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RESUMEN

Serealizaron una serie de tratamientos con nitruraciéniénica al acero de herramienta H-12,
que fueron de 2.5 a 15 horas con intervalos de 2.5 horas, a una temperatura de 500 +.
10°C. Las muestras antes de ser nitruradas ibnicaments fueron templadas y revenidas. Se
estudiaronenformaparalelamuestrasravenidasa550°Cy a 580°C, con el fin de determinar
lainfluencia deltiempo de nitruracién ibnicay latemperatura de revenida sobre los mecanis-
mos de precipitacidn y endurecimiento en el acero. H-12. Para esto se utilizaron diferentes
técnicasde caracterizaciéntalescomo:fractografia, microdureza, metalograffa, microscopla
electrénicade transmisidny difraccién derayos X. Se encontré quelos cambios eneltipode
fracturasobre lasuperficie perpendicular ala caranitruraday las mediciones del espesor de
lacapaendurecida, presentanunacorrelaciénconlas medicionesdemicrodurezayeitiempe
de tratamiento. Asimisma la dureza cercana a fa superficie nitrurada (aproximadaments 15
um) presenta un comportamiento lineal con respecto al tiempo, hasta alcanzar un méximo
a 7.5 horas de nitruracién idnica. A tiempos de tratamiento mayores a este la dureza
cercana a la superficie nitrurada disminuye. El incremento de dureza es producido por dos
fenémenos: precipitacién de nitruros de fierro y de nitruros de elementos de aleacion,
ademas de un endurecimiento secundario producido por !a precipitacion de carburos de
tungsteno. Por microscopia de transmisién se encontrd que inicialmente se forma el nitruro
Fe1sN2, el cual se transforma posteriormente en FesaN, asimismose detectélapresenciade
nitruros de cromo y carburos de tungsteno. Estos carburos de tungsteno se observaron
preferencialmente enlas fronteras de placasmantensiticasylas fronterasde grano. Elestudio
pordifracciénderayos-X, confirmdlosresultados obtenidos pormicroscopiadetransmisién.
Estas dos uitimas técnicas revelaron el importante papet que juega el tungsteno en el
endurecimiento delacero H-12.



INTRODUCCION

La resistencia a la fatiga y al desgaste de la superficie de componentes estructurales de
acero se incrementa por el uso de técnicas de endurecimiento superficial [1-7]. De antre
estas técnicas la nitruracion ha desempefiado un papel importante. Sin embargo los
métodos mas comunes de bafio de sales y atmésferas gaseosas ricas en nitrégeno [1-3],
han sido desplazados gradualmente por la incorporacién de la nitruracién iénica en
aplicaciones industriales, particularments durante las dos Uitimas décadas [8). De entre
los diversos tipos de aceros existentes en el mercado, hay una gran cantidad que tienen
una buena respuesta a la nitruracién. Esta respuesta se mide en la cantidad y
concentracion de elementos que son fuertes formadores de nitruros tales como aluminio,
titanio, cromo, vanadio, manganeso, molibdeno y tungsteno [2]. Sin embargo la
concentracion de estos se prefiere que sea baja, de o contrario se corre el riesgo de frenar
la penetracién del nitrégeno obteniéndose una capa endurecida delgada con pobres
propiedades mecénicas [3). Las investigaciones en nitruracion ibnica han explorado las
posibilidades de esta técnica casi en cualquier tipo de acero. Se ha dado mayor atencién
alos aceros inoxidables y de herramienta [6,9]. Sin embargo la informacién sobre el acero
H-12 es muy escasa {7,10,11].

El objetivo de este estudio es determinar fos mecanismos de endurecimiento y la
interaccién del nitrdgeno con la matriz durante la nitruracion iénica del acero H-12. Los
resultados que se encuentran en la literatura para los aceros H-11 y H-13 presentan
respuestas poco favorables a la nitruracion, la diferencia sustancial entre estos y el acero
H-12radica en ef tungsteno, el cual no esta contenido enlos los dos primeros. Se disefaron
unaserie de experimentos mediante los cuales fuera posible determinar el efecto deltiempo
de nitruracion, desde 2.5 hasta 15 horas, y la participacidn de! tungsteno en el en-

durecimiento del acero.



CAPITULO |
BEVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 Nitruracién 16nica.

La nitruracion iénica, que también es conocida como nitruracidn en plasma o en descarga
gaseosa, €S un proceso que hace uso de un plasma que contiene nitrégeno el cual es
ionizado por un campo eléctrico controlado, provocando la aceleracion de los iones y su
penetracidn por impacto sobre la superficie de la pieza, y forma una capa dura de nitruros
de hierro y de los elementos aleantes. Para la generacion del plasma se usa una cdmara
de vacio, que funciona como &nodo, en tanto que la pieza a tratar funciona como cétodo.
El plasma se genera aplicando una diferencia de potencial en la zona de una curva

voltaje-corriente, conocida como anormal (figura 1.1) {4,12,13,14].

Durante el proceso el choque de los iones del plasma sobra la superficie de la pieza,
produce |a disipacidn de la energfa, en forma de calar, por lo que para sste proceso no

necesariamente se requiere de un sistema de calentamiento exterior.

Los parametros que sirven para controlar el proceso de nitruracién idnica son: voltaje,
densidad de corriente, refacidn de la mezcla de gases Nz-H 2, presion, temperaturaytiempo
detratamiento [4,10,12,13, 14]. El control sobre estas variables permite que la descargasea
estableylaformaciéndeunacapaendurecidadecaracteristicasreproducibles.

