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RESUMEN

La introduccién de los aceros microaleados en el
pais, fué inicislmente en la fabricacién de varilla de
refuerzo, las excelentes propiedades mecanicas de estos
aceros ofrecen buenas alternativas para ampliar su uso,
como por ejemplo, en la fabricacidén de autopartes, como
posibles sustitutos de aceros de baja aleacidn, para
piezas de media resistencia, en donde resistencia a la

fatiga y desgaste son requeridos.

En el presente trabajo se llevaron a cabo
tratamientos de endurecimiento superficial por medio de 1la
técnica no convencional de nitruracidn 1idnica o plasma en
aceros microaleados de fabricacién nacional a temperaturas
de 500 y 550 ©°C a 4, 6 y 8 horas con el fin de estudiar su
regpuesta a dicho tratamiento, mediante el seguimiento de
su cinética de nitruracién y respuesta al endurecimiento
superficial, caracterizando a su vez el efecto de
microaleantes como son Nb - V con respecto a un acero bajo

carbono.



CAPITULO I
INTRODUCCION

Los aceros microaleados (¢ conocidos también como
aceros de alta resistencia baja aleacidén siglas en inglés
HSLA) de fabricacidn nacional, han causado un gran impacto
en la rama de los Materiales para Ingenieria en México;
estos aceros poseen excelentes propiedades mecanicas tales
como: elevados puntos de fluencia, resistencia a la
traccidn y adecuada ductilidad y cuya aplicacidn principal
estd en la fabricacidn de varilla de refuerzo como material
para construccldén. Estos aceros microaleados, a nivel
mundial, han demostrado ser muy versatiles, puesto que
debido a sus propiedades, el campo de su aplicacidn se
extiende a la fabricacidn de elementos de maquinaria
(autopartes) y estructuras (tuberilas, plataformas de
exploracidn, etc). Esto conduce a buscar extender el campo
de aplicacidén en el pals de esos aceros microaleados de
fabricacidn nacional, mediante su caracterizacién a través
de diversas investigaciones; de entre de ellas, en el
presente trabajo, se propone llevar a cabo estudios de

endurecimiento superficial por medio de la técnica no-



convencional de nitruracién iénica o plasma, para estudiar
¢ la susceptibilidad a la nitruracién idnica de estos aceros,
los cuales pueden ser considerados como posibles sustitutos
de aceros de baja aleacidn que son utilizados para la
fabricacidén de piezas automotrices de media resistencia
como son: engranes, ejes, vastagos, etc, y en general
piezas que requieren un endurecimiento superficial,

mediante un tratamiento termoguimico convencional.

En el presente estudio se trataron
termoquimicamente dos aceros microaleados, uno con niobio
<~ vanadio y otro con niobio, y un acero al carbono (SAE
1018), el cual servird como paradmetro de comparacién del
efecto de los elementos microaleantes en la cinética de la

nitruracién iénica a 500 ©C y 550 ©C por 4, 6 y 8 horas.

Cabe agregar, que en palses en vias de desarrollo,
entre los cuales se incluye México, la fabricacién de los
aceros microaleados representan un salto en la evolucidn
tecnoldgica nacional, lo cual concuerda es importante en
virtud de que la Industria Siderurgica Nacional esta
considerada entre las tres principales industrias

estratégicas del pais.



CAPITULO IX
ANTECEDENTES
2.1 LOS ACEROS MICROALEADOS

La evolucidn y desarrollo de los aceros
microaleados es probablemente la innovacidén metalurgica mas
significativa de los dltimos afos, en la industria
sideriirgica. Su produccién a nivel mundial actualmente se
ha incrementado substancialmente, siendo del orden de 10 a
12 % del total de la produccién de los aceros (1,2). Estos,
representan un grupo especifico de aceros, en los cuales el
mejoramiento de las propiedades mecanicas y en algunos
casos la resistencia a la corrosidn, se obtienen por 1la
adicidn de cantidades moderadas de uno 6 mas elementos
llamados microaleantes (3,4). Los elementos microaleantes
de interés son tlpicamente: niobio, vanadio y titanio,
presentes en cantidades del orden de 0.1 % en peso, ya sea

en forma individual & combinada.

Los aceros microaleados, ofrecen una excelente

combinacién de'propiedades'mecanicaé,ftales;cgmojr



resistencia, tenacidad, formabilidad y soldabilidad,
también han comenzado a hacer rutas alternativas en el
mercado, tanto para piezas coladas como laminadas y
forjadas, las cuales tradicionalmente utilizaban aceros de
baja y media aleacién, asi como un costo relativamente

bajo en comparacidn con estos dos ultimos (5-9).

Los aceros microaleados son aceros de alta
resistencia, solamente en un sentido relativo,
comparandolos con los aceros ordinarios de bajo carbono;
Cohen y Owen los definen como aceros con una resistencia a
la fluencia en el rango de 350 a 700 Mpa (50 a 100 Ksi),
pero con la ventaja de propiedades adicionales como son
tenacidad a baja temperatura, formabilidad & soldabilidad

(10,11).

2.2 DESARROLLO DE LOS ACEROS MICROALEADQS

El origen de los aceros microaleados se atribuye a
williams, quién en 1900, llamd la atencidn para incrementar
1la resistencia a la corrosién de un acero conteniendo
cobre:; en 1911 la American Sheet and Tin Plate Co.

introduce al mercado un acero con 0.15 - 0.30 % Cu, aunque



-este acero incrementd al doble su resistencia a la
corrosién, exhibid una pobre resistencia a 1la fluencia dé
220 - 248 MPa. Cone, en 1934 describe un acero con 0.20 §
c, 0.10 - 0.18 £ Vv y 0.45 - 0.75 % Mn; el cual tuvo una
resistencia a la fluendia en el rango de 275 - 345 MPa, en
condicidén de laminado. El grano del acero fué mas fino y
uniforme que un acero al carbono comin. Cone también
describe un acero al manganeso - vanadio utilizado
principalmente como lamina y placa en la condicidn de
laminado. La composicién fué 0.18 % C, 1.45 % Mn y 0.08-
0.10 % V; el acerec tuvo una resistencia a la fluencia

minima de 345 MPa y altos valores de impacto (1).

En Alemania, en 1945, fueron desarrollados 1los
aceros al vanadio; Neumeister y Wiester, describen como la
adicidn de 0.1 % V a un acero con 0.18 % C, 1.5 % Mn puede
dar un incremento en exceso de 390 MPa a la resistencia a
la fluencia. Los autores atribuyen este incremento en
resistencia, a la influencia del carburo y nitruro de
vanadio sobre el refinamiento del grano. En 1962, Frame y
Melloy de la Bethlehem Steel Co. describen el efecto
combinado del vanadio y nitrégeno en la producion de aceros

laminados con puntos de fluencia en el rango de 310 - 450



‘MPa.,

El uso de niobio como microaleante fué posterior al
vanadio. A finales de los 1950's Wilson, de Molycorp
produjo el primer acero calmado con niobio a escala
industrial en la fabricacidén de placa. Las altas
temperaturas de laminacion, produjeron insuficiente
refinamiento de grano, por lo que las propledaes mecanicas
también fueron pobres. Intentos posteriores, en 1958 en
Great Lakes Steel Corp. introducen al mercado un acero
tratado con niobio, con el nombre comercial de GLX - W, el
cual fué utilizado para tuberia. La influencia del niobio
en el acero fué estudiado por tres grandes grupos: en
Sheffield, Inglaterra, cuya contribucidn principal fué gque
el niobio refina el grano de la ferrita y causa
endurecimiento por precipitacidén. La British Iron and
Steel Research Association, quienes disefiaron un acero con
menos de 0.1 $ C (acero bajo en perlita), y la Swinden
Laboratories of the United Steel Companies en Rotherham,
quienes hicieron mejores contribuciones al entendimiento

del papel del niobio en el acero (1,11).

Entre los 1960's y 1970's se desarrolla una gran



produccidn de aceros microcaleados, se combina el vanadio-
niobio y los aceros microaleados invaden el mercado.

Los aceros microaleados son utilizados principalmente para
aplicaciones estructurales tales como puentes, edificios,
recipientes a presidn, tuberias y para aplicaciones

automotrices.

