, I1.4 se observa que si el nGmero de moléculas en el recipiente
disminuye, la presifn serd menor, aumentando la distancia de
separacién entre ellas y haciendo mayor el camino o trayectoria
libre medla. 1a cual es inversamente proporcional a la presidn
{57). ‘Por ‘lo tanto, en un volumen se tendr alto vacfo si la
trayectoria l;bre media de sus moléculas es mayor que las dimen-
siones del reclpienté (57). . '

Un vacfo 1ideal es un espacio que no contiepne -partfculas,
gases, vapores u otra materia, y que consecuentemente no tiene
presién., Debido a que esta condici6n no existe, no se puede
obtener un vacfo ideal. 'Por,lo tanto, un vactlo fabricado es
expresado en términos relativos comparados con la presién atmos--
férica (57). En general se dice que un reciplente se encuentra al
vacfo cuando la presioén en el mismo es inferior a la presifn
atmosférica, 1la cual a nivel del mar tiene un valor de 760 torr.
Para medidas de vacfo o presidon parcial, las unidades de uso mds
comn son los torr y mtorr y se refieren a la altura de wuna
columna de mercurio mantenida por la diferencia entre la presion
atmosférica y un nivel de vacfo o presi6n parcial alcanzada.

El principal objetivo en el disefio, construccifn y operacifn
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de wuna cémara de vacfo, es la prevencidn de pérdidas de vacfo.
Para fijar limites sobre la tolerancia de pérdidas en torr/h, se
debe tomar en cuenta el material que se va a tratar y la duracibn
del ciclo de tratamiento (4). Una forma (4) de probar si existen
pérdidas de vacfo, es evacuar la cémara a 10'4 torr por 1o menos
en una hora, cerrar la vélvula de vacfo que conecta la cémara con
la bomba y medir la elevacifn de la presiém en un intervalo de
tiempo especificado.

Una vez que una cémara de vacfo ha sido instalada y puesta
en operacibn, usualmente sélo se cprrlgen las pérdidas de vacfo en
los sellos alrededor de cualquier punto del recipiente que esté
sujeto a operaciones de abrir y cefrar. ~deslizamiento, ;otaclﬁn 0
sobrecalentamiento.

Las mejofes cémaras de vacfo estén construfdas de materiale;i
resistentes 5 la oxldacibn, tal como los aceros inoxidables de la
serie 300, Las cimaras pueden éonstrulrse tambié&n de aceros al
carbono con un recubrimiento adecuado, deﬁido a4 ‘que cuando los
aceros al carbono son expuestos al vacfo se desoxidan y al reexpo-
nerlos a la atmbsfera se vuelven a oxidar rd&pidamente, lo que
afecta la eficiencia del sistema de bombeo.

La velocidad de bombeo, S, es la velocidad con que se evacda
un cierto recipiente, sin tomar en cuenta las pérdidas. Su cél-
culo se puede realizar de dos formas (57), suponiendo preSlOn
constante y suponiendo volumen constante.

La velocidad de bombeo real es igual a la velocldad de
bombeo menos las pérdidas ocasionadas por la reslstencia de ‘los

conductos por los que se hace la evacuacibn, 1la desgasificaciOn
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superficial y la vaporizacion de los materiales, necesitando por
ello incrementar la velocidad de bombeo de 10 a'IOO veces (57)}.

La velocidad de bombeo es funcién de la presidén existente
dentro del recipiente por evacuar y por lo tanto se caracteriza
por no ser un nGmero fijo. A mayor presifén la cantidad de molé-
culas por extraer ser& mayor que cuando se tenga una presién mucho
menar, ‘ .

Las cdmaras de vaclo se pueden evacuar con varios sistemas
de bombeo, los cuales deben ser capaces de alcanzar y mantener la
presién especificada. El §istema de bombeo se escoge de acuerdo a
la pre;ibn y volumen de gas, o velocidad de bombeo requerida para
un.proceso especifico y tamafio de la cdmara de vacfo.

Los sistemas de bombeo se dividen en dos.subsistemas (4,57),
las bombas de. preyacto (mec&nica y de adsoréldn), las cuales
pueden evacuar el gas desde l&’presidn atmosférica hasta' una

"3 torr, y las bombas de alto vgc(o‘(dtfusiOn. ioni-

presién de 10
ca, sublimacién y criogénica) que por no tener manera de expulsar
los gases directamente a la atmésfera, 'requleren vacfos previos
del orden dé 10'2torr. logrando de esta manera presiones compren-‘
didas entre 1073 y 10" %%orr.

La Fig. 1IV.1 mueétra una comparacidn de intervalos de pre-
siones en relaclén con la presidn atmosférica y los intervalos de 
operacién de las bombas mds usuales.

Las bombas de prevacfo o primarias son bombas de desplaza-
miento positivo con sellos que permiten la qberaclOn hasta 25
mtorr, pueden descargar el gas del interior de la cimara directa-

mente a la atmosfera. La mds comdn de este tipo es la- bomba

mecdnica rotatoria de paletas en aceite (Fig. 1IV.2). En cada
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Fig.1v.2  Diogroma esquemdtico de uno bomba mecanico.
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ciclo, un volumen de gas del sistema cerrado se expande y es
atrapado dentro de una cdmara de la bomba. Entonces es comprimido
por el movimiento de las aspas, paletas o pistdn que se encuentra
en el interior de la bomba y es expelido a través de una entrada
equipada con una v&lvula de descarga. La presidn de vapor del
aceite de la bomba debe ser cercana a ! mtorr y debe evitarse la
condensaci6n de agua, pues contamina el aceite afectando el valor
final de la presién.

En las bombas de alto vacfo normalmente no se tienen partes

meclnicas méviles, A altas presiones se llena cualquier volumen
creado ripidamente, pero a bajas presiones este efecto desaparece
y el gas es diflcll de extraer con bombas mec&nicas, por eso la
difusién de las moléculas dentro de la garganta de la bomba debe
ser flcil para impartirles. por transferencia de momentum, wuna
direccion de movimiento preferente (4,56,57).
v Para lograr niveles de vacfo menores de 1073 torr general-.
mente se usan bombas de difusi6n de vapor que basar su funciona-
miento en que un chorro de moléculas pesadas (de aceite de baja
tensién superficial o mercurio) golpein a las moléculds de gas
empujdndolas en la direccifn de salida he la bomba (Fig. iv.a).
El ciclo de operacifn consiste en que el lfquido es calentado en
la parte inferior y el vapor formado es forzado a subir dentro del
calentador hasta las tobaras, dohdé es expulsado y cae atrapando
moléculas de gas, se condensa sobre las paredes de la bomba y
conduce a las moléculas de gas hacia un punto donde pueden ser
removidas por la bomba mec&nica primaria. El enfriamiento de las

paredes generalmente se hace con agua o con aire.
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Las moléculas del lfiquido deben ser muy estables y pesadas
para legrar transmitir una velocidad m&xima a las moléculas de
gas. Los factores principales que afectan el funcionamiento de
cualquier bomba de vapor son el tipo de flufdo que debe bombearse
y el calor interior en el calentador (4,57).