Elintervalo de voltaje necesario para generar el plasma es una funcién lineal de !a presion
de trabajo. Sin embargo cuando el voltaje es muy alto se da lugar a la formacién de arcos
l0s cuales desestabilizan la descarga. La temperatura de la pieza es una funcién tanto de
la diferencia de potencial aplicada como de la presién, ya que estos son los que controlan
lafrecuenciay la energia con que las particulas chocan sobrela superficie catédica [15,16).



Los gases reactivos que se usan como fuente de nitrdgenc para este tratamiento son el
amoniaco y el nitrégeno. Aunque ambos se pueden utilizar solos, comunmente se
recomienda que sean diluidos con hidrégeno, para controlar la formacién y el espesor de
la capa de compusestos (capa blanca). €l amoniaco diluido con hidrégeno es la fuente
tradicional de nitrogeno en la nitruracion gaseosa. Sin embargo, en la nitruracién idnica su
uso es limitado porque se requieren depdsitos especiales para el gas y un horno de alta
temperatura (900-950°C)parasudisociacion, asicomosistemasdelimpiezaysecado, locual

representaunamayorinversion, ademasdeunmayornumerode operarios.

El nitrogeno es la mejor fuente y se usa en mezclas con una mayor proporcién de
hidrégeno. Este medio nitrurante tiene la ventaja de no requerir sistemas especiales de
almacenamiento, pudiendose adquirir las mezclas de gases preparadas comercialmente,
o bien los gases por separado y mezclarlos de acuerdo a las necesidades. La mezcla de
gases que entra al sistema permite establecer un control sobre los resultados del proceso.
El contenido de nitrogeno determina el tipo de especies de nitruros que se forma, de tal
forma que un bajo contenido de nitrégeno es recomendable para evitar la formacion de la

capa de compuestos [12].

Dentro delacamaray durante eltratamiento se recomienda mantener la presion entre 1000
y 2500 Pa. En este intervalo ds presionss es posible establecer una descarga luminosa

dentro de la regién anormal.

La temperatura y el tiempo de tratamiento permiten controlar el espesor de ia capa
nitrurada, su valor dependera de la presién y del valtaje aplicado, asi como del tipo de
material que se somete al tratamiento. Estatemperatura debe mantenerse dentro del rango
usual de nitruracién de 450-575°C, sin embargo la nitruracian idnica puede hacerse a

temperaturasinferiores, con elconsiguiente ahorrode energia.



En la figura 1.2 se presenta el esquema de una planta industrial de nitruracién idnica, la
cual consiste de una camara de vaclo, fuente de poder, sistema de vaclo, sistema de
alimentacion de gases y una unidad de contro! [4,12,13,17). La cdmara debs soportar una
presién de vacio de 0.133 Pa, funcionar como dnodo durante el proceso, ademés de tener
versatilidad y comodidad en su acceso, asi como el volimen de trabajo apropiado. La
fuente de poder debe suministrar el voltaje y la corrlente necesarios para producir la
descarga. Ei sistema de vacio debe ser capaz de evacuar la camara en el menor tismpo
posible, asi como mantener el vacio durante todo el proceso. El sistema de alimentacién
de gases consiste en tanques de almacenamiento, mezclador y un dispositive de secado
del gas. Cuando es usado el amoniaco se requiere ademdas de un horno para su
disociacién. La unidad de control debe ser capaz de mantener estables todos los

parametros de operacion, permitiendo asi la reproducibilidad de los resultados.

Las piezas que se van a nitrurar con este métado pueden tener cualquier forma y ser tan
complicadas como sea necesario para su uso, ya que es posible obtener una nitruracidn
uniforme sobre toda la superficie expuesta mediante el ajuste adecuado de la presién, el
voltaje y la densidad de corriente catédica [4,13]. La nitruracién uniforme se debe a que la
superficie de la pieza es eléctricamente equipotencial, independientemente de la distancia

de la pieza a la pared de la camara [13,14}.

Mediante este proceso es posible nitrurar simultdneamente piezas de diferentes tamarnos,

formas y composiciones, mediante un simple ajuste de los parametros de operacién.

Cuando se desea evitar la nitruracién en alguna zona de las piezas, se usan mascaras de
acero de bajo carbono, las cuales es posible remover facimente. El uso de mascaras y
pastas de relleno en aigunos huecos que no se desean nitrurar, es posible gracias a que
la descarga es incapaz de penetrar un espacio menor al espacio oscuro del catodo
(espacio oscuro de Hittorf) [14].



La pieza al igual que en la nitruracién gaseosa, es nitrurada en {a condicién de revenido.

Lacapa nitrurada se puede dividir en capa de compuestos (capa blanca) y capa de difusidn.
Lavelocidad de formacion y lacomposicion de la capa superficial de compuestos se puede

controlar con los parametros de operacion (presién, voltaje).

El mecanismo de penetracion de! nitrdgeno durante la nitruracidn idnica es difusional inter
y transgranularmente. Mientras que la nitruracion gaseosa convencional ocurre principal-
mente por difusién intergranular {4]. No existe consenso sobre los mecanismos de
formacién de nitruros durante el proceso con plasma. Sin embargo B. Edenhofer [4],
propone que 10s nitruros se forman cuando el hierro y los elementos aleantes que son
desprendidos de la superficie del acero por el impacto de los iones, se asocian con el
nitrégeno en el plasma. Estos nitruros de composicion inicial FeN se condensan sobre la
superficie metalica, descomponiendose posteriormenta en nitruros menores de Fez-aN (¢)
y FeaN (') desprendiendo nitrégeno que difunde ademas del que regresa al plasma como
se muestra en la figura 1.3.