A través de los 1970's se encontrd una aplicacién
del molibdeno como elemento microaleante, cuya funcién
principal es la de controlar la descomposicién de la
austenita para producir una estructura de ferrita acicular
mezclada con ferrita poligonal. Trabajos arduos condujeron
a un acero con Mn - Mo - Nb, considerado ideal para
aplicaciones Aarticas. En tanto que en Alemania se
desarrolla una nueva generacidn de aceros microaleados,
aceros para uso en condiciéon de forja, los cuales se
caracterizan por un contenido medio de carbono (0.30 a
0.60 % C), eliminan la necesidad del temple y revenido,
buena maquinabilidad, mejor resistencia al desgate y a la

fatiga (1,4,11,12).

A inicios de los 1980's se ha obtenido un profundo

entendimiento acerca de la cinética de la solubilidad y



precipitacidén de los microaleantes y sus interacciones con
particulas intersticiales, mejorando aun mads las
propiedades tal como soldabilidad. En 1984, se introduce
la segunda generacidn de aceros microaleados para forja,
con contenidos de carbono de 0.10 - 0.30 %. A finales de
los 1980's se desarrolla la tercera generaciétn de aceros
microaleados para forja, estos difieren de sus
predecesores en que son templados directamente de la
temperatura de forja para producir microestructuras de
martensita masiva con carburos de microaleantes

distribuidos uniformemente (2,7,8,9).

Actualmente, el uso de microaleantes se ha
extendido, como por ejemplo aceros microaieados
conteniendo boro; el boro en cantidades extremadamente
pequeflas, causa un intenso endurecimiento y desarrolla

estructuras bainiticas (1l1).
2.3 METALURGIA DE LOS ACEROS MICROALEADOS
Para poder impartir altas propiedades mecanicas a

los aceros microaleados, se requiere un control juicioso

de todos los posibles mecanismos de endurecimiento, puesto



que tienen diferentes influencias sobre tenacidad y
soldabilidad. Los mecanismos de endurecimiento activados

en los aceros microaleados son:

~ endurecimientc por solucidn sdlida
~ subestructura de dislocaciones

- endurecimiento por precipitacién

~ endurecimiento por tamafio de grano

- envejecimiento

Consideraciones de soldabilidad ponen un limite
superior al contenido de carbono y contenido de aleantes
debido a su influencia sobre los productos de
transformacién durante el enfriamiento. También,
endurecimiento por solucidn sdlida (excepto Mn, Ni y
posiblemente Mo), subestructura de dislocaciaones, vy
endurecimiento por precipitacidn incrementan la
resistencia a expensas de la tenacidad. Solamente el
refinamiento del grano mejora tanto resistencla como

tenacidad (12).



2.3.1 ELEMENTOS MICROALEANTES

Los elementos microaleantes cominmente utilizados
son el niobio, vanadioc y titanio. Estos elementos tienen
una fuerte tendencia a formar carburos, nitruros o
carbonitruros finos, que precipitan durante el proceso
termomecanico, contribuyendo de esta forma al mejoramiento
de las propiedades mecdnicas. Las particulas precipitadas
introducidas por los microaleantes, tienen el efecto de
retardar la recristalizacidn y crecimiento de grano de la
austenita, asi como en la cinética de transformacién. El
resultado, es el endurecimiento por precipitacidén y
refinamiento del grano de la estructura por los carburos y
carbonitruros finamente dispersos. De los tres
microaleantes, el niobio tiene fuerte efecto de retardar la

recristalizacidén de la austenita, seguido por el titanio.

El vanadio no es tan efectivo debido a su
solubilidad en la austenita, sin embargo, cuando va
asociado con un contenido éptimo de nitrdgeno, retarda 1la
recristalizacién de la misma. Adiciones de 0.01 % de niobio
4 vanadio incrementan el punto de fluencia tanto como 80 y

70 MPa respectivamente (7,12-18).

10



2.3.2 PROCESOS TERMOMECANICOS DE LOS ACEROS MICROALEADOS

Para producir aceros con alta resistencia y buena
tenacidad, se utilizan los procesos termomecanicos
‘controlados: laminacidén controlada (controlled rolling) y
el enfriamiento controlado (controlled cooling), los
cuales parecen ser vitales para producir aceros con
propiedades optimas, considerando los tipos de estructura

obtenidas: ferrita - perlita, bainita - ferrita acicular.

Los procesos termomecanicos controlados involucran
el calentamiento de la plancha a una optima temperatura,
deformacidn por arriba y debajo de la temperatura de
recristalizacién de la austenita y/o deformacién en la
regidén bifadsica austenita - ferrita. La microestructura
dptima se obtiene controlando principalmente cantidad y
temperatura de deformacidn a través de reacciones de
disolucidén y precipitacidén de elementos microaleantes (19-
23). La figura 2.1 muestra los cambios estructurales que
ocurren durante los procesos termomecanicos, y que

frecuentemente se divide en tres etapas (12):

- deformacién en la regidn de recristalizacidn

11



de la austenita
- deformacién en la regidn de no-recristalizacidn

- deformacidn en la regidn bifasica

- Deformacion en la regidn de recristalizacién de la
austenita: en esta regidn, a alta temperatura 1los
microaleantes estan en solucién en la austenita y durante
y después de la deformacién plastica, precipitardn tanto
en la austenita como en la ferrita como carburos, nitruros
[} carboﬂitruros. A temperaturas mas bajas una gran
cantidad de precipitados permanecerdn sin disolverse en la
austenita. Estos precipitados inhibiran el crecimiento de

grano de la austenita recristalizada.

- Deformacidn en la regidn de no-recristalizaciodn:
en esta regidén, la recristalizacién de la austentita se
suprime lo suficiente, de manera que se forman granos
alargados de austenita; se piensa que los microaleantes
retardan la recristalizacion de la austenita, ya sea por
efecto de solucidn sdlida 6 por efecto de la precipitacidn
inducida por deformacidn. Los granos alargados de la
austenita son los sitios preferenciales para la nucleaciodn

de la transformacidén austenita - ferrita.

12



- Deformacién en la regidn bifdsica: en esta etapa,
la ferrita nuclea de la austenita deformada. La ferrita
suf;e una recuperacién y/o recristalizacidn, produciéndose
granos equiaxiados, regiones de alta densidad de
dislocaciones y subestructuras de dislocaciones. Las
consecuencias generales de este proceso sobre 1las
propiedades mecanicas son un incremento en la resistencia
a la fluencia, a la traccién y una baja temperatura de

transicidén ductil - fragil.
2.4 COMPARACION ENTRE ACEROS ALEADOS Y ACEROS MICROALEADOS

Los aceros microaleados difieren de los aceros de
media y baja aleacidn, en gque estos tltimos contienen
cantidades sustancialmente mas altas de otros elementos de
aleacién (i.e. un 6 % de la adicidén total de aleantes). El
cromo, niquel y molibdeno, por ejemplo, en aceros aleados,
mejoran las propiedades a través del endurecimiento en el
tratamiento térmico, es decir, su resistencia deriva de su
composicidén usada para controlar el endurecimiento durante
el tratamiento térmico, pueden obtener puntos de fluencia
mayores de 700 MPa (100 Ksi), mientras que en aceros

microaleados, se combina tanto composicién como proceso

13



termdmegénicg par;‘bbteher’sus propiedades maximas, a

través del ‘control microestructural.

En los aceros microaleados, por comparacidén, no
requieren tratamiento *térmico; aungue hay que aclarar que
no todas las propiedades de los aceros microaleados pueden
ser equivalentes a aguellas de los aceros tratados
térmicamente (i.e. templabilidad, tenacidad al entalle).
La principal caracteristica de los aceros microaleados, es
que los incrementos en resistencia son obtenidos en 1la
mayoria, en la condicién de laminados, sin un incremento
en el contenido de carbono (sin pérdida de tenacidad y
soldabilidad), con la ventaja de preservar resistencia. En
ellos, los elementos de aleacidn, tal como Cr, Ni y Mo,
los cuales afectan la temperatura de transformacidn
austenita - ferrita son en muchos casos agregados en
conjunto con los microaleantes a fin de producir una mejor
respuesta a la deformacién o en algunos casos favorecer la
formacidn de productos de transformacidén, como por

ejemplo, la formacidn de ferrita acicular.

En muchos casos, los aceros microaleados son

alternativas perfectamante aceptables, especialmente cuando

14



sustituyen aceros al carbono & aceros aleados tratados
térmicamente para obtener resistencia ¢ dureza requeridas

(2,7,8,9,23).