Los aceites especiales son muy Gtiles para trabajar a bajas
-7

presiones de vapor (10" torr), no son téxicos y presentan up buen
comportamiento al estar en contacto con diversos materiales usados
en la construccibn de sistemas de vacfo, pero puede romperse
molecularmente cuando se calienta y expone al aire. El mercurio
puede enfriarse r&pidaﬁente y no se descompone, pero pfesenta una
elevada presién de vapor a témperatura ambiente, és téxico y se
contamina ficilmente }57.78). ;

P;ré reducir el regreso Qe'partlculqs de 1a bomba hacia la
cémara se wusa una trampa frfa, que consiste de un arreglo de
pantallas y paredes enfriadas con nltrbgeno.l!quido o con agua,
que tienen la funcifn de condensar las molecuias de vapor, y que
estd colocada antes de la gargénta de la bomba. La eficiencia de
la trampa de condensacidn aumenta a medida que la temperatura del
refrigerante disminuye (4,57).

Un sistema de vacfe no soid cuenta con bombas para extraer
. el gas contenido en un recipiente, sino que requiere de elementos
que permitan el control y medici6n de las presiones alcanzadas,
tales como vilvulas, medidores de préslon y de temperatura. EI
flujo de gis del sistema de bombeo es controlado por vilvulas de
.alto vacfo que aislan la bomba de difusi6n de aceite de la comara
y v&lvulas primarias de mariposa y de entrada que deben .tener
sellos especiales para servicio en vacfo (Fig. IV.4).
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Fig. V.4 Tupos de vdivulas usadas on un sistemo do bombeo.
b Volmlo de olto vacio, 2) Vdivulo de morlposo y
3) Vdlvula de entroda.
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Los aparatos usados para medir la presifn en sistemas de
vacfo son llamados mandmetrns; de los cuales existen varios tipos
comerciales que se pueden usar entre la presidén atmosférica y

0'12 torr, Para medir altas presiones se usan

valores menores de 1
mandmetros que registran la fuerza ejercida por el gas, mientras
que bara medir bajas presiones. los manémetros basan su funciona-
miento en propiedades como la conductividad térmica y la composi-
ci6n del gas entre otras. Los manbmetros‘mas usados son el de
conductividad térmica {tipo termopar) y los de ionizacién (tipo
termi6nico y tipo citodo frio). _
| Los manémetros de ’cbnduétiv!dad térmica operan sobre el
principio de que las pérdidas de calor de un objeto calentado
continuamente en vacld dependen dé la pkeslﬁn. Esto es yerdad'
s6lo cuando la trayectoria libre media de las moléculas es compa-
rable a .las dimensiones del heclplente en el cual se coloca el
objeto calentado. Este objeto puede perder calor a través de los
conductos y por radiacién hacia los alrededores (57).

~ En el manbmetro de termopar §e mide el voltaje producido por
un térmopar soldado a un alambre que es calentado (Fig. IV.5).
Como la temperatura del alambre cambia en funcidén de la presibn, el
termopar registra voltajes que se convierten en unidades de - pre-
sidn (uiualmente mtorr). Los manOmetros de este tipo, para produ-
cir el calentamiento pueden operﬁr con corriente alterna rectifi-
cada o con baterias, necesitan bajo voltaje y una ﬁorrlente de
calentamiento del orden de miliamperes. Con este tipo de mandme-
tro se puede medir continuamente, puede ser expuesto al aire por

afos sin  ningGn peligro y la sefial puede ser usada para activar
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otros controles, sin embargo requiere calibracién para cada tipo
de gas y su escala no es lineal {(57), el intervalo de presiones
que abarca es de 1 a 1000 mtorr.

Los - man6metros de ionizacibn sirven para medir valores me-
nores de { mtorr. E] manfmetro de ionizacibn termidﬁico basa su
funcionamiento en la iopizacion de un gas por los electrones,
emitidos de un filémento caliente, que sdn acelerados por un campo
eléctrico, y producen un nlmero de fones positivos que depende del
nGmero de mdiécul;s de gas présentes y por lo tanto de la presidn,
Consecuentémente.ila corriente de jones positivos da una medida de
la presion. | |

€l principio bisico de 0perac160 y su arreglo se muestra
en la Fig..IV.6, en la que abdréce el fllaﬂgnto. 1a fejilla y el
colector, los cuaIQS'estlnfmontados en un tubo coﬁecfado al sistema
de vacfo. L3 rejilla que estd a un yoltaje poéitivo con respecto
al filamento atrae a los‘elgctrones que Se cce!éran e fonizan las
moléculas ‘produclendo una corriente propercional a la presibn,
pero sdloucuando esta es baja. Los lonés formados son recolectados
y se mide la corriente prodqclda. (

Este indtcadqr'es muy delicado péro bueno a bajas presiones,
sin embargo su tiempo qe vida es corto y es necesario desgasifi-
carlo sblo‘cuqndp se désea hacer la medicidn (57}. »

El manbmetro de fonizacién de citodo frfo (mandmetro de
Penning) (Fig. 1V¥.7) opera coﬁ el mismo'prlnclplo bdsico del
mandmetro téfmiﬁnlco. pero la diferencia es que los electrones no
son producidos por un filamento caliente, sino qué se originan en
los cétodos (C). mediante un campo magnético, perbcndtchlhf a los
planos catbdicos y énddlcos. producido por el hagnot6v(nl. los
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electrones son forzados a moverse haciendo espirales para producir
una mayor canﬁldad de iones, simplificando su mediciOn. Este tipo
de manfmetros tiene un circuito electrénico sencillo, construccifdn
resistente, cubre un intervalo amplio de presiones, puede exponer-
se a 12 atmdsfera, tiene una vida larga, es f&cil de limpiar y lee
la presi6n total. Sin embargo su precisién no es tan grande como
la del manbmetro termi6nico. Ademds requiere un campo magnético y
alto voltaje (57).