La composicion de la capa superficial es controlada ajustando el contenido de nitrdgeno
enlaatmosfera, de tal forma que cuando este contenido es alto (mayor al 20% en volimen)
se forma capa blanca [12], la cual es llamada asi por el aspecto que presenta en e!
microscopio optico, y que consiste de una mezcla de Fe2.gNy FeaN.Estacapablanca(capa
de compuestos) es indeseable, porque el diferente sistema cristalino que presentan los dos
tipos de nitruros, produciendo una estructura porosay extremadamente fragit, motivo por el
cualse producen microfracturas que son el origen defallas por fatiga [18]. Generalmente se
presentacomounamezcladelasfasesFez-aN (hep) y FesN (fcc), aunque se puedenformar
selectivamenteajustandolacomposiciéndelaatmdsferadetratamiento.Cuandoelcontenido

de nitrégeno es alto y esta diluido con hidrégeno y metano se forma la fase Fea.3N, quees



extremadamente dura pero fragil. La fase FesN que es mds dictil, se forma cuando el
contenido de nitrégeno es bajo (menor a 20% en volimen) [12,13].

Un método alternativo para evitar la presencia de la capa blanca consiste en descomponer-
la una vez que se ha formado. Normaimente se utiliza un plasma inerte de hidrégeno o
argdn el cual produce una erosion por bombardsao de la superficie, difundiendo el nitrégeno
de la superficie hacia la atmésfera de la cdmara y hacia el interior de la pieza [19]. El
tratamiento de eliminacién de la capa bianca con el gas inerte puede hacerse rapidamente
calentando la pieza a unatemperatura més alta que fa de tratamiento, pero se produce una
caida de dureza de magnitud considerable, en tanto que la penetracién del nitrégeno no
aumenta. Cuando la eliminacion de la capa se hace a una temperatura igual o menor ala
del tratamiento, la reduccion en dureza es menor y ademés se incrementa la ductilidad

[19].

La zona de difusion de la capa nitrurada est4 formada por una fina dispersion de nitruros
de hierroy de los elementos aleantes. La variacién de ladureza conla profundidad depende
de la cantidad y el tipo de aleantss que contiene e! acero, el andlisis del efecto de los

elementos aleantes en el acero se presenta con mas detalle en el siguiente punto.

Como resuitado del impacto de los iones sobre el sustrato se produce un cambio en la
topografia de !a superficie [20], que depende de la energia de los iGnes y sumasa, asi como
de la masa y composicion del sustrato. La erosidn del sustrato se manifiesta preferencial-
mente en las fronteras de grano y en inclusiones. En nitruracién iénica la erosién cuando
es intensa puede provocar un incremento en la porosidad de la superficie, generando
grietas las cuales son el origen de fracturas en {a pieza {18). Esta porosidad se reduce

aumentando el contenido de cromo en el acero [21,22].



La nitruracién idnica presenta grandes ventajas en comparacidn con los procesos conven-
cionales (sales fundidas y atmdsfera gaseosa). Entre las que destacan, el proceso no
contamina, reduce los riesgos del mansjo de sales de cianuros, las piezas nitruradas

ionicamente no requieren de tratamisntos térmicos posteriores (48).
1.2 Efecto de los Elementos Aleantes.

Se consideran aceros adecuados para nitruracién aqusllos que en su composicién in-
cluyen elementos aleantes que sean fuertes formadores de nitruros, tales comao el aluminio,
titanio, vanadio, cromo, molibdeno, manganeso, tungsteno y silicio {2,3,13,17,21, 23,24].
La presencia de estos en el acero tiene un efecto diferente sobre las propiedades de la
capa obtenida después de la nitruracién, dependiendo de su concentracién. De acuerdo

con los aleantes que tiene cada acero se pueden clasificar en [3]:

1. Aceros con aluminio con una concentracion de 0.85-1% en peso, conocidos como
"nitralloy steels® [3,17}, con l0s cuales se obtienen capas muy duras, pero poco profundas.

2. Aceros Con cromo con una concentracion de 2.5-3.5% en peso, con los que se obtienen
durezas menores a las de los aceros con aluminio, pero con excelentes propiedades
mecénicas y con buena profundidad de capa.

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

4. Aceros al carbono sin aleacion, en estos casos, después de la nitruracion se obtiene una
capa muy fragit (capa blanca), por lo que su uso es muy limitado [25].



El carbono normalmente se usa en un valor medio (maximo 0.4%), de bido a que su
presencia hace posible la formacién de carbonitruros de los elementos aleantes
[2,13,26,27]. €l cromo es un fuerte formador de nitruros, aumenta la resistencia a la
corrosién por la formacién de CrN [23]. Cuando se encuentra en cantidades mayores a
12%, forma Cr2aCs, que limita la cantidad disponible de cromo para formar nitruros,
provocando la obtencién de una capa endurecida porosa y de poca profundidad [22]. El
vanadio s un importante formador de nitruros de alta dureza, ademés de refinar el tamario
degrano [24,28). Eimolibdeno formanitrurosy carburos, mejoralatenacidad delas piezasy
evita ia fragilidad que suelen presentar los aceros cuando son expuestos durante mucho
tiempo atemperaturas cercanas a 500°C, porque disminuye el coeficiente de actividad del
nitrégeno disuelto, favoreciendo ia formacion de precipitados [2]. El tugsteno es un impor-
tante formador de carburos, aunque algunos consideran que no tiene importancia como
formador de nitruros [28). Sin embargo su caracteristica més importante la desempenfa
proporcionando estabilidad al aceroa temperaturas elevadas [29). Elmanganeso aunque
noas unimportante formador de nitruros y carburos, proporcionamaquinabilidady afinalas
propiedades mecanicasdelos aceros [2). Eltitanio es unfuerteformador de nitruros, aunque

suprincipalpapeleniosaceros, lodesempernacomorefinadordegrano [28].