2.5 NITRURACION

Una extensidén de la versatilidad de ciertos aceros
es su tratamiento superficial, el cual produce una
combinacidén de propiedades que no pueden obtenerse de otras
formas (24). Los tratamientos superficiales son efectuados
por las siguientes razones (25): (a) economia, el costo es
de suma importancia y es una de las "propiedades" basicas
de cualquier material en las industrias de produccién vy
consumo en masa Yy (b) por los requerimientos de servicio
superficial y del ntcleo de un componente que pueden ser
mutuamente incompatibles, es decir, puede requerirse una
especificacidn del componente y si un material no satisface
tal solicitud debido a sus propiedades, los tratamientos
superficiales pueden proporcionar la mejor solucion. Un
ejemplo de este tipo es en el desgaste, en donde muchos
esfuerzos severos actuan solamente sobre la superficie de
la pieza, es necesario que ésta deba ser fabricada de un

acero formable (bajo o medio carbono), y su superficie

15



endurecerse por un tratamiento térmico adicional a todos
los otros procesos que han sido aplicados, para
proporcionar una alta dureza superficial con una buena

ductilidad del nucleo.

Una gran ventaja gue ofrece el tratamiento
superficial es la de reducir la distorsidén y eliminar el
agrietamiento que podria causarse durante el
endurecimiento, especialmente en secciones grandes. El
endurecimiento localizado de areas selectas es posible por
medio de ciertas técnicas de tratamiento superficial. Los
tratamientos superficiales son clasificados dentro de dos

categorias (27):

(a) técnicas de recubrimiento superficial, basados en
procesos electroguimicos

(b) métodos de tratamiento térmico superficial

En ambas categorias se pretende dar una alta dureza
superficial y resistencia a la corrosioén. Hay varios
métodos de de tratamiento superficial, pero solo existen 5

técnicas de gran aplicacidn industrial:

16



- carburizacién

- hitruracién

- carbonitruracion

- endurecimiento por flama

- endurecimiento por induccién

Los 3 primeros estan clasificados como tratamientos
termoquimicos, métodos cuya caracteristica es la de cambiar
la composicién quimica superficial, ya sea por la adicidn
de carbono, nitrégeno ¢ ambos; mientras que los 2 dltimos
no cambian la composicidn quimica del aceroc y son
esencialmente métodos de endurecimiento de una profundidad
comprendida entre 1 y 5 mm, y puestoc que el acero debe ser
capaz de endurecerse, el contenido de carbono debe estar
entre un 0.30 a 0.60 %, en tanto que en los tratamientos
termoquimicos, el contenido de carbono debe ser del 0.20 %
o menos. Debido a que el presente estudioc estd enfocado al
proceso de la nitruracidén, solo se explicaradn muy
brevemente los procesos convencionales y en una seccion
aparte se tratard a la nitruracidén idnica.

)
La nitruracién es un proceso termogquimico, en donde

el nitrégeno es introducido en la superficie del acero por

17



un mecanismo difusivo, ya sea por un proceso convencional
{medio gaseoso & liquido), o por uno no-convencional
(proceso idnico, plasma 6 descarga incandescente), mientras

se encuentra en la condicidén ferritica (26,29).

De acuerdo a los procesos convencionales, se tienen
(29):

Nitruracidn gaseosa.- Es un proceso de
endurecimiento superficial, en donde el nitrdgeno es
introducido en la superficie de una aleacidn ferrosa sdlida
manteniendo el metal a una temperatura adecuada (abajo de
Acy, para aceros ferriticos) en contacto con un gas
nitrogenado, usualmente amoniaco. La temperatura de
nitruracién para todos los aceros estd entre 495 y 565 °cC,
gue es donde el amoniaco se disocia en hidrodgeno y
nitrdgeno y que parte de éste ultimo es absorbido por el

acero, de acuerdo a la reaccidn:

2NH3 = 2Npg + 3Hpz

Nitruracidén liquida (29).~ Llamada también
nitruracidn en bafo de sales fundidas, ésta emplea el rango

de temperaturas comprendida entre 510 y 565 ©C. El medio

18



para endurecer la superficie es una mezcla de sales que
contiene cianuros y cianatos. En la nitruracidén liquida, se
introduce también carbono en el acero aunque en muy bajas
cantidades, de acuerdo a dos reacciones: una oxidacién que

involucra la transformacién del cianuro a cianato:
4NaCN + 203 = 4NaCNO
2KCN + 02 = 2KCNO

y una reaccidén catalitica que disocia el cianato en
presencia del acero, abasteciendo el carbono y el nitrégeno

a la superficie del mismo:
BNaCNO = 2NaC03 + 4NaCN + COp + Cpg -+ 4Npe
BKCNO = 2KpCO03 + 4KCN + CO2 + Cgg + A4Npe

El uso de los aceros nitrurados ha incrementado
considerablemente desde su introduccién en aplicaciones que
requieren alta resistencia al desgaste y/o alta resistencia
a la fatiga y donde la baja distorsidn durante el

tratamiento térmico es una consideracidn importante. Otras

19



de ‘las razones por las que se utiliza la nitruracién son:

- obtener alta dureza superficial
.- mejorar la resistencia a la corrosién

~ obtener una superficie que sea
resistente al efecto de ablandamiento
del calor a temperaturas por arriba a

la de nitruracidn

El hecho de que la nitruracidn no involucre
calentamiento hasta la fase austenita y subsecuente temple
para formar- martensita, hace que el tratamiento sea
acompanado con un minime de distorsién y excelente control
dimensional. Es practica comtn, de que antes de ser
nitrurados, todos los aceros deben ser templados y
revenidos para que el nlicleo central quede con una
resistencia elevada y sea capaz de soportar, durante el
trabajo, los grandes esfuerzos que le transmitird la capa
exterjior. La temperatura de revenido debe ser 1lo
suficientemente alta para garantizar estabilidad
estructural a la temperatura de nitruracidn, la temperatura
minima de revenido es usualmente al menos 30 ©C mas alta

que la temperatura maxima a ser usada en la nitruracidén
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(29,31).

2.6 ASPECTOS METALURGICOS DE LA NITRURACION

2.6.1 DIFUSION DEL NITROGENO

El proceso de la nitruracidn, se lleva a cabo
principalmente por la difusidén del nitrdgeno en la
superficie del acerc, a través de la red cristalina del
hierro y por lo regular a relativa baja temperatura (< 590
OCc) formando soluciones sélidas intersticiales y nitruros.
La concentracién del nitrdgeno en la superficie, depende de
la actividad del medio (gaseoso o liquido), que asegura el
transporte de atomos de éste elemento a la superficie y de
la velocidad de los procesos de difusidn gque conducen a
los Atomos de este elemento al interior del metal. EIl
transporte de &tomos estd controlado por la rapidez de
difusidn del nitrdégeno en el hierro alfa. Este movimiento
de nitrdégeno estd gobernado por la 12 Ley de difusidn de
Fick, la cual da la rapidez de movimiento del nitrdgeno

desde la superficie hacia el centro, por la expresién:
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3= = D ome= : (2.1)

donde J es el flujo de Aatomos de nitrégeno (el nuimero de
atomos de nitrdgenoc que cruzan una intercara en la unigdad
de tiempo y por area transversal), dc/dx es el gradiente
de concentracidén de nitrédgeno, y D es el coeficiente de
difusién. El coeficiente de difusidn es dependiente de la

temperatura, y estd dado como:

D = D exp (-Q/RT) (2.2)

donde D3 es5 una constante llamada factor de frecuencia, Q
es la energia de activacidén (una constante para la difusidn
del nitrdgeno en hierroc alfa), R la constante del gas
ideal, y T la temperatura absoluta. La ecuacldn (2.2) es la
forma tipica de la dependencia de la temperatura de la
actividad estructural en el estado solido, y el término
exponencial hace a la rapidez de difusidén completamente
sensible a la temperatura. Las constantes dependen de la

aleacidn y contenido de nitrdogeno (32,33).