Existen diferentes tipos de termopares y se utilizan depen-
dlendo de las temperaturas que se quieran medir y de la exactitud

que’ﬁe desee,
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IV.2, Descripcifn del Equipo Utilizado y Determinacién de

las Condiciones de QOperacifn.

El equipo utilizado estd basado en una cimara de acero al
carbono sin recubrimiento interno con un volumen de 1.7 m’, que
originalmente fué diseflada para implantacifn de iones pesados vy
aluminizado (78,79), equipada con un sistema de bombas de vacfo.
Para hacer nitruracién i6nica fué necesario hacer las siguientes
modificaciones:

1. Adaptar una fuente de poder (Fig. 1V.8.1) de corriente
djrecta que proporciona de 0a S iv y de 0 a1 A de corflente. de
la cuhl la ternlhdl catddica se conectd al portamuestras y la
terminal anbdica .d la cdmara. La conexin catddica se logrod
mediante la instalacién dglun atravezador de alto yoltaje.

| 2. Colocar un termdmetro bimetdlico con un rangb de 0 a
500°c dentro de un sistema que fué diseflado para la colocacifn de
éste en el interior'y a una distancia de 8 am de laslnﬁestras por
nitrurar. El. sistema ademds funciona como base para colocar el
portamuestras (Fig. 1v.9). ‘ ' ’

El termémetro (Fig. 1V.B.2.), tiene baja sensibilidad y no
‘reporta medidas‘brecisas. pero si aproximadas de la tenpcratura‘en
las plezaﬁ por nitrurar. ‘

3. Para lq nitruractﬂn i6nica se requiere de la presencia de
un medio que ‘prqporclona nitrégeno. En este caso se probaron
diferentes gases y finalmente se usé una mezcla comercial
eznz.tauz‘de Infra de México (Fig. lv.8.3);“Para rogdlqr'el flujo
de gas se us6 una vilvula de control de compuerta de zaftro (Fig.
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1V.8.4) que sirve para regular flujos muy pequefios de gas.
La presién dentro de la cémara se midif con dos sistemas.

-2 torr se utilizé un manbmetro de

Para una presifn de 760 a 10
termopar (Figuras IV.5 y IV.8.5) y para presiones menores se
utiliz® un mandmetro de ionizacién (termibnico) (Figuras IV.6 ¥
1V.8.6). - R

El sistema de bombeo (Fig. 1v.8.7) para producir el vacfo
consiste de una bomba mecdnica (Figuras IV.2 y IV,8.8) de paletas
en aceite marca Sargent-Welch modelo 1397 que tiene una capacidad
de 500 1/min (80) y alcanza una presibn de 10-2torr en una hora.
Para alcanzar una presibn menor a 10'2torr se cuenta con una bomba
de difusifn de aceite (Figuras IV.3 y 1V.8.9) marca Leybold que
tiene wuna capacidad de 4000 1/s (B80) y que utiliza aceite de baja
tensiOn superficial tipo D.G.704. Como medio de enfriamiento de
las paredes de la bomba se usa agua.

El sistema de vacio (Figuras IV.8.10 y IV.8.11) tiene wuna
v&lvula de plato localizada en lﬂ I{nea primaria (Fig. 1v.8.12) y
otra ‘vﬁlvula de plato que conecta a la bomba de difusibn con la
bomba mecénica (Fig. IV.8.13). En la linea primaria, entre la
vilvula y la bomba de difusiBn existe una trampa criogénica (Fig.
Iv.8.14) enfriada con nitrbgeno liquido que sirve para evitar el
regreso de gases j vapores del aceite a la cémara condenséndolos.

' La c&mara cuenta con 3 ventanas (Fig., 1V.8.15) que sirven
para observar el desarrollo del experimento, y con una puerta de
acceso (Fig. 1IV.8,16) que cuenta con sellos que evitan la entrada
de gas de la atmbsfera al sistema. ‘

La determinacidn de las condjclones Qe operacidn se hizo de
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una manera prdctica con ensayos de prueba y error. As! se deter-
minaron las condiciones de encendido y estabilidad del plasma, y
por experiencias anteriores (79) se fij6 la presidn de trabajo
entre 90 y 110 mtorr.

Con este pardmetro fijo, se procedid a aplicar voltaje, y
para la mezcla 82-18 (H,-N,) empleada, se noté que esta encendfa
cuando se aplicaban mis de 2000 V, y que al aumentar el voltaje la
luminosidad aument6 haciendo m8s claras las diferentes zonas de la
descarga.

El ~ valor de 3500 V empleado fué el resultado de aJustar‘ el
valor de densidad de corriente catédica en el rango fijado para la
nitruracién 16nica por la literatura y que tiene un valor de 0.6
mA/cm* (48).

La mezcla de gases para la nitruraci6n i6nica debe estar
compuesta de nitrogeno e hidrbgeno, este dltimo en mayor propor-
cién, por 1o que se probd la mezcla comercial 82% Hz-ial “2'

Para hacer obvio§ los resultados de la nitruracifn el tiempo
de duracibn del experimento se extendi0 hasta 24 horas.

La secuencia sequida durante el experimento para la opera-
cién de la cémara, consitid en los siguientes pasos:

1. leﬁleza de la camarﬁ. Se realizd lijando las paredes
interiores y las partes sujetas a operaciones de abrir y cerrar, y
dekpués se limpi6 con acetona con el proplsito de eliminar parti-
culas de 6xido, polvo y grasa.

2. Conexi6n y colocacifn del portamuestras. Las muestras
preparadas y limpias para el tratamfento se colocaron en el porta-
muestras y se conectd este sistema a la terminal catédica de 1a

fuente de poder (Fig. IV.3). En tanto que la cdmara se conectd
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Fi'g. IV.9. Sistema Catédico.

172



en la terminal anddica. ,
3. vacfo mecdnico y de difusifn. Después de cerrar y sellar
la ¢4mara, se encendid la bomba mecdnica para lograr evacuar hasta

Ztorr, y se prendié el sistema de calenta-

un nivel de vacfo de 10°
[ )

miento del aceite de la bomba de difusidn. Después de una hora se

inicié 1la operaci6n de 1a bomba de difusién, para alcanzar una

presidn de 10'6torr después de una hora (total 2 horas).

Tabla IV.1, Valorgs de los parémetros de operacifn del experimento

de nitruracién iénica.