Para la seleccién de un acero para nitruracién se deben tomar en cuenta fos efectos
combinados de los diferentes slementos aleantes sobre la profundidad, porosidad, dureza,
resistencia al desgaste y resistencia a la corrosién de la capa obtenida, para obtener los
mejores resultados. Es recomendable que la suma de los contenidos de ios elementos de
aleacién no sea mayor de 10 %, para obtener los mejores resultados de dureza superficial
y profundidad de capa [4].

Lainteraccion de! nitrégeno con los aleantes se ha clasificado en tres tipos de acuerdo con
el cambio en dureza con respecto a la profundidad de la capa {3,30,31).



A. Interaccidn fuerte con facil nucleacion de precipitados.

En esta interaccion la difusién del nitrégeno limita el proceso, se presenta con los aleantes
que tiensn un calor de fermacién muy negativo, tales como et aluminio, titanio y vanadio,
aunque también se presenta con concentraciones de cromo cercanas al 5%. Para estudiar
este tipo de interaccidn se ha propuesto el modelo de oxidacion interna {30], el cual
considera que el aleante disuelto no difunde y reacciona inmediatamente que llega el i
nitrégeno (figura 1.4a).

B. Interaccion media. Aleaciones de Fe-Cr (maximo 2.5% de Cr),

Los aceros con estos contenidos de cromo presentan un tipo de interaccién media. La
forma de la curva de dureza en funcién de la profundidad depende de {a temperatura, la
cual al aumentar produce que la intercara sea indefinida. Se ha propuesto una relacién de

proporcionalidad que define la difusividad de la intercara (figura 1.4b).
C. Interaccién débil con dificil nucleacion de precipitados.

Este tipo de interaccion la presentan los aceros que contienen molibdeno y tungsteno. La
nucleacién del precipitado sucede hasta que la regién de reaccién esté sobresaturada de
nitrégeno y por 1o tanto la velocidad de endurecimiento esta limitada por la reaccién de
formacion del nitruro (figura 1.4c).

1.3 Precipitacién y Mecanismos de Endurecimiento.

En la literatura existen una gran cantidad de trabajos que han intentado explicar fa
precipitaciény los mecanismos de endurecimiento, que se producen durante lanitruracion.
A continuacién se presenta una breve retrospectiva de estos trabajos y los principales



conceptos aportados. Debido a que el origen de lanitruracién data de hace mas de 50 afios,
la mayor parte de los trabajos a que se hace referencia fueron realizados con nitruracién

gaseosa.

Uno de los primeros trabajos que se reportan sobre el fenémeno de endurecimiento
corresponde a K.H. Jack [32,33] en la década de los cincuentas. Establece que cuando
ocurre la precipitacién el pardmetro de red cambia debido a la disminucién en la
concentracidn de la solucién sélida. Elmecanismo propuesto para el proceso seinicia con:
supersaturacién de la solucién sélida --> Formacién de zonas Guinier-Preston -->
Precipitacion de Fei1gN2 -- > Precipitacién de nitruros menores Fe2.aN y FesN. Sinembargo
estos resultados fueron obtenidos con nitruracién gaseosade hierro puro.

En la década de los sesentas V.A. Philips y A.U. Seybolt {34] reportan su trabajo de
nitruracién idnica con mezclas de N2-H2 a temperaturas entre 550-600°C, enaleaciones
binarias ds Fe con Al, Cr, Mn, Mo, Si, Ti y V, donde la nitruracién aumenta la microdureza
de todas las aleaciones binarias excepto aquelias que contienen manganeso o molibdeno.
Et andlisis por microscopia de transmisién revel6 la formacién de particulas en todos los
casos, y por difraccion de electrones identificaron particulas de AIN y CrN en las aleaciones
binarias. Ellos establecen que aparentemente las particulas formadas de CrN noincremen-
tanladurezaenformasustancial. Lasparticulasdecromoyvanadioseformancomoplateletas
sobreplanos {001} delamatriz, mientras queeltitanioprecipitaenformaderacimos menores
a 15A° de diametro. E! nitruro de aluminio precipita en las fronteras de grano, subgranos y
dentrodelos granos. Aunque la nitruracién idnicaya se encontraba totalmente desarrollada
en la década de los setentas, la mayoria de los trabajos de investigacién se continuaban

desarrollandoconnitruracidngaseosa.