A su vez, el gradiente de concentracién del
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nitrdégeno, variard con la posicidn y el tiempo vy, por
consiguiente, también lo hard el flujo. La ecuacidn que
predice la rapidez {(dc/dt) con gue la concentracidén cambia
con el tiempo, es la 22 Ley de la difusidn de Fick:

dc d dc

-— = -~ [ D --1] (2.3)

dt dx dx

La cual tiene varias soluciones, segun 1las

condiciones particulares del caso a que se aplique. La
profundidad de penetracidén del nitrdgeno & capa nitrurada
depende de la temperatura y tiempo de tratamiento, asi como
de la concentracidén del nitrégeno en la superficie. El
espesor de capa nitrurada (x) en dependencia de la duracioén
del proceso (t) a una temperatura dada, se puede estimar
con la relacidn:

X = iD ¢ (2.4)

la cual es una aproximacién razonable de primer orden, a
falta de una solucién de la 28 Ley de Fick (33). Dicha
estimacién es una relacién de tipo parabdlica, por lo
tanto, con el tiempo la velocidad de aumento del espesor de
la capa disminuye ininterrumpidamente. En la figura 2.2, se

muestra la variacidn de la profundidad de la capa
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(penetracidén del nitrdgeno) con el tiempo y la temperatura
{25). El1 espesor de la capa difundida en condiciones
iguales, es tanto mayor, cuanto mds alta es 1la
concentracidén del elemento soluto en la superficie del
metal. Al aumentar la temperatura, la velocidad de difusidn
.aumenta. Por eso, con el aumento de la temperatura, aumenta

el espesor de la capa nitrurada.

2.6.2 FORMACION DE LA CAPA NITRURADA

L.as estructuras de la capa nitrurada se determinan
con la ayuda del diagrama de fases Fe-N, en donde ademds,
se seflalan lag regiones de equilibrio. La figura 2.3
muestra dicho diagrama, el cual no es un diagrama completo,
puesto que éste solamente esta trazado para concentraciones
hasta un 12 % de N, la parte del diagrama conteniendo
concentraciones mayores del 12 %, tiene poca importancia

industrial.

En el diagrama se observa la existencia de una fase
of, la cual es una solucién sdlida intersticial de nitrédgeno
en hierro bcec, la solubilidad del nitrdgeno en esta

estructura es de 0.1 % a 590 ©C y de 0.001 $ a temperatura
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ambiente. En el rango de composicidn de 5.6 a 5.9 % de N,
se forma un nitruro, FeyN, conocido como fase gama prima y
posee una estructura cubica de caras centradas; en tanto
gue en el rango de 8 a 11.2 % de N, se forma el nitruro,
FegN, ildentificado como fase ¢ y que cristaliza en el
sistema hexagonal. Por encima de los 590 ©C, existe la fase
gama, la cual es una solucidn solida de nitrdgeno en hierro
fce. A 590 ©9C y 2.35 % de N, esta fase gama sufre la

siguiente descomposicidn eutectoide:

¥ = o +3

Al realizarse la nitruracidn a una temperatura
inferior a la eutectoide, en el momento inicial de 1la
saturaciédn, en la superficie del acero, se forma fase¢{. Al
alcanzar el limite de saturacién de la fase  comienza la
formacidén de la siguilente fase, estable a la temperatura
dada, que es precisamente la fase gama prima. Durante la
saturacién ulterior con nitrdgeno se forma la fase ¢; por
lo tanto, como resultado de la difusidn en la capa
nitrurada se encuentran en la zona superficial, la fase mas
rica en nitrdégeno, la fase ¢, un poco mas abajo, la fase

gama prima, y finalmente, la fase . Al disminuir la
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temperatura, las fases ¢ y ok, de acuerdo a la linea solvus
del diagrama Fe-N, se descomponen formando fase gama prima
en exceso. Por esto, a temperatura ambiente las fases en la
capa difundida se disponen en el siguiente orden (de la
superficie al nicleo): ¢ + (¢ + ') +¥' + (x+ ¥') +K, ¥

luego el nicleo con su estructura original (28).

Aun cuando, al incrementar la temperatura de
nitruracién se facilita la solubilidad del nitrdégeno en el
hierro, se forma el constituyente eutectoide a 590 ©C, el
cual posee una gran fragilidad y dara comeo consecuencia
capas nitruradas muy fragiles sin utilidad practica. En la
microestructura de un acero nitrurado, se pueden distinguir
2 zonas: una capa blanca periférica, constituida
principalmente por nitruros Fe4qN y FesN e inmediatamente
después otra capa formada por el resto de los
constituyentes (la cual consiste de solucidén sélida X y
nitruros del metal base y elementos de aleacidn) y que es

la mas importante.
La capa blanca es una fina capa cuyo espesor varia

de 0.02 a 0.005Mm, muy dura como resultado de su

compoéicibn, y por tanto sumamente fragil y porosa. En esta
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capa, los nilitruros ' FegN y FesN precipitan,
preferencialmente en los limites de grano, originando que
estas zonas sean sitios de nucleacidn de las fallas por
fatiga (34-36). Debido a los problemas asociados con la
capa blanca, se han propuestos numerosos procesos para

minimizar o eliminar su formacidén (25,29,35,37-39).

La gran dureza de la capa nitrurada se debe a que el
nitrogenc o los nitruros que se forman durante el proceso
originan una fuerte deformacidon de la red cristalina del
acero situado en la zona periférica de las piezas. Es
probable gue el hierro actue como portador formandose
primero el nitruro de hierro que es soluble en el hierro
alfa, el cual en estado de solucidn reacciona con los
elementos aleantes que también se encuentran disueltos en
el hierro alfa, de esa manera se forman los nitruros
aleados que por ser insoclubles en el hierro alfa, se
precipitan inmediatamente, quedando en forma de particulas
submicroscépicas muy dispersas que deforman la red vy

aumentan la dureza del aceroc (40).

Al nitrurar a 500 9C aceros aleados, los elementos

de aleacién formadores de nitruros se encuentran en
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solucion sélida. Cuando el nitrégeno reacciona con esos
elementos, se forman y precipitan nitruros de Al, Cr, Mo y
V. En la nitruracidén de aceros aleados la penetracién del
nitrégeno a través de la red cristalina deformada por la
presencia de los nitruros, es dificil. En cambio, en los
aceros al carbono, por disolverse los nitruros de hierro en
la ferrita no se deforma la red y la penetracién del

nitrégenoc es mas facil (28,35,40).

2.6.3 ELEMENTOS FORMADORES DE NITRUROS

La dureza de la capa obtenida durante la
nitruracidn del acero, no es muy alta, a pesar de las
transformaciones estructurales indicadas anteriormente. Por
esta razdén, se prefieren nitrurar aceros aleantes que
contienen elementos formadores de nitruros, para obtener
una capa con una alta dureza, la cual puede oscilar entre
1200 y 650 HV, dependiendo de los elementos aleantes Yy
paradmetros de tratamiento; ademads de que los resultados de
la nitruracién son mas favorables en aquellos acerocs que
contienen elementos de aleacidén formadores de nitruros
(29). Los nitruros formados, se precipitan en forma

dispersa, dificultando el movimiento de las dislocaciones,
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siendo ésta otra causa del aumento de dureza de la capa
nitrurada; y restringiendo la penetracidén del nitrdgeno
(37). El1 nitrégeno "per se" es un mejor elemento
estabilizador de la austenita que el carbono, disminuye 1la
temperatura eutectoide, tan bajo como 590 ©C cuando esta
presente en un 2.35 % en peso. La adicién del nitrdgeno a
la superficie de los componentes ingenieriles incrementa
considerablemente la templabilidad de la capa y permite un
endurecimiento completo y por tanto buenas propiedades

triboldégicas (35).

Los principales elementos formadores de nitruros
son: aluminio, silicioc y metales de transicidén, tales como
: cromo, molibdeno, tungsteno, vanadio, titanio, niquel y
que son nitruros estables a la temperatura de nitruracién
(29). Los fuertes formadores de nitruros son el aluminio y
titanio, tienen un gran efecto sobre la dureza aun en
pequefias concentraciones. El molibdeno y vanadio, tienen un
efecto intermedio, tal como el cromo a bajas
concentraciones (29,35,37). El cromo, en grandes cantidades
forma particulas coherentes y desarrolla una gran dureza,
del orden de 1000 HV 0.1 (35). El molibdeno, ademas tiene

la caracteristica de eliminar la fragilidad de revenido en
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el acero. El niquel no tiene un efecto virtual sobre el
nivel de dureza después de la nitruracidén. La presencia del
carbono en la nitruracidén, hace posible la formacién de
carbonitruros (29,35). Casi todos estos elementos aleantes
incrementan la solubilidad del nitrdgeno en el hierro
alfa, teniendo una gran influencia durante la difusién del
nitrégeno en el acero durante el tratamiento, y una vez que
se llega al limite de solubilidad, se forman los

correspondientes nitruros (37).