Pardmetro ‘ Rango de trabajo
Presidn (torr) 0.090-0.110
Voltaje (V) - : 3400-3600
Corriente catédica (A) 35x1073
Dénsidad de corriente

catodica (A/emt) 0.6x10"3
Temperatura (%) 400
Atnbsfera - ‘ 82% H,-18% N,
Tiempo de tratamiento (h) . 24

Alcanzados 'los 10'6torr se purgd el sistema con 'nitrégeno
elevando la presion hasta 100 mtorr y se yolvid a evacuar hasta
10'6iorr. después de lo cual se lntroddjo nitrégeno nuevamente
hasta 100 mtorr con el prop6sito de usarlo para encender el plasma
de la mezcla (lo cual, pdsterlormente se qomprobo que no.es nece-

sario).
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4. Encendido del plasma. Con la presifn de 100 mtorr se
Inici6 la aplicacion gradual del voltaje hasta tener el valor de
‘3500 V, evitando en lo posible la formacidn de arcos. VYa encendi-
do el plasma se retirt la alimentaci6n de! nitrégeno y se sustitu-
y0 por la mezcla del tratamiento, ajustando los valbres de los
pardmetros. |
o 5. Control y ajuste de los pardmetros de tratamiento. Se
registré a lo largo del experimento la variacibn de cada parémetro
con intervalos de tiempo de 5 minuto;. El factor mds {importante
en la estabilidad de la descargavfué la presién en el interior de
la cémara, pues &sta se elevaba desestabilizando la descarga con
la formacidn de arcos. E! control de la presiOn se hizo ajustando
el flujo de entrada de la mezcla gaseosa. Cuando era necesario se
ajustaba el voltéje con el re6stato de la fuente de podér.

6. . Apagado y enfriamiento del sistema. El apagado del
plasma se hizo bajando gradualmente el voltaje hasta cero. El
enfriamiento del sistema'sé hlio circulando durante dna hora 1la
mezcli gaseosa, después de lo cual se apagaron las bombas para
permitir que‘la presidn en ellihterior de la cadmara alcanzara 1la
presidn atmosférica por la gntrada de aire al sistema.

7. Salida vy profeccién de las muestras para su investiga-
ci6n., Para evitar alterar la superficie de las muestras, al
sacarse de la cémara, se introdujeron en aceite. La manipulacifn
de las muestras para su investigacidn requirié de Ilimpieza vy

preparacidn posterfor, descrito en el Capftulo V.
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IV.3, Comportamiento de los Pardmetros de Operacidn.

— ———

Los pardmetros instrumentados fueron la presifn, el voltaje,
la corriente y la temperatura. Para la nitruracifn ifnica de los
8 aceros se hicieron dos corridas (79) y en la Tabla IV.2 se
indica qué aceros estuvieron en cada corrida, asf como las dife-
rencias entre ambas (79). |

En las Figuras IV.10 a 1V.17, se muestra la varlqcldn de los
pardmetros durante las dos corridas en el orden de importancia
para controlar el proceso. De ellas se observa que la variacion
de un pardmetro puede afectar a los otros. . | :

Lla presibn durante la primera coriidq (Fig. lv.iO) se en-
cuentra en el rango fljado para su control, En la Fig. 1IV.11 la
presidén varid bruscamente entre 1a hora 1t y la hora 13 del.expe-
rimento por una falla en el enfrlaﬁlento del sistepa de bombeo.

- En la Fig. lv.lé la variacidh de!‘voltaje se mantiene dentro
de]l intervalo fijado y en la Fig. 1IV.13 aparecen cafdas bruscas
que son consecuencia de la vanlgcldn en la presibn.

En la Fig. IV.14, la densidad de corriente varfa en el
intervalo fijado para el tratamiento y en la Fig. IV.15 se obser;a
un valor mis bajo y estable de este pardmetro.

El comportamiento de la temperatura a lo largo de los expe-
rimentos se muestra en las Figuras IV.16 y IV.17, ﬁn la primera
el valor registrado es bajo debido a la distancia que el terméme-
tro guardaba con las muestras y en la segunda el.valor' registrado
es mis cercano al real (Tabla IV.2), y por la variacidn del vol-
~ taje entre la‘hora 11 y la hora 12 la temperatura varid brdscauen-_

te. En ambas corridas la temperatura registrada se corrigié
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haciendo un c8lculo de conduccibn de calor a través del sistema
catbdico. | .

De las dos corridas, la segunda fué la que se vié afectada
por un imprevisto, pero en el resto de! experimento el valor de

los pardmetros se mantuvo dentro de los limites fijados.
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Tabla IV.2. Nitruraci6n ibnica de los ocho aceros.

Corrida

~ Aceros -

Gréficas

Diferencias

M-2, D-2,
W-2,N-35,
H-11.

4140, 4320,

““'13'

V.10, 1v.12,
IV.14, 1V.16.

V.1, IV.13,
V.15, V.17,

. Termémetro a 20 mm

- de las muestras.

Area catfdica 44.3 cm®
Densidad de corriente

0.6x10"3A/cm? .

Termbmetro a 8 mm
de las muestras.

Area catGdica 61 cm

vDensldad dé corriente

0.8x10"3A/cme .

an



LI T \J Al A J L L LJ T T Ll
0.i18 -
0.8} ]

§ 0.1 /\-.. /-\ p ") ' . . -

R 720 WAL A N A 1 I RONY i \/\.\/\/ \.../

- \

: ’

e 0 -

[ ]

® .

& .
0.07} 4
0.057’ y
0‘0: e 4 Il 1 _L . | 4 ' i £

0O 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Tiempo , (h). -

Fig. IV.10 Comportomiento de lo pusldn durante ios 24 horos
de duracion del experimento para los oceros D-2, H-Il,
M-2, M-38 y W-2,

178



, (torr).

Presion.

o.u#—

0.09 | \\/\\/\/ "\,/q /TN /“"'v -

0.07 -
0.05 -
0.03 A N | [ 1 ] | 1 4 i £
0O 2 4 6 8 10 12 |4 16 18 20 22 24
Tiempo , (h).
Fig. V.11 Comportamiento de lo presion durante los 24 horas

de duracidn del experimento poro los aceros H-{3 ,
4140 y 4320.

179



{v)

Volts ,

i I 'y L i I 1 A .