K.H. Jack [2] establecid que el endurecimiento supericial producido por nitruracion es e!
resultado de la interaccion de los elementos sustitucionales de aleacién y el nitrdgeno en



solucién sélida intersticial. Esta interaccién de solutos intersticiales y susticionales se
considera a tres temperaturas: alta, media y baja, definidas por fas movilidades relativas
de los dos tipos de dtomos. A altas temperaturas donde los solutos sustitucionales Ti, V,
Nb, Ta, Cr, Mo, Wy Mn se mueven rapidamente a través de la matriz de hierro, ios nitruros
de aleacion son precipitados, y los nitruros particulares o la secuencia de nitruros obtenida
pueden ser predecidos de la termodindmica del sistema. A temperauras bajas menores a
350°C los &tomos sustitucionales permanecen casi inmoviles, pero porque ellos cambian el
coeficiente de actividad del nitrégeno en el hierro, sus efectos son muy marcados sobre
la cantidad, el tamafio de particula y la razdn de precipitacién de nitruros de hierro desde la
solucion supersaturada. A temperaturas intermedias donde los atomos de soluto sus-
titucional se mueven muy cortas distancias al mismo tiempo que el nitrégeno se mueve
sobre grandes, se forma un nuevo tipo de mezclas de grupos de atomos de soluto sus-
titucionales-intersticiales o la formacién de zonas Guinier-Preston. Los agrupamientos son
estados de pre-precipitacién en una serie continua de transformaciones. Esta ocurrencia
corresponde conuna altadurezay resistencia especifica del material enaleaciones ferrosas

beeofec.

Otro aspecto de gran relevancia en el proceso de nitruracion es la formacion de capa
blanca, B.J. Lightfoot y D.H. Jack [3] encontraron que la forma desarrollada por el perfil de
microdureza durante la nitruracion de hierro aleado en mezclas de amoniaco-hidrégeno
depende de la interaccidn entre los elementos aleantes y el nitrégeno, asi como de la facil
nucleacién de fases de nitruros. Cuando lainteraccién es fuerte, la conducta de nitruracidn
esta bien representada por un modelo en el cual el cuadrado de la profundidad de capa
es directamente proporcional al potenciai de nitruracion de la atmdsfera gaseosa, la
difusividad del nitrégeno en ferrita y el tiempo de nitruracién son inversaments propor-
cionales al contenido de elementos de aleacion. Cuando la interaccion es menos fuerte,
la interfase entre la regidn nitruraday el nicleo del material es menos difusa. El espesor
de la regidn de difusion aumenta hasta un producto de solubilidad critico para nucleacion

de pracipitados homogéneos y s inversamente proporcional al potencial de nitruracién



de la atmdsfera y al contenido de aleacién. La presencia de carbono en aceros al cromo
afecta la nitruracion en la medida que el cromo puede ser segregado y formar carburos
durante el proceso de revenido o durante fa nitruracién a altas temperaturas. La disolucién
de estos carburos es necesaria para alcanzar el maximo endurecimiento, y silos carburos
son alargados entonces ocurre una precipitacion heterogéneade CrN. En hierros y aceros
que dependen del aluminio, vanadio o titanio para su respuesta a la nitruracién, la razén
de nitruracién después de cortos periodos de incubacién es controlada por el equilibrio
local entre ferrita supersaturada y y-FesN. Bajo condiciones establecidas, dptimas
razones de nitruracién pusden ser alcanzadas siniaformaciénde capablanca. Enacerasal
cromo nohay equilibrios locales entre ferritay FeaN superficial. Larazénde nitruracidn sigue
aumentando con incrementos en el contenido de amoniaco en la atmésfera gaseosa. Sila
capablancaesformada, entonceslarazéndenitruracién debe sernecesariamentelenta. La
produccién de capas nitruradas es bien conociday ahora es de granimportancia para com-
ponentes de maquinaria loscuales sonsometidos adesgastey fuertes esfusrzosdinamicos.
De la experiencia practica se sabe que la limitada deformabitidad de la capa blanca puede
provocar la destruccién de las piezas cuando sondeformadas porfatiga.

B. Edenhofer [19], encontrd que con el uso de la nitruracién idnica es posible evitar la
formacién de la capa blanca por dos métodos. El primero llamado de dos pasos, donde
las piezas son nitruradas sin importar que se forme la capa blanca, la cual es eliminada en
un segundo paso mediante el bombardea de iones de gases inertes (hidrégeno o argdén).
El segundo método consiste en utilizar una mezcla de gases de H2-N2, donde se man-
tienen contenidos bajos de nitrégeno (menores de 20%). El uso de cualquiera de estos dos

métodos garantiza la produccidn de una capa difusiva.

La cinética de precipitacién, los cambios estructurales y los esfuerzos residuales en
hisrro-a  envejecido a temperatura ambiente fueron determinados mediants el uso de
técnicas de rayos-X por E.J. Mittemeiler et. al.(35). En la difusion del par hierro-nitrégeno



las dislocaciones producidas durante la difusién, actuan como sitios de nucleacion para
los precipitados, sin embargo como ta densidad de dislocaciones es una funcién de la
concentracidn de nitrdgeno, cuando se alcanza el punto de saturacién de nitrégeno en la
matriz estas dislocaciones tienden a ser eliminadas. El mismo grupo encabezado por E.J.
Mittemeijer [36] establece que durante ia nitruracidn en atmésferas con muy bajos con-
tenidos de nitr6geno existe la posibilidad de una simuitansa decarburizacion de la super-
ficie, reportando que en sus experimentos la cementita contenida dentro de la fase perlitica
fue transformada a nitruros del tipo épsilon {Fez.aN). El correlacionar el perfil de
microdureza con la profundidad y concentracién de nitrdgeno da una buena aproximacion.
L.H. Corredor et. al.[37] reportan que existe una fuerte relacién linea! entre la concentracion.
denitrégenoyladurezadentrodelacapanitruradayambas decrecenexponencialmentecon
{a profundidad.