Los nitruros, proporcionan ademas, excelentes
propiedades de fatiga y resistencia al revenido, aun a
temperaturas por encima de 500 ©C (29,35,42,43). El
criterio de seleccidn de un acero para nitruracidén, se basa
en la naturaleza de los elementos de aleacidén y la cantidad

de ellos presente en el acero (35).

2.7 PROPIEDADES DE LOS ACEROS NITRURADOS

La aplicacién industrial de la nitruracidn, en
cualquiera de sus versiones, es la de modificar las
propiedades mecanicas y superficiales de los aceros, tales

como: dureza, resistencia al desgaste, resistencia a la
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fatiga y resistencia a la corrosién. Esto conduce
inherentemente a una relacidn estructura-propiedades
operacionales de los componentes después de la nitruracién,
la cual es mostrada en la figura 2.4 (44,45). Se aprecia
que las caracteristicas operacionales de los componentes
pueden variarse en un amplio rango por la formacidén de la
capa nitrurada y endurecimiento de la superficie. En este
caso, la resistencia de la superficie de los componentes a
la accidn compleja de fuerzas ¢ agentes gquimicos,
tribotécnicos, térmicos y mecanicos se incrementa
significativamente; por lo que es importante de realizar
una revisidn, para apreciar el efecto de la nitruracidén

sobre las propiledades antes mencionadas.

2.7.1 DUREZA

Con este tratamiento es posible obtener grandes
durezas gque no se obtienen por otros procesos. Pueden
llegarse a obtener durezas comprendidas entre 1200 y 500 HV
(38), segln el tipo de acero. En la figura 2.5 se muestra
la influencia de algunos elementos de aleacidn sobre el
perfil de microdureza. N&tese qgue al aumentar el contenido

del elemento aleante (Cr), la capa nitrurada disminuye. Los
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aceros, antes de ser nitrurados son templados y revenidos,
es necesario, que sean proporcionados con un rango de
dureza entre 290 y 320 HV, el cual es un rango de valor
aceptable para un posterior procesoc normal de maquinado o
conformado (25,46). La seleccidn de la nitruracidn, para
una aplicacion particular, en lugar de otros tratamientos
de endurecimiento superficial, es elegido, cuando es
necesario retener la dureza de la pieza, por arriba de la
temperatura ambiente. La figura 2.6 muestra la dureza
superficial en caliente de un acero aleado nitrurado a 1
hora, utilizando la dureza 600 HV, como un criterio de
funcionamiento para una aplicacidén, el material es deseable
para servicio hasta aproximadamente 415 ©C (25). El efecto
de la temperatura de nitruracidn sobre la dureza
superficial, es ilustrada en la figura 2.7, se observa
claramente que ocurre una calda en dureza a proximadamente

a 540 OC, para todos los aceros considerados (25).

2.7.2 RESISTENCIA A LA FATIGA

La resistencia a la fatiga de las piezas nitruradas
es considerablemente incrementada, como es mostrada por las

curvas en la figura 2.8, en ensayo de fatiga en flexién.
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Con el tratamiento de nitruracidn, la resistencia a la
fatiga se ve incrementada aproximadamente un 80 % (47). El
mejoramiento de las propiedades de fatiga en flexidn, el
cual resulta de la nitruracidn de aceros aleados son
debidas & una combinacién inherentemente a alta
resistencia a la fatiga y esfuerzos compresivos residuales
de la capa superficial y la forma en la cual la carga es
aplicada. En la figura 2.9 se muestra la combinacidn de
esfuerzos aplicados y residuales durante la fatiga en
flexidén, para un componente nitrurado (25,48-50). El
esfuerzo efectivo resultante es la suma de los esfuerzos
residuales y aplicado y puede verse que el esfuerzc tensil
madximo ocurrird cerca de la intercara capa/nucleo y
demuestra porqué esto es frecuentemente la zona del inicio
de fallas por fatiga. Esto también muestra la importancia
de la resistencia del nucleo del material en determinar
todo lo que incluye la resistencia a la fatiga de un

componente endurecido superficialmente.

2.7.3 RESISTENCIA AL DESGASTE

Las caracteristicas de friccidn y desgaste gque son

importantes para muchas necesidades ingenieriles, son
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mostradas en la figura 2.10 (25,51,52). El1 desgaste es
reducido debido a la accidén termoguimica del nitrdgeno
sobre la superficie del sustrato, como ya se menciond
anteriormente, incrementa la dureza superficial del acero.
La resistencia al desgaste aumenta de la misma manera gue
lo hace la dQureza, por lo que resulta dificil analizar
ambos conceptos como propiedades diferentes. La ec {2.5),
muestra la relacidn gue existe entre el desgaste y la

dureza (51).

Vs meeee (2.5)

donde:
V '= Volumen de material perdido durante el desgaste
(mm3)
K = Coeficiente de desgaste

H = Dureza

2.8 NITRURACION IONICA

El concepto de aplicacién de descarga incandescente

activada para promover reacciones superficiales, fue
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investigado primero por el Ing. suizo Bernard éerghaus, a
mediados de los 1930's, el cual fué el inicio del proceso
de la nitruracidn idnica; sin embargo fué interrumpido al
final de la Il Guerra Mundial. A mediados de los 1950's, el
proceso fué reintroducido casi simultdneamente en Alemania
Occidental y en los Estados Unidos. La aplicacién de 1la
nitruracidén idnica en Europa, fué rapida (53). La
nitruracidn idénica es un proceso que involucra una reaccion
quimica superficial en la cual, el nitrdégeno se combina
quimicamente con el hierro y otros elementos de aleacidn en

el acero (54).
2.8.1 PRINCIPIO DE LA NITRURACION IONICA

El tratamiento involucra la difusién del nitrégeno
en la superficie del acero por medio del plasma de una
descarga incandescente producida por una corriente ilntensa.
La figura 2.11 muestra un diagrama de un horno de
nitruracién idénica, los elementos principales son: el
horno, el sistema de distribucién del gas y la unidad
eléctrica (54). La pieza a ser tratada -la cual funciona
como catodo- se coloca dentro del horno -que funciona como

anodo- se genera un vacio de 0.1 torr y entonces se llena
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el horno con una mezcla de nitrégeno e hidrogeno. Cuando se
aplica un voltaje de corriente directa, rapidamente se
genera una descarga que puede verse que cubre la pieza.
Bajo ésta diferencia de potencial, las moléculas y atomos
de la mezcla gaseosa son excitados e ionizados, produciendo
el tipico fendmeno luminosoc conocido como "descarga
incandescente”". Los iones positivos del gas son acelerados
hacia la pieza (polo negativo) golpeando su superficie con
gran energla cinética. La liberacién de ésta energia
incrementa la temperatura de la pileza, los iones son
ocluidos y al mismo tiempo, se efectla una reaccidén quimica
entre el acero y los iones de nitrdgenoc (54,55). La tabla
2.1 muestra el rango de valores comunes utilizados para un

tratamiento de nitruracién idnica.
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Parametro Rango

Voltaje (V) 215 a 600
Densidad de 0.3 x.10-3 a 3 x 103
corriente (A/cm?2)

Presién de la 0.1 a1

mezcla (torr)

Nivel de vacio (torr) : 10-5 a 0.008
Temperatura (°C) 400 a 580
Tiempo (hrs) 0.2 a 36
Composicién de 20-25 % Nz, 80-75 % Hp

la mezcla

Tabla 2.1 Parametros principales para un
tratamiento de nitruracidn idnica.

2.8.2 GENERACION DEL PLASMA

Si una diferencia de potencial es aplicado en una
presidn parcial entre dos electrodos, fluird una corriente.
Con pequefos potenciales, la corriente es pequefia y se
manifiesta en explosiones al azar; sin embargo, conforme el
potencial se incrementa, la corriente incrementara,
llegando a ser estacionaria y emitird una luz. La luz ecs
llamada una descarga incandescente. El1 fendémeno fisico

completo se llama ionizacidn o un plasma. La descarga
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incandescente se produce por el choque de &tomos de gas
excitados en un campo eléctrico. Los pre-requisitos de 1la
aparicion de una descarga incandescente son la presencia de
una baja presidn de gas (medio a alto vacio) y 1la
aplicacidén de un voltaje, minimo de 300 volts, dependiendo
de la presidn del gas, entre los dos electrodos en el

recipiente de descarga (54-56).

La grafica voltaje contra corriente se muestra en la
figura 2.12, Las tres primeras regiones (descarga Townsend,
calda, y transicidén) son de poco uso debido a que 1la
corriente es muy baja. En la regidn de descarga
incandescente normal una porcién del catodo emitira luz.