§ g
0 2 4 6 8 10 12 14 18 I8 20 22 24
Tiempo , (h)
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ol desarrollo del experimento . para los aceros D-2 ,
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CAPITULO V

* RESULTADOS



V.1. Caracterizaci6n de los Aceros Nitrurados.,

Se estudiaron los perfiles de microdureza, las metalograf{fas
en caras transversales a las superficies nitruradas y los dados

por erosifn en las superficies expuestas a nitruracién ilnica.

Y.t.e. Preparacién de Muestras.

- Las dos muestras n{;rdrada de cada acero, ‘Sé'gudfdaron‘ en

sceite, para evitar alteraciones en la superficie. Antes de ini-
ciar la preparacibn de cada und, se lavaron cuidadosamente en

‘ajcoﬁbl etflico con la ayuda del jultrasonido.

De ' las dos muestr{s. una se conservl como testigo y én'_lq
otfa,'se hicieron los estudios reportados. Sobre esta Gltima se
hicieron dos cortes transversales a la superficie nltrurada;‘ con

un “mdcrotoﬁo usando un disco cop filo de diamante, de tal forma
que se dividi0 en tres partes de
(Fig. v.1).

Las muestras (a) se monta)

oninadas muestras (a), (b)y (c)

on en frio con resina, para no
afec;ar propiedades mecinicas por calentamiento. Se desbastaron y-
pulieron hasta alGmina de 0.05 um en una cara transversal a 1la
nitrurada para Qeterminar el heffil de microdureza en cada acero.
Las muestras (b) se cobrizaron y fueron colocadas ,én un
montaje metdlico, lo cual se hizo para evitar el reborde y, por
tanto, el desenfoque con el mi roséopto 6ptico en la zons cercana
a'ia_superflcie nitrurada. Posteriormente se desbastaron y pulie-
‘ron hasta aloalﬁ;bde 0.05 ui. por dltimo se atacaronlpara‘revn?

lar las microestructuras producidas por la penetracidn del nitré-

geno.



carg nitrurado plonos de
corte

idenfodor

Muestro
Primer poso: corte y pulido,
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(o)

Segundo poso:
identacidn
l F

Tercer paso: , identador
lineas de identacion.

muestro
cara nitrurada

b0 000009
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Fig. V.1 Meconismo seguido poro lo coroctorizacio'n de
microdureza de los oceros nitrurados,
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V.1.b. Medicibn y Gr&ficas de Microdureza.

Con el microdurdmetro del microscoﬁio 6ptico Reichert MeF2
se hicieron dos columnas de jdentaciones (Fig. V.1), para obtener
e] perfil de microdureza de cada acero (microdureza Vickers versus
distancia a la superficie nitrurada), y ademds comprobar que no
~existfan grandes variaciones de una columna a otra en la misma
muestra, En la Fig. V.2 se muestra una fotograffa de varias

tdentaciones de una columna en el acero H-13 para observar la
forma tipica de las identaciones, usando una carga de 15 gramos.
En las Figuras de la V.3 a la V.10 se muestran los perfiles
de dureza de una columna, de cada uno de los aceros estudiados.
_En estas flgufas se observa un aumento de dureza cerca de la
superficie nitrurada, con respecto a la dureza con que entraron al
'tratamiento.‘ y deépués de una determinada profundidad la microdu-
reza disminuye su valor, aprecidndose claramente en los aceros H-
1t (Fig. v.4), H-t3 (Fig. V.5), M-2 (Fig. V.6) y 4320 (Fig. v.10).
También se observan comportamlentos como un gran aumento o dismi-
‘nuci6n de microdureza, en algunas identaciones, en los aceros D-2
(Fig. V.3) y M-35 (Fig. V.7). En el acero W-2 (Fig. V.8) no se
presenta gran variaciOn de microdureza entre el centro y la super-
ficle, y en el acero 4140 (Fig. V.9) el centro de !a muestra se

‘ablandé con respecto a la dureza con que entré al tratamiento.
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Fig. V.2. Columna de identaciones para construir el perfil de

microdureza, perpendicular a la superficie nitrurada.
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Fig.V.3 Perfil de microdureza del -acero D-2 (AISI) nitruredo

durante 24 horas.
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Microdureza Vickers . Kg/mm? (IS5 g de carga)
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Fig.V.4 Perfil de microdurezo del acero H-il (AISI) nitruredo
durante 24 horas.
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Microdurezo Vickers , l(g/mm2 (IS5 g. de corga)

3sooT ------- Promedio de templado i
HOXOO —.—- Promedio de revenido
3000 1
2500+ oo ]
000
2000t .
o
1500} J
L 00
1000 .
00000
° 0000000 00 0000000
soof T T ]
0 100 200 300 400

Distoncio o lo superficie, um.

Fig. V.6 Perfil de microdurezo del acero M-2 (AISI) nitrurado
durante 24 horas.
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198



V.1.c. Metalograffas de Caras Perpendiculares a la Superficle

Nitrurada.

Las muestras (b) fueron pulidas y atacadas con nital al 3%
para revelar las diferentes_zonas de benetraclbn del nitrégeno en
su microestructura. Como se apunt6 en el Capftulo I, durante el
proceso de nitruracion existe la posibilidad de que se forme una
capa de compuestos, de propiedades mec&nicas pobres, Yy una zona
difusional, deseable. La capa blanca puede observarﬁe en las
micrograffas correspondientes a los aceros 4320 y W-2 (Figuras
V.18 y V.16 respectivamente). En los aceros H-11 y M-2 (Figqras
V.12 y V.14 respectivamente), se dprecla‘claramente una diferencia
de tonalidadien la ﬁicroestructura conforme se aproxima a la capa
nitrurada. No se observa capa blanca en estos dos aceros.

El1 acero H-13 (Fig. V¥.13) muéstra formas aciculares muy
claras que son tipicas de nitruros. 'y que se observan ligeramente
en el H-11, Los aceros D-2 y M-35 (Figuras v§11 y V.15 respecti-
vamente) presentan un cambio apréciaﬁle en la microestructura en
la zona cercana a la superficie nitrurada ademds tienen partfculas
dispersas de compuestos de aleacibn; En el acero 4140 (Fig. V.17)

no se revela con claridad ningdn cambio en la microestructura.
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Fig. V.11, Metalograffa de una cara perpendicular a la superficie
nitrurada del acero D-2, .a 320 X atacado con nital al
3%, La zona oscura cercana al borde tiene una mayor
coencentracién de nitrbégeno.  Se observa una fina dis-
persidn de grandes partfculas de compuestos de los ele-
mentos aleantes, sobre una matriz de martensita reveni-

da.
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Fig. V.12, Metalograffa de una cara perpendicular a la superficie
nitrurada del acero H-11, a 500 X, atacado con nital al 3%.
El tamafio de la zona oscura determina aproximadamente la
magnitud de penetraci6n de nitrbgeno en el acero. En- el
centro de la muestra la matriz se mantiene de martensita

revenida.
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Fig. V.13, Metalogfafia de una cara perpendicular a la superficie
nltruréda del acero H-13, a 500 X, atacado con nital al 5%.
Se muestran formas aciculares tfpicas de nitruros hasta

cierta distancia de la superficie.
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Fig.