K.Ishizaki et. al.[38] desarrollaron un analisis con Auger de aceros SAE 7140 (Nitralloy 135)
nitrurados, encontrando que por debajo de la superficie se presentaba una region de
microdureza y concentracion de nitrégeno constantes. Relacionando este efecto a la
formacién de nitruros de aluminio, la cual fue observada independientemente de la forma
en que se encuentra el nitrdgeno. S. Mridha y D.H. Jack [5] encontraron cuatro micro-
constituyentes principales en un acero comercial con 3% de cromo, estos son: capa
externa, zona de compuestos, capa de difusién y cementita. Nitrurando por debajo de
570PC encontraron una zona nitrurada de alta dureza, la cual consistia principalmente de
una fina dispersion de nitruros de cromo con algunos de ellos engrosados los cuales
empujaronlacementita alas fronteras de las placas de marensita de la estructuratemplada
y revenida. Ademas el carbono desplazado de la cementita se mueve hacia el interior del
acero para formar una zona enriquecida de carbono al final de la capa nitrurada o emigra
hacia las fronteras de grano austenitico dentro dela zonanitrurada formando cementita.



P.Ferguson y K.H.Jack [39] demostraron que la martensita se descompone mediante un
proceso de pre-precipitacidn. La distribucion al azar de &tomos intersticiales producidapor
latransformacién martensitica, rapidamente se transforma de un agrupamiento de étomos
arreglados ordenadamente de carbano y/o nitrégeno en un grupo de subredes de sitios
octahédricos en la matriz ferritica. La alta energia por deformacién contenida en la marten-
sita esla fuerza que promueve el agrupamiento de los esfuerzosinducidos y el ordenamien-
to de los dtomos de carbono y nitrégeno. Atemperaturas por debajo delos 120°C el primer
precipitado que se formaen lamartensita es el carbonitruro de hierro a". El sequndo estado
de precipitacion es la descomposicién de la austenita y la formacién de FesN-y' y un
carbonitruro el cual ha sido identificado como epsilon (hcp). La fase ' y el carbonitruro
nuclean a partir de la fase ". Finalments a temperaturas por arriba de los 300°C el
carbonitrurosedescompone paraproduciriosprecipitadosde equilibrio y'-FesN y cementita
FeaC.

W.T.M. Straver et. al. [40], encontraron que durante el enfriamiento siguiente a la
nitruracién, existe una orientacidn en la precipitacion de los nitruros Fe1sN2- a*, en aquelios
granos donde no se ha producido una apreciable cantidad de dislocaciones, las cuales
son producidas por la difusién, generando un perfil de esfuerzos. Cerca de la superficie los
esfuerzos internos son compresivos y los precipitados de o se colocan en aquellos
grupos de planos {100} de la matriz ferritica los cuales son més paralelos a la superficie.
Por otro lado cuando los esfuerzos de compresidn se transforman en esfuerzos tensiles,
los precipitados a" se colocan en los grupos de planos {100} que son mas cercanos afa
perpendicularidad a la superficie. El grado de orientacion disminuye para valores menores
de esfuerzos internos y/o supersaturacién de nitrdgeno. La resistencia a la fatiga es
relacionada a los esfuerzos compresivos residuales de la superficie. Ambos efectos, la
produccién de dislocaciones y la precipitacién orientada, reducen los esfuerzos residuales.
Sin embargo para muestras policristalinas con una gran variedad de orientaciones cris-
talinas producidas por los granos, la cantidad de acomodamiento de estos esfuerzos
residuales es diferente para cada grano.



K. Ozbaysal et. al. {7] reportaron la respuesta a la nitruracion iénica de cuatro aceros de
herramienta, H13, D2, D3y M2. Observaron quelamas alta dureza se alcanzo en los aceros
H13 y M2. La menor dureza superficial y la menor profundidad de capa se encontraron en
los aceros D2 y D3, en general la conducta de estos dos aceros fue similar. Los cuatro
aceros presentaron incrementos en la profundidad de capa y disminuciones en la dureza
superficial a mayores temperaturas de tratamlento‘y mayores tiempos. Ambas
propiedades (profundidad de capa y dureza superficial) fueron independientes de la
presion parcial de nitrégeno en la mezcla de gases, excepto para el acero M2. Es-
tablecieron que la profundidad de capa nitrurada es una funcion parabdlica del tiempo de
tratamiento. El estudio de difraccién de rayos-X, demostré que los mayores picos de
martensita y carburos de hierro y cromo se transforman en nitruros, en tanto que los
carburos de tungsteno permanecen estables. La microscopia de transmision reveld la
existencia de estructuras moduladas en la capa nitrurada de todos los aceros. Asi como
la descomposicion de la estructura martensitica y el crecimiento de carburos en el nlicleo
del acero. El andlisis por longitud de onda reveld que los carburos de Fe-Cr fueron
transformados en nitruros de cromo en las regiones cercanas a la superficie, mientras que

la conversion no es completa a mayores profundidades.

M.F. Chungy Y.K. Lim [41] encontraron que Ja nitruracién con plasma y la difusién térmica
preducen similares capas nitruradas sobre el acero inoxidable 304. Durante la nitruracion
lamonofase austenitica se transforma en una mezcla de austenita (y }, FeaN ('), B1 (CrN)
y la fase ferritica. La drastica transformacién causa que el pardmetrodered dey y ' se
expanda dando una diferente apariencia visual. L.a presencia de unaplanicie y una abrupta
caida ds la concentracion y la microdureza es la consecuencia de ta gran diferencia de los

coeficientes de difusion de la capa nitrurada y def niicleo del acero.