Conforme la potencia es incrementada, 1la corriente
incrementara, pero el voltaje permanecerd constante. Una
vez que la luz es emitida desde el cadtodo, mas potencia
resultard en voltaje y, corriente incrementando
simultadneamente. Esta es llamada la regidén de descarga
incandescente anormal. Mas potencia, resulta en
condiciones de arco de bajo, voltaje y alta corriente-
utilizados en la fusidn y soldadura de metales. El proceso
de la nitruracién idnica estd asociado con altas densidades

de corriente y potencia y esto ocurre en la regiédn de
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descarga anormal. El control de las condiciones antes
mencionadas son las caracteristicas mas esenciales en la
produccidén de capas superficiales reales niltruradas

idnicamente (54,55).

La calda de voltaje entre los dos electrodos no
es lineal, sino que es modificado por el espacio cargado
positivamente, el cual se forma enfrente de la pieza, a
unos pocos milimetros (figura 2.13). A esto se le conoce
como "caida catddica”; es en esta regidén en donde toman
- lugar todos los procesos de colisidn e ionizacidén, los
cuales son una caracteristica esencial de este tipo de
tratamiento superficial. El estado perfecto de plasma del
gas se produce inmediatamente enfrente de la superficie de
trabajo (dentro de la regidn de caida catoddica)}, mientras
que el espacio remanente en el horno se llena con el gas el
cual es enriquecido en portadores de carga. EIl espacio
cargado positivamente tiene el efecto de un &nodo saliente,
de manera que el tratamiento superficial en el plasma de la
descarga incandescente es practicamente independiente de la

distancia entre la pieza y la pared del horno (29,55).
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2.8.3 INTERACCION PLASMA-PIEZA DE TRABAJO

La inyeccidén de especies atémicas selectas en forma
de un haz de iones acelerados, produce cambios tanto
fisicos como quimicos en un material; por tanto es posible
alterar la composicién quimica en una significante

extensidn superficial del material (57).

En la caida catdédica, un haz de iones nitrdgeno
positivos son fuertemente acelerados hacia la superficie de
la pieza, chocando con ella, una pequefia porcién de la
energia producida por la colisién es transferida a los
adtomos del catodo (Fe, Cr, Mo, V, etc). Cuando esta energla
es lo suficientemente grande, vence a la energla del enlace
reticular y los atomos son expulsados de la superficie del
cadtodo, en una apariencia de "chispas", fenémeno conocido
como "sputtering" (55,56). El fendémeno anterior es el
factor mas importante en la absorcidn del nitrdégeno en la
pieza. Los &atomos de hierro expulsados del catodo se
combinan con atomos de nitrdgeno en el plasma, cerca de la
superficie de la pieza, y debido a la adsorcidn, son
depositados como nitruros de hierro (FeN) sobre 1la

superficie de la pieza. El nitruro FeN condensado es
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inestable y se descompone en nitruros, . tales como: FejN,
Fe3N y Fe4N, La figura 2.14 ilustra este proceso. El
nitrogeno liberado durante el proceso, parte difunde en la

pieza y parte regresa al plasma.

El nitrdgeno adsorbido (como nitrurc & atédmico)
produce defectos cristalinos que pueden interaccionar tanto
con la matriz como con otros defectos & compuestos, esta
interaccion desestabiliza la configuracidn atdmica de
manera que modifican el comportamiento superficial de la

pieza (57).

2.8.4 VENTAJAS, DESVENTAJAS Y APLICACIONES

Con la nitruracién 1dnica se obtienen resultados
metalirgicos repetitivos, considerable reduccidén en consumo
de energla y gas, ausencia total de contaminacidén, una
automatizacidédn total del proceso y una nitruracién

selectiva por medio de técnicas de enmascaramiento.

El proceso ha sido utilizado con gran aceptacidn y

buenos resultados en la industria automotriz, del plastico,
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minera, etc. Las limitaciones -del proceso por plasma son
una gran inversién inicial, un desengrasamiento de las
piezas previo a la nitruracidén para prevenir descargas

eléctricas (24,26,40,43,46,64).

Entre las aplicaciones generales que requieren

propiedades metalurgicas son:

- elementos estructurales sujetos a cargas ciclicas
- piezas que requieren precisidn dimensional

< partes expuestas a una leve corrosién

2.8.5 TRABAJOS PREVIOS DE NITRURACION IONICA A ACEROS

MICROALEADOS

Mongis y colaboradores (58), estudiaron la respuesta
de aceros microaleados a la nitruracidn idnica,
estableciendo una cinética y examinando la influencia de
los microaleantes niobio y vanadio. Encontraron que la
cinética de nitruracién es mayor en los aceros microaleados
que en aceros convencionales y gque el endurecimiento de la

capa nitrurada es probablemente debido a la formacidn de
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nitruros de niobio y vanadio. Por su parte, Palmiere y
colaboradores (59), examinaron también la respuesta a la
nitruracién idnica de dos aceros microaleados, estos
fueron: un acero ultra-bajo carbono bainitico (ULCB) y otro
microaleado con niobic y boro. Ellos reportan un
mejoramiento en la resistencia a la fatiga, resistencia a
la fluencia y dureza superficial después de haber nitrurado
estos aceros. El incremento en la dureza, la atribuyen a la
precipitacién de nitruros de aleantes en la zona de

difusién.
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TEMPERATURA

control del tamafio de grano austenitico
1} en una plancha recalentada

> grano fino recristalizado
; de austenita

1200 °C /
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Figura 2.1 Procesos termomecén1cos controlados
(ref .18)
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Figura 2.4 Diagrama que muestra la relacidn entre

estructura y propiedades de la capa superficial y sus

caracteristicas operacionales
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Figura 2.8 Efecto de la nitruracidén sobre la
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tensidn compresidn

(a) esfuerzo resultante
(b) esfuerzo residual
(c) esfuerzo aplicado

Pigura 2.9 Representacidn de la distribucidn
de esfuerzos debido a la nitruraciSn (ref 50)
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(ref 26)
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Figura 2.12 Grifica voltaje vs corriente. La densidad de
corriente en la regéén de la nitruracién estd en el rango
de 0.5 - 3.5 mA/ cm® (ref 32)
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. dos_electrodos, mostrando la "caida catfdica"
(ref 56)
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CAPITULO III1

DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 ACEROS EXAMINADOS

Los materiales a tratar, tienen presentacidén en
forma de barras, de 12.7 mm de didmetro el acero SAE 1018
y de 15.8 mm de didmetro los dos aceros microaleados,
estos ultimos fueron proporcionados por SICARTSA, a raiz
de una colada experimental; en tanto que el acero SAE 1018
eés de uso tradicional. Los aceros microaleados fueron
fabricados siguiendc la ruta convencional: arrabio en el
alto horno, a acero en el convertidor, refinacidn
secundaria en la olla, colada continua y laminacidn en

caliente, hasta las dimensiones finales.

La composicién quimica y las propiedades mecanicas
de los aceros examinados se listan en las Tablas 3.1 y 3.2
respectivamente. Los aceros microaleados consisten, uno
microaleado con niobio - vanadio, que en lo sucesivo serd
denominado HSLA - 297 y el otro con niobio, denominado

como HSLA - 337 (los tres ultimos digitos del numero de
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colada).

Tabla 3.1 Composicidén de los aceros en porciento en peso

Elemento

(o}
Mn
Ssi
P
s
Al
Ni
Cr
Mo
v
Nb
N

P.F.
uTs
Ducti

SAE 1018**

0.19
0.82
0.06
0.023
0.038
0.007
0.03
0.09

Tabla 3.2 Propiedades mecanicas*

SAE 1018

(MPa) 394.8
(MPa) 628
lidad 20

* Datos proporcionados por SICARTSA

297%

0.23
1.48
0.42
0.021
0.014
0.004
0.008
0.012
0.038
0.042
0.05
0.008

297
539

712.4

28

** Andlisis espectrométrico

337*

0.24
1.43
0.32
0.024
0.023
0.005
0.007
0.008
0.040

337

444.9
652.6
26

Sin considerar los elementos microaleantes, los

dos aceros microaleados muestran una composicidn quimica

similar;

presenta las mejores propiledades mecdnicas.

ademds se observa que el acero HSLA - 297
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carbono servird como referencia para apreciar el efecto de

los elementos microaleantes en la nitruracidn idnica.
3.2 ANALISIS MICROESTRUCTURAL

Las microestructuras asociadas con los diferentes
aceros, fueron caracterizadas en la condicidn de llegada,
tratados térmicamente y nitrurades. Su caracterizacidn fué
realizado mediante las técnicas de Metalografla Optica y
Determinacidn del Tamailo de Grano por el Método de la
Intercepcidn (50). Esta actividad consistid en preparar la
muestra a traveés de una serie de etapas, que van desde el
corte, desbaste y pulido para producir una superficie
plana, libre de rayas con apariencia a espejo vy
posteriormente se reveld su micraestructura vtilizando
como reactivo de atague Nital 2; el andlisis se realilzd en
un microscopio metalografico Olympus y en un microscopio

eléctronico de barrido Jeol.
3.3 MUESTRAS Y CONDICIONES DE TRABAJO

Muestras cilindricas de 10 mm de didmetro y 7 mm de

altura, fueron maquinadas después del tratamiento de
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temple y revenido; posteriormente fueron pulidas hasta
alumina de 0.05 micras, desengrasadas y sometidas al

tratamiento de nitruracién.