V.14,

Metalograffa de uma cara perpendicular a la superficie

nitrurada del acero M-2, a 320 X, atacado con nital al 3%.

' Puede observarse un claro cambio en la tonalidad del ata-

que, Presenta wuna fina dispersién de carburos globulares
de los elementos de aleaci6n en una matriz de martensita
revenida. El cambio de tono indica la distancia de pene-

tracién del nitrbgeno.
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Fig. v.15. Metalograffa de una cara perpendicular é la superficie
nitrurada del acero M-35, a 320 X, atacado con nital al 3%.
No presenta cambios apreciables con respecto a los micro-

constituyentes del acero revenido.
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Fig. V.16.

Metalograffa de wuna cara perpendiculara la superficie

_nitrurada del acero W-2, a 500 X, atacado con nital al 3%.

Se observa claramente la presencia de capa blanca sobre la
superficie nitrurada. Presenta una matriz de martensita

revenida con fino tamafo de grano.
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Fig. V.17.

Metalograffa. de una cara perpendicular a la superficie
nitrurada del acero 4140, a 500 X, atacado con nital al 3%,
No presenta cambios apreciables de tonalidad para determj.
nar la profundidad de penetracifn del nitrégeno. La matriz

consiste de martensita revenida.
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Fig. V.18. Metalograffa de wuna cara perpendicular a la superficie

nitrurada del acero 4320, a 1000 X, atacado con nital al
3%. Presenta capa blanca y se pueden observar agujas
tipicas de nitruros alGn en puntos alejados de la capa

“blanca. La matriz es de martensita revenida.
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¥v.2. Estudio del Dafo por Erosifn con Microscopfa Electrdnica de

——

Barrido (SEM).

Las muestras (c), fueron lavadas en alcohol etflico con
ultrasonido, para limpiar lo mejor posible la superficie expuesta
ala nitruracién i6nica. Después estas muestras se observaron en
el SEM para estudfar el daflo por erosifn, causado por el trata-
miento, en cada acero. Las fotograffas tomadas se muestran de la
Fig. V.19 a la F1g. V.27. En la Fig. V.19 se muestra la textura
de una superficie para compararla con el acabado de las muestras
sometidas a nltruraclonviOnlca. En las fotografias de los aceros
D-2 (Fig. Vv.20), H-11 (Fig. V.21), M-35 (Fig. v.24), W-2 (Fig.
v.25), #4140 (Fig. V.26) y 4320 (Fig. v.27), se observan zonas y/o
partfculas que se erosionan nénos que el resto dg la muestra,
produciéndose una estructurs caracteristica para cada acero, " de-
pendiendo de su dureza. Por otra parte en el acero H-13 (Flg._
V.22) se revelan limites de grano y se observa diferente cedencia
a la erosidn entre los mismos, y en el acero M-2 (Fig. V.23) no se
aprecian grandes v;rlaclones por erosidn en diferentes zonas. La
" clasificacidn cualitativa del dafio por erosidn en los aceros sé
muestra en el punto V.3, |

Otro estudio realizado -por SEM consiti6 en atacar las
muestras sobre la superficie nitrurada para revelar la existencia
de estructuras de nitruros, en la Fig. V.28 se muestra una compa-
racién de la microestructura del acero H-13 antes y después de
nitrurado, siendo é&ste en el que se aprecian con mayor claridad
las estructuras tipicas de nitruros.
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Fig. V.19, Acero 4140, se muestran las rayas producidas por la

1ija 600 sobre la superficﬂe del material.
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Fig. V.20, Acero D-2 a 500 X, se muestra un aspecto del dafo por
erosibén sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racibn ibnica.

210



Fig. V.21, Acero H-11 a 300 X, se muestra un aspecto del dafio por
erosién sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racién ifnica.

211



Fig. V.22. Acero H-13 a 1000 X, se muestra un aépecto del dafio por
erosifn sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racibn ibnica.’ Revelahdose los limites de grano.
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'Fig. V.23, Acero M-2 a 1000 X, se muestra un aspecto del dafio por
erosibn sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racién {6nica.
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Fig. V.24, Acero 'M-35 a 350 X, se muestra un aspecto del dafio por
erosidn sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racibn i6nica.
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Fig. V.25, Acero W-2 a 360 X, se muestra un aspecto del dafio por
erosifn sobre la superficie de la muestra durante.la nitru-

racién i6énica.
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Fig., V.26. Acero 4140 a 1000 X, se muestra un aspecto del dafio por
'erosibn sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racién iénica.
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Fig. V.27. Acero- 4320 a 350 X, se muestra un aspecto del dafo por
erosidn sobre la superficie de la muestra durante la nitru-

racién i6nica.
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Fig.

v

.28.

Comparacién entre las microestructuras del acero H-13
templado y revenido (fotograffa superior) en donde se
aprecian claramente los limites de grano y el mismo
acero nitrurado (fotograffa.inferjor) que presenta la
morfologfa tipica de los nitruros de hierro, a 2000 X
atacados con nital al 50%.
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V.3, Estudio por Espectroscopfa de Electrones Auger de los Aceras

Nitrurados.

Un andlisis con espectroscopfa Auger en las muestras nitru-
radas fue realizado en el,Labdratorto de Ensenada del IFUNAM por
R. Trejo Luna, L. Cota y L. Morales de la Garza. Esté equipo
determind las curvas de penetraciOn del nitrbgeno en 5 de los
aceros como se muestra en la Fig. V.29, _

"~ En la Fig, V.30 se muestra dn carbonitruro sobre el cual se
hizo una medida de mlcroaureza dentro de la cual se hizo el and-
lisis. _ o

~ Un anflisis del efecto del contenido de cromo en la flji-
cion del nitrégeno en la subenflcle se muestra en la Fig., V.31
(81), de &sta se‘observa que al aumentar el contenido de cromo en
general, aumenta 1a fijacidn del nitrégeno. El acero H-13 es un
caso especial en el que se'observa el efecto del vanadio sobre la-

fijacion del nitrbgeno en la superficie.
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Fig. V.29 Estudio de lo ponﬂrocmn de nmogono madiante
ospocfroscop{o de barrido Auger , después de nitruracion

ionica durante 24 horas .
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Fig. V.30. Se muestra el detalle de una identacién sobre un carboni-

truro que tiene una microdureza de 4037 Vickers en el acero

M-2, a 2500 X (81).
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Fig.V.31 Influencio del contenido de cromo en lo fijocicn de

nitrdgeno, despues de 24 horas de nitruracion ionica.
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V.4. Recopilacién de los Resultados.