E.J. Paimiere et. al. [25] encontraron la presencia de precipitados de (FeMo)2N y ultra-finos
precipitados de MoxN en lazonade difusién de aceros microaleados (en aceros de ultrabajo
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carbono). Asimismo encontraron que la nitruracién con plasma produce grandes in-
crementos en el limite de fluencia, resistencia a la fatiga y dureza superficial da los aceros

microaleados, ain por encima del acero 1045.

L. Cheng y E[. Mittemaeijer [42] encontraron cinco estados de cambios estructurales
durante el envejecimiento de hierro nitrurado (0.8 a 0.7% atémico de N). Eif primer estado
definido por la transformacién de austenita retenida a martensita entre -160°C y -40°C.
Segundo; segregacién y ordenamiento de atomos de nitrégeno por debajo de 100°C.
Tercero; precipitacion de nitruros incoherentes @, entre 100 y 220°C. Cuarto;conversion
del nitruro  «* eny’, entre 220 y 290°C. Y quinto; descomposicién de la austenita retenida

entre 240y350°C.

M.A.J. Somers y E.J. Mittemeijer [43] encontraron que la formacién de poros en las
fronteras de grano en parte de las capas adyacentes a ia superticie es causado por la
metaestabilidad de la fase FesN que produce la "precipitacion’ de Nzgaseosoenlas
fronteras de grano. Sobre tismpos muy prolongados de nitruracidn, tales poros se unen
provocando la separacion de la frontera de grano, produciendo una disminucién en la

durezacsrcanaalasuperficie.



2.1 Corte.

Para e! desarrolio de este estudio se usé un acero de herramienta H-12 comercial, cuya
composicién se presenta en la Tabla 2.1. El esquema de experimentos lievados acabo se

muestra en la Tabla 2.2.

De una barra da 5.5 cm. de didmetro, se cortaron muestras de 4.5X 1 X 1 ¢m, (figura 2.1a)
con una cortadora LECO CM-15. Las muestras fueron tratadas térmicaments, como se
describe en el siguiente inciso. Después del tratamiento térmico se cortaron tres grupos
de muestras, de acuerdo a la técnica de caracterizacion que serfa utilizada.

Grupo 1: Se cortaron 22 muestras de 1 X 1 X 0.5 cm las cuales fueron ranuradas por la
mitad de la cara de 1 X 1 cm con una cortadora de baja velocidad LECO VC-50, utilizando
un disco de 0.38 mm de espesor con filo de diamants, hasta alcanzar una profundidad de
0.8 cm. (figura 2.1b). Este tipo de muestras fueron usadas para realizar los estudios de
fractografia, microdureza y microestructura, los cuales son detallados més adelante.

Grupo 2: Se cortaron 16 muestras de 1 X 1 X 0.5 cm. sin ranurar (figura 2.1c}), para su
estudio en el difractémetro de rayos-X.

Grupo 3: Se cortaron 30 musstras en forma de laminillas de 1 X 1 X 0.03 cm (figura 2.1d).
La méquina de corte fué un Microtomo Leco VC-50 a bala velocidad. Luego fueron
desbastadas hastalograr un espesorde 0.01 cm. y pulidas conalimina de 1zm. porambas
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caras. Estas muestras fueron usadas para realizar el estudio por microscopfa electrénica
de transmisién.

2.2 Tratamlentos Térmicos.

Los tratamientos térmicos de temple y revenido se hicieron sobre las barras cuadradas de
4.5X 1X 1 (cm), utilizando un horno tipo mufla, marca Lindberg, con capacidad méxima
de 1100°C, utilizando un controlador automético digital con una precisién termométrica de
= 10°C.

Templado. Las muestras fueron austenizadas a una temperatura de 1050°C + 10°C,con

untiempode permanencia de 0.5 horasy posteriormente se templaron enaceite.

Revenido. Fueron utilizadas dos temperaturas de revenida, con un tiempo de permanencia
de 0.5 horas. La mitad de las barras fueron revenidas a 580°C + 10°G, dejadndoseentriar
al aire. La otra mitad fue revenida a 550°C + 10°C, enfriandose de igual forma, que las

muestrasanteriores.
2.3 Equipo de Nitruracién lénica.

El equipo de nitruracién iénica utilizado se musstra en la figura 2.2. La campanay labase
son de acero inoxidable 304. La fuente de poder tiene capacidad de 3 KVA en corriente
directa (1000 volts y 3 amperes) con control manual. La bombade vaclo es Leybold-Heraus
con una capacidad de bombeo de 6 dm? por segundo. Elmedidor de vacio es determopar
Granville-Phillips, con una capacidad de 10 a 1000 torr. Las variables eléctricas fueron
medidascommultimetros Soar, concapacidades de0-1200V. y0-10A. respectivamente. La
temperaturafue medidautilizando untermopartipo K {cromel-alumel}, y un multimetro Soar.
Lapresiénes controladamediante unrotdmetro Matheson, convéivulade aguja.
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2.4 Proceso de Nitruraclén iénica.