Todos los aceros fueron nitrurados en una
atmésfera de 80 % Hy - 20 % Ny a una presién de 10 torr.
Las temperaturas utilizadas fueron : 500 ©C y 550 ©C y los
tiempos de 4, 6 y B horas, a fin de obtener una cinética
de nitruracidén. Las muestras una vez nitruradas fueron

enfriadas en el horno hasta la temperatura ambiente.

Las muestras una vez nitruradas, se cortaron
axialmente, nuevamente pulidas y en esta condicidén se
determind la profundidad de capa endurecida mediante un
microdurdmetro Matsuzawa MHT2, empleando una carga dé 100
gramos. La profundidad registrada fué aquella a la cual la
dureza de la zona de difusidén cae a la dureza del nuicleo

mas 100 HV 0.1 unidades (58).
3.4 EQUIPO DE NITRURACION IONICA

La figura 3.1 muestra el equipo de nitruracion

iénica utilizado, el cual estd basado en una camara de
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acero inoxidable sin recubrimiento interno, con una
capacidad de 4.22 x 10-3 m3, equipado con una bomba
mecanica de vacio, el cual se mide con un mandmetro de
termopar; una fuente de poder de corriente directa que
proporciona de 0 a 3 Kva, conectada a 2 multimetros para
medir voltaje y amperaje. Un portamuestras que funciona
como catodo, colocado dentro de la camara, la cual
funciona como anodo, para cerrar el circuito; un termopar
conectado al portamuestras y a un indicador de temperatura
y un flujémetro mediante el cual se controla el paso de la

mezcla gaseosa (61).
3.5 DIFRACCION DE RAYOS X

Para caracterizar los compuestos de la capa
nitrurada, se utilizd la técnica de Difraccidén de Rayos X,
la cual proporciona informacidén concerniente a la
composicidn quimica de la muestra mediante un espectro. La
técnica consiste en una excitacién de los niveles de
energia de los electrones por una fuente de energla
externa para producir la emisidn de rayos =x
caracteristicos de cada elemento & compuesto, registrado

en un espectro de emisidn caracteristico (62).
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 MICROESTRUCTURAS

Las figuras 4.1 a 4.3 muestran las microestructuras
de los aceros SAE 1018, HSLA - 297 y HSLA - 337,
respectivamente, en la condicidn de llegada. Esas figuras

revelan el siguiente detalle microestructural:

a) Cada microestructura consiste de una fase de ferrita
poligonal y perlita, cuya morfologia es laminar.

b) El1 acero HSLA - 337, presenta ademds la fase conocida
como ferrita acicular. Esta morfologlia de la ferrita se
debe al niobio, el cual tiene la habilidad de retardar 1la
formacion de la ferrita y promover la estructura acicular
como se discute en la referencia (14).

c) La morfologia laminar del agregado de ferrita y
cementita, es mds fina en los aceros microaleados gque en el
acero al carbono.

d) Cada microestructura tiene un diametro promedio de grano

diferente, para el SAE 1018 es de 15.3 micras, para el HSLA
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-~ 297 - de 8.1 micras y para el HSLA - 337 de 7.5 micras.

Para apreciar el efecto de los elementos
microaleantes sobre la nitruracidén, fué necesario obtener
una microestructura comin a cada acero, ya que la fase y
condicién estructural de éstas, tienen una significante
influencia sobre el proceso de formacidn de la capa
nitrurada (45). Bil'chenko et al, reportan gque 1la
nitruhabilidad de un acero se mejora cuando se nitrura
sobre una estructura de martensita revenida (44). Lo
anterior se logrd sometiendo cada acero a un mismo
tratamiento térmico, el cual consistid de un temple luego
de calentar a 925 ©C y un revenido a 600 ©C; las
microestructuras resultantes se muestran en las figuras 4.4
a 4.6. Puede notarse que las estructuras consisten
principalmente de la siguientes fases: colonias del
agregado de ferrita y cementita, ferrita poligonal y de
martensita masiva revenida, la cual es comin que se forme
en los aceros con bajo contenido de carbono templados (63).
Nuevamente se observa que las microestructuras de los
aceros microaleados son mas finas que la del acero al

carbeno.
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4.2 MICROESTRUCTURA DE LA CAPA NITRURADA

El tratamiento de nitruracidén idnica produjb la

siguiente configuracidén microestructural:

a) una capa compuesta, llamada también capa blanca,
constitulda por los nitruros Feg4N y FepN.

b) una zona de difusién, donde el nitrdgeno se encuentra en
solucidn solida intersticial 6 combinado con los elementos

de aleacién del hierro.

En las filguras 4.7 a 4.9 se muestran las
microestructuras producidas a 500 ©C por B horas de
tratamiento para los aceros SAE 1018, HSLA - 297 Y HSLA-
337 respectivamente. Se aprecia que a esta temperatura de
nitruracién se forma la capa compuesta, cuyo espesor varid
en el rango de 5 a 10 micras; por debajo de esta capa se
encuentra la matriz. El hecho de que no se haya formado una
zona de difusién, probablemente se deba a que no se alcanzd
una saturacién del nitrégeno en la superficle de los

aceros.,

Las figuras 4.10 a 4.13 muestran las
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microestructuras generadas a 550 ©C a diferentes tiempos de
tratamiento utilizados; se observa gque la estructura
consiste de la capa compuesta y zona de difusidn. EL
espesor de la capa compuesta varid en el rango de 20 a 25
micras. Por debajo de esta capa compuesta se localiza la
zona de difusidn y estd formada por los nitruros
precipitados; el espesor de esta capa de difusién varid en
el rango de 10 a 25 micras. Al parecer a esta temperatura
de nitruracién se alcanza una sobresaturacidn del nitrdgeno
en la superficie de los aceros y como consecuencia se

precipitan los nitruros.

En las figuras 4.14 y 4.15 se muestran unas
micrografias de exploracidn: en la primera se aprecia la
zona de difusidén y la capa blanca y la segunda se un

acercamiento a la zona de difusidn, mostrando los nitruros.
4.3 ANALISIS DE RAYOS X DE LA CAPA NITRURADA

El snaAlisis de Rayos X de la capa nitrurada, indica
que estd formada principalmente por Fe4N (fase gama prima),
el patrén de difraccién correspondiente se muestra en la

figura 4.16. No se detectd nitruros de los elementos
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microaleantes debido a que el contenido de los mismos se
encuentran presentes en el acero en partes por milldn (de
40 a 50 ppm) y el equipo utilizado no registra estas

concentraciones.