En esta parte se muestran comparativamente los resultados
obtenidos del trabajo realizado, en la Tabla V.1. En esta tabla
se muestra el contenido de los aleantes, reportados por el fabri-
cante, que se consideran mis importantes para el tratamiento de
nitruracion i6nica, y nitruracidn en general. También se reporta
la temperatura de revenido de cada acero para determinar la‘ in-
fluencia de la temperatura del tratamiento (350 - 400°C) sobre las
propledades estudiadas en los aceros.

_ Se presentan el espesor de lq capa endurecida por la pene-
tracién del nitrégeno, y el espesor.de la capa blanca que se formé
en los aceros W-2 y 4320. '

Para obtener el incremento en la dureza por el tratamiento,
se presentan la mlcrodureza'promedlo con que se metid cada acero
al tratamiento, y la mlcrbdureza mixima obtenida por la nitrura-
cién. _ ,

Por dltimo, se muestran los resultados de un estudio cuali-
tativo del dafio por erositn, el cual se clasific@ con nGmeros del
1 al 8, asignando el nGmero menor al acero menos erosionado (Acero
M-2), y el mayor al m8s dafado durante ei tratamiento (Acero W-2).

Estos resultados, asf como su influencia en la nitruracitn

fonica, se discuten en el Capitulo VI.
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Tabta V.|

Recopilacion de los resultodos obtenidos.

ACERO (AISH p-2 | #-n | He3 | m-2 | w38 | w-z | a0 | 4320
%C 165 | o040 | o037 | ose | o83 | w0 | o4z | our

%Cr 200 | 625 | s25 | 420| «0 | — | 100 160

%V oo | o4} 105] 90| 190] 020 — | —

%Mo oro| 135] 135] s00]| s00| — | o20] 030
Temparatura de revenido CI| 270 | 80 | 60 | 670 | 380 | 175 | 300 | 300
P oecin 60 | 80 | wo | wo | wo | wo | wo | 220
Eenes wm | = — | =] —=|— |5 | — ]3>
2| P"""?,?' iyl a7 | 477 | se6 | 60 | o3 | we | sn | ser

: Mdxima_en kgommt). | 2046 | 1601 | 2026 | 3232 | ise7 | Ter | w0 | t2e7
g |7 90 incremento 367 | 236 | 238 | 422 | w04 | 308 | 123 | 227
um,m,:,':::f’;. o 3 2 | 5 ) 7 4




CAPITULO VI

’DISCUSXON DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES
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VI.1. Discusién de Resultados.

La determinacién de la profundidad de la capa nitrurada en
cada acero (Tabla V.1) se rgvelo en su microestructura, en .el
perfil de microdureza. Estos resultados fueron confirmados con un
estudio de penetrac;bn en un Microscopio de Barrido Auger (SANM)
(81). El incremento relativo en microdureza (Tabla V.1) se hizo
tomando como base la'dureza.de revenido y usando la dureza mis
cercana a la superficie nitrurada de cada acero. El ntmero asig-
nado al dafo sufrido por erpsicn eh los aceros (Tabla V.t) corres-
ponde a una clasificacibn comparativa, pues no se contd con la
técnica para hacer un estudio cyantltativo. La dureza promedio de
revenido puede no corresponder a la dureza del material, pero cdmo
punto de referencia nos resulta atli.

El acero 0-2 muestﬁd una interaccién media (Fig. I11.3) que
es debida al alto conténido ﬂe cromo como se muestra en el perfil
de microdureza (Fig. v.3).“sin embargo, el endurecimiento logrado
no es muy considerable con respecto.al esperado, y esto se debe a
que la microestructura contiene carburos masivos de gran tamafio
(Fig. 1I1.20) que tienden a absorber el nitrdgeno que penetra,
_haciéndose mis duros que la matriz y provocando saltos en la
microdureza de zonas muy cercanas entre st.

. | La capa nitrurada (Fig. V.11) tiene un espesor estimado de
| 160 m, & junto con el acero H-i3 ocupa el tercer lugar en orden
de menor espesor. El dafo sufrido por erosifn (Fig. V.20) es alto
y se debe a la heterogeneidad de la microestructura, los carburos
son de gran tamand y muy duros, mientras que la matriz es mds

blanda y se erosiona mis fécilmente. La temperatura de revenido
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és menor que la del tratamiento, pero su influencia no se manifes-
té ablandando la matriz del 072. sino que ésta sufrid un endureci-
miento (Fig. V.3).

Del perfil de microdureza del acero H-11 (Fig, V.4) se

observa una interacci6bn media provocada por la concentracibn de
aleantes en los élﬁbulos y. su ausencia en la matriz. El incremen-
.to en dureza asciende al 236% pero se puede mejorar al hacer mayor
la dispersién de los glébulos. La capa endurecida (Fig. V.12)
tiene un espesor de 80 um, la menor obtenida de los aceros trata-
dos. '

El acero H-t1t ocuba el ndmero 3 en el dafio por erosidn,
pues comparado 6on el D-2 los glébulos son de menor tamafio (Fig.
111.21) ‘y -provocan que las zonas con menor cedencia sean menos
notables (Fig. V.21). ‘

La temperatura de revenido es mayor que la del tratamiento,
por lo que no tuvo efecto sobre la dureza del centro de la mues-
tra.

~El acero H-13 varfa sb6lo en el contenido de vanadio’ con
respecto al H-11 y los g)bbulds estdn mds dispersos en la matriz
(Fig. 111.22). Ei “efecto que producén ambos es la obtencidn de
una interacci6n fuerte (Fig. V.5).