4.4 PERFILES DE MICRODUREZA

4.4.1 TRATAMIENTOS A 500 ©cC

Los perfiles de microdureza se muestran en las
figuras 4.17 y 4.18 para los tratamientos de 4 y 8 horas
respectivamente. Existe un incremento en ia dureza
superficial gde 105 aceros después de la nitruracidén, siendo
mayor en el acero que contiene Nb - V. Se aprecia que la

presencia del Nb - V tiene un mejor efecto que el Nb.
4.4.2 TRATAMIENTOS A 550 ©C

Los niveles de microdureza obtenidos a esta
temperatura, se muestran en las figuras 4.19 a 4.21, para

los tiempos de 4, 6 y 8 horas respectivamente. En esos

perfiles de microdureza se aprecia que:
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a) las maximas durezas se obtienen aproximadamente en las
primeras 50 micras de la zona de difusién

b) a la anterior distancia de la superficie nitrurada, hay
un incremento de unas 200 HV unidades en promedio de
los aceros microaleados con respecto al acero al

carbono

c) una menor dureza en la superficie de la capa nitrurada,
y es debido a la formacidn de una capa compuesta o capa
blanca

d) el mayor nivel de microdureza se obtuvo en el acero

microaleado con Nb - V

La figura 4.22 muestra la microdureza superfiéiél
antes y después de la nitruracién idnica, para 8 horas de
tratamiento. Estos valores representan la dureza a 150
micras por debajo de la superficie y se obtuvieron de la
figura 4.21. El incremento en esta base de la capa
nitrurada es probablemente debido a 1la formacidn de
nitruros de Nb y vV (58), nuevamente se manifiesta el efecto

del Nb - V.
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4.5 CINETICA DE NITRURACION

La cinética de nitruracién de los aceros tratados
fué determinada a 4, 6 y 8 horas y a las temperaturas de
500 y 550 ©C. A 500 9C se observa una especie de
comportamiento de solubilidad del nitrdgeno en el acero, y
como se menciond en la secclidén 4.2, no ée forma la zona de

difusidén, en su lugar, la capa compuesta.

La figura 4.23 muestra el desarrollo de la capa
nitrurada como una funcidén de la railz cuadrada del tiempo,
para la temperatura de tratamiento de 550 ©C; en el rango
de 4 a 8 horas sigue la ley f;, es decir, que al aumentar
el tiempo de tratamiento incrementa el espesor de la capa

nitrurada.

El espesor de la capa nitrurada es mayor en el
acero al carbono, comparada con los aceros microaleados, lo
cual concuerda con lo reportado por Fry (40), que en 1la
nitruracidén de aceros con elementos de aleacidén la
penetracién del nitrdégeno a través de la red cristalina
deformada por la presencia de los nitruros, es dificil; en

cambio, en los aceros al carbono, por disolverse 1los
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nitruros de-hierro en la. ferrita, no se deforma. la red‘y la

penetracién del nitrdgeno es mas facil.,

A 4 horas de tratamiento el espesor de capa
nitrurada es mayor para el acero HSLA - 337 que para el
HSLA - 297; para 6 y 8 horas de tratamiento se invierte el
efecto; lo cual sugiere que la cinética de nitruracién se
mejora cuando el Nb - V estan presentes. Posiblemente se
deba a la avidez por el nitrégeno, la cual es mayor cuando
estan presentes Nb - V gue el Nb sdélo. Por su colocacidn
én la tabla periddica, tanto Nb como V tienen igual

capacidad para formar nitruros (14).
4.6 RESISTENCIA AL REVENIDO

La dureza de la matriz de los aceros tratados fué
determinada antes y después de la nitruracién, con el
propdsito de observar el efecto del revenido. Las figuras
4.24 y 4.25 ilustran el efecto del revenido sobre la dureza
de la matriz., El acero SAE 1018 sufre un incremento de
20 HV unidades, en tanto que el HSLA - 297 y el HSLA - 337
sufren una disminucién de 50 HV y 30 HV unidades

respectivamente. El cambio en la dureza se debe a una
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manifestacidén de los cambios estructurales que: se generan

durante el revenido de la martensita (33).
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Figura 4.1 Microestructura del acero SAE 1018, en condicién de
recibido
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Fiqura 4.7 Microestructura del acero HSLA - 297, en condicidn
de recibido
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Figura 4.3 Microestructura del acero HSLA - 337, en condicién

de recibido
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Figura 4.4 Microestructura del acero SAE 1018, en condicidn de
temple y revenido
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Figura 4.5 Microestructura del acero HSLA - 297, en condicidn
de temple y revenido
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Figura 4.6 Microestructura del acero HSLA - 337, en condicidn

de temple y revenido
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Figur

a 4.7 Microestructura del acero SAE 1018

» nitrurado
i6nicamente a 500 " por 8 horas, 210x
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Figura 4.8 Microestructura del acero HSLA - 297 nitrurado
ionicamente a 500 °C por 8 horas, 210x
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Figura 4.9 Microestructura del acero HSLA - 337 nitrurado

iénicamente a 500 "C por 8 horas, 210X
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Fiqura 4.10 Microestructura del acero HSLA - 297 nitrurado

°C por 4 horas, 210x

te a 550

iénicamen
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Figura 4.11 Microestructura del acero HSLA - 337 nitrurado

idnicamente a 550 °C por 6 horas, 210X
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Figura 4.12 Microestructura del acero SAE 1018 nitrurado
idnicamente a 550 °C por & horas, 210x
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Figura 4.13 Microestructura del acero HSLA - 297 nitrurado

idnicamente a 550 "C por 8 horas, 210x
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Figqura 4.14 Microestructura electrénica de barrido del

acero SAL 1018, mostrando la capa compuesta y zona de
difu.idn
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Figura 4.15 Microestructura electronica de barrido del acero
HSLA - 297, mostrando la morfologia de los nitruros de la zona
de difusidn y capa compuesta
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Figura 4.18 Perfil de microdureza de los aceros nitrurados ibnicamente
a 500 °C por 8 horas

v L] L L] LS
. SAE 1018
+ HSLRA-287
x HSLA~33?7
+
+ -+ -+ -+
b3 x b3 * P oS
» » » *®
) i 'l i L
58 1806 1509 2aa 25@ 388

Distancia de la superficie (micras)



06

HV (8. 1)

800

508

400

208
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a 550 °C por 6 horas
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Figura 4.21 Perfil de microdureza de los aceros nitrurados i8nicamente
a 550 °C por 8 horas

SAE 1@18
+ HSLR-287
’ x HSLR-337
-+
*x
+ + + + + + + - ;
* e x‘ = * * > > *®
— 3 L. 1 1
58 128 158 po3%]%) 258 38808

Distancia de la superficie (micras)



DUREZAS
DE TRATAMIENTO

DUREZAS (HV)’
00—

, Nb V Nb
apo el e I A
Y
200~ e e
100}~ -

o IR AR )

SAE 1018 HSLA 207 HSLA 337
ACEROS

Ml soriecs A N series B
A: TEMPLE Y REVENIDO B: NITRURADAS

Figura 4.22 Microdureza superficial a 150 micras por debajo
de 1a superficie, antes y después de la nitruracién idnica
a 550 °C por 8 horas
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Figura 4.24 Cambio en la dureza del ndcleo de los aceros
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CAPITULO V
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Las principales conclusiones derivadas de este

estudio se resumen como sigue:

1.- Los aceros microaleados HSLA - 297 'y HSLA - 337 son
susceptibles de nitrurarse ibnieamenfe,é 550,°C)
produciéndose la configuracién estructural caracteristica:
capa compuesta y zona de difusién. A 500 °C y hasta 8
horas de tratamiento no se nitruraron, sbdlo se formd - -la
capa compuesta, sin una apreciable zona de difusidn.

2.- Las maximas microdurezas a 550 ©C se obtuvieron dentro
de las primeras 50 micras de la capa nitrurada. El
incremento en microdureza, es hasta unas 200 HV unidades/
con respecto al acero SAE 1018.

3.- La cinética de nitruracién a 550 OC predice gue el
espesor de capa nitrurada es mayor en el acero al carbono
que en los aceros microaleados. Debido a que a 500 ©C no se
formdé la zona de difusién no fué posible obtener su

cinética de nitruracién de acuerdo al criterio utilizado.
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4.- La influencia del Nb y v en “la: nltruracxbn 1¢nica es al7
parecer el de 1ncrementar la cinética de nltruracién cuand0'
estan presentes el Nb - V y 1la microdureza supexficial‘de

los aceros microaleados.

5.- El incremento en la dureza superficial es mayor CQandd

estan presentes el Nb - V gue cuando estd sdlo el Nb.
RECOMENDACIONES

Para futuros trabajos, se hacen notar las siguientes
recomendaciones:

1.~ Identificar la posible formacién de nitruros de Nb y/o
V mediante la técnica de Microscopia Electrédnica de
Transmisidn.

2.- Evaluar la cinética de nitruracidn, endurecimiento
superficial y efecto de los microaleantes de estos aceros
en condicién de recibido.

3.- Aplicar la técnica de nitruracidn idnica a estos aceros
microaleados y a aceros de baja aleacidn y evaluar 1las
propiedades de fatiga, desgaste y endurecimiento
superficial para comparar propiedades y apreciar cuando los
aceros microaleados pueden sustituir a los aceros de baja

aleacidn.
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