La temperatura de revenido en el acero H-13 es mayor que la
del tratamiento, sin embargo, sufrié aparentemente un ablandamien-
to en el centro, ch respecto al dafio por erosién fué el segundo
menos afectado debido a que los elementos aleantes se hallaban
, mejor'distrlbufdos haciendo m&s homogénea la matriz, revelindose

lfmites de grano (Fig. v.22).
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El acero H-13 tiene un grano mayor (Fig. II11.6) que el H-11
(Fig. 111.5) lo que favorece la difusidn del nitrbgeno, y provoca
que tenga un mayor espesor de capa endurecida (160 um).

' Los mejores resultados en la dureza producida por la nitru-
racibn i6nica se encontraron en el acero M-2, pues es el que tiene
las partfculas m&s finamente dispersas (Fig. V.14), y por su

'homogeneldgd fué el que sufrid menos dafio por erosibn (Fig. v.23).
Por la presencia ae cromo, molibdeno y vanadio presenté un perfil
de microdureza caracterfstico de una interaccién fuerte (Fig.
V.6). La profundiﬂad de capa fué de'190 um, superior a la del M-
35 (140 um) pese a que la composicidn es aproximadamente la misma,
La diferencia entre estos dos aceros es que, en el M-35 los ele-
mentos aleantes se enconfraban agrupados (Flg. V.15) y en el M-2
se encontraban dispersos. El dafo por erosifn en el M-35 fué
mayor (ocupando el quinto lugar) que en el M-2 (Fig. V.24).

Ei berftl de microdureza obtenido para el acero M-35 (Fig.A
V.7) muestra una interaccién mgdia con grandes variaciones en
zonas cercanas debidas a compuestos de alta dureza y pores. La
temperatura de revenido de los aceros M-2 y M-35 fué mayor a la
del tratamiento, en el M.2 sugedlo un endurecimiento en el centro
mientras que el ‘M-35 tuvo un abiandamlento aparente.

El acero N-2 tiene el menor contenido de aleantes y muy
alto carbono con respecto a Io; otros aceros tratados. La capa
blanca (Fig, V.16) de 5 um de espesor se explica por la ausencia
de aleantgs que absorban el nitrégeno que penetra, por lo que
tiene 1a mayor profundidad de capa endurecida (280 wm), El perfil
de microdureza encontrado muestra una interaccién débil (Fig.
V.8). La dureza de revenido es baja, lo que hace la matriz blanda
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con pocas zonas duras, y como la temperatura de revenido es menor
que la del tratamiento, la grosibn sobre la matriz provoca que las
partfculas de baja cedencia se desprendan dejando poros en su
lugar, por lo que el W-2 presenta el mayor dafio por erosidn (Fig.
V.25). Después de la nitruraci6n i6nica aumenta considerablemente
su dureza (308%).respectd a su valor de revenido pero es poco
apreciable comparada con la dureza obtenida por temple.

El 4140 es uh acero de baja aleaci6n que mostré un compor-
tamiento débil de acuerdo con el perfil de microdureza (Fig. v.9).
Fué el segundo acero mas daﬁado por eroslpn (Figi V.26) y tuvo la
segunda major penétractbn de nitrégeno, obteniendo una ?apa endu-
rectda_de 260 um de espgsor_(Fig."V.iZ). Su incremento en dureza
es poco considerable;_ o | ‘

B acero 4320 es un poco mas aleado y'contlene menos carbo-
no quevel 4140, Su tipo de in;eracclén es débil (Fig. Vv.10) y
presenta capa blanca f3-5 wn) (Elg. V.18), producida por la des-
carburizacion superflcial.: Present6 un ‘incremento medio (227%) en
1a dureza superficial y ocupa el cuarto:lugar en el dafo por
erosiobn (Fig. Vli?). debido fundamentalmente a la homogeneidad de
la matriz.

Se esperaba que en el acero 4140 se presentara capa blanca,
pues el W-2 de menor aleacibn, y el 4320 de mayor aleacibn a &1 la
mostraron. Lavprobable causa de la ausencia de capa blanca en el
4140 es fa alta penétraéldn del nitr8geno (segunda mayor), porque
al difundirse éste evitd la saturacifn de la superficie.
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" ¥I1.2. Conclusiones.

Se desarro}lo la téenica de nitruracibn ibnica en B aceros
de herramienta y aleados de fabricacifn nacional.

De los ocho aceros‘probados los mejores resultados, con
resbecto al aumento‘de dureza, se encontraron en los aceros M-2 y
H-13, ¥y la'mayor penetracifn de nltrbgeno se obtuvo en los aceros
W-2 y 4140, | '> |
' Paravobtener los mejores’resultados de dureza y penetracifn
los aleantes deben estar en baja concentracin (mayor a la que
tiene el acero 4320y menor a lq del M.2) y bien disueltos en la
matriz del acero,

 La microestructura del. acero é; &écisivi en los resultados

de la nitruracién, obteniendo ios mejbres resultados cuando las

partlculas _globulares {carburos) est&n finamente dispersas en la
matriz, como fué el cdso de los aceros n-z y H-13,

~Con los aceros W-2, 4140 y 4320 se observd que al aumentar

el contenldo de qleaptes dlsm;nuye la penetraci6n del nitrfgeno y

aumenta " la durezé superficial, pero diferentes aleantes y sus

contenidos (en el resto dé los aceros ;ratados) pueden evitar

apreciar este efecto.
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V1.3, Recomendaciones para Trabajos‘Posteriores.

De las anteriores conclusiones se desprende la necesjdad de *
realizar {nvestigaciones posteriores a lo largo de las siguientes
lineas: ' ’

1. Probar la nitruracion de aceros con diferentes trata-
mientos térmicos. . | _ .

2. Encontrar la dureza mixims y la mayor dispersifn de
carburos en la matriz después del temple. ‘ ,

- 3. Encontrar la temperatura de revenido mas adecuada de
aéuerdo a la dureza mixima obtenida por nitruracién.

4. Determinar el tiempo Optimo (mximo) de nitruraci6n para
cada acero. ,

5. Investigar - los mecanismos y la cinética de crecimiento
de los nitruros formados. | ‘

6. Caracterizar las fases que se fornan en los aceros. asf
como la composicién de la capa blanca.

7. Hacer pruebas de resistencia a la corrosibn en dife-
rentes medios. ‘ | _
' 8. Hacervpruebag mec&nicas (tensifn, torsién, fatiga, abra-
sifn, etc.) en muestras nltruradas.

9. Tratar herramientas de corte y piezas de maguﬁnarfa con
nitrurncioﬁ i6nica } someterlas a trabajo, compar&ndolas con pfe-
2as -sin tratamiento para su vida de servicio.

10. Escalar el proceso a planta piloto, cuando menos.
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