Para cada tratamiento de nitruracion las muestras fueron desbastadas y pulidas con
alimina hasta de 1 #m. Para cada tiempo de tratamiento se utilizaron: dos muestras del
grupo 1, una revenida a 550°Cy la otra a 580°C; dos muestras delgrupo 2, unarevenidaa
550PCy la otrarevenida a 580°C; cuatromuestrasdelgrupo3, dos deellasrevenidasa550°C
ylasotrasdosrevenidasa580°C. Se ulilizé unamezcladegases de 20% Nz y 80% Hg, lacual
esreconocida porevitarlaformaciondelacapade compuestos (capablanca) {12]. Elinterior
delacdmara (dnodo) yia platina portamuestras {catodo} fueronlijados y desengrasados con
acetona, antes de cada tratamiento, para evitar la presencia de contaminantes. Todas las
muestras también fueron desengrasadas en acetona, Las muestras fueron colocadas enla
platina de tal forma de no hacer contacto entre ellas, para evitar el enmascaramiento de
algunasregionesylaformaciondearcoseléctricos. Eltratamiento seinicié conunvacioinicial
de0.13Pa,durante10a15minutos. Despuésserealizarondospurgasdelsisterna, admitiéndo
enlacamaralamezclade gases, hastaalcanzar unapresiénde 65 KPa.y después evacuarel
sistemahastalapresiéna 1350Pa. Estas purgasdelsistemasehicieronparareducirlapresion
parcial de oxigeno dentro de la cdmara, el cual es uno de los agentes contaminantes mas
nocivosdeesteproceso. Enseguidaseprocedidaestablecerladescargaluminosa,aplicando
unadiferenciade potencial de 300V y 0.5 A, paraencender el plasma. Durante ei encendido
se formaron una gran cantidad de arcos, los cuales fueron provocados por la presencia de
particulassobre la superficie del catodo. Estos arcos provocaron que la descarga sea
inestable durante los primeros minutos (aproximadamente 5 minutos). Cuando ladescarga
se estabilizd, se aumento lentamente Ia diferencia de potencial, hasta liegar a 450 V, para
después de 1 hora de encendida la descarga, alcanzar la temperatura de trabajo de S00°C
+ 20°C. En la tabla 2.3 se resumen las condiciones de operacion establecidas para los
tratamientos.
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2.5 Técnicas de Caracterizacién y Preparacién de Muestras

2.5.1 Fractogratia.

Latécnica de la fractografia se emplea para conocer el endurecimiento y la profundidad de
la capa nitrurada. Las muestras nitruradas del grupo 1, fueron enfriadas hasta la
temperatura del nitrdgeno liquido (aprox. 87°K), como semuestraenlafigura2.3y después
fracturadas,enseguidalasmuestrasselavaronenacetonaysesecaronconegirecaliente.Sobre
una de las mitades se hizo el andlisis de la fractura a lo largo de la cara perpendicular ala

superficie nitrurada, utilizando un microscopio electrénico de barrido Jeol-T200.

2,5.2 Perfiles de Microdureza.

Para la construccién de los perfiles de microdureza se utilizd la otra mitad de las muestras
fracturadas del grupo 1. Las muestras fueron colocadas en un portamuestras como el
ilustrado en la figura 2.4a, para poder obtener una superficie totalmente perpendicularala
cara nitrurada, se desbastaron y pulieron hasta alimina de 0.3 um. En la figura 2.4b se
presenta en forma esquemdética la distribucidn de identaciones para obtener los perfiles de
microdureza de cada unade las muestras. Se utiizé unmicrodurémetro Matsuzawa MHT-2
con una carga de 200 g. Se midié la microdureza desde ta supaerficie nitrurada hasta una
profundidad de 500 #m.

2.5.3 Microestructura,

Las muestras utilizadas en el estudio de microdureza, fueron nuevamente desbastadas y
pulidas con aldmina hasta de 0.05:m. Pararevelar lamicroestructura se atacaron con Nital
2 (2% de 4cido nitrico en alcohol etflico). Las superficies nitruradas fueron analizadas en
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un microscopio electrénico de barrido Jeol T-200. EJ microscopio electrénico tiene mayor

resolucion y profundidad de foco que el microscopio 6ptico.

2.5.4 Difraccién de Rayos-X.

Los andlisis por difraccion de rayos-X se hicieron sobre la superficie de las muestras
nitruradas del grupo 2. Las muestras fueron montadas en cera para sujstarlas enla platina
del difractémetro, después se lavaron en un bafo de ultrasonido con acetona. Se usé un
Difractémetro Siemmens D-5000, con un sistema computarizado de adquisicion de datos.
La velocidad de barrido establecida fué de 0.2° por segundo. Se utilizé radiacion Ka de un
tubo de cobre.

2.5.5 Microscopia Electronica de Transmision.

Se cortaron placas de la superficie nitrurada de aproxirnadamente 3 mm de didmetroy 0.1
mm de espesor como es requerido por los portamuestras del microscopio. Para adelgazar
la zona de observacién se usé un equipo de doble chorro para electropulido, con un
electrolito de 6% acido perclérico en alcohol etlico a una temperatura de 0°C, conuna
corrientede0.12amperes.Paraesteestudiobasicamenteseutilizdunmicroscopioelectrénico
de transmisién Jeol CX-100, con excepcion de las muestras con el tratamiento de 10 horas,
quefueronanalizadas enunmicroscopiodetransmisiénJeol C-200.
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3.1 Fractogratia.

La fractura en aleaciones metélicas y otros materiales puede ocurrir de manera trans-
granular (a través de los granos) 6 intergranular (a lo largo de fas fronteras de grano). De
cualquier forma, a pesar de los patrones de fractura, existen esencialmente cuatro modos
principales de fractura: fractura por cavidades, clivaje, fatiga y fractura decohesiva. Cada
uno de estos modos tiene una apariencia caracteristica de la superficie de fractura y un

mecanismo o mecanismos por medio de los cuales la fractura se propaga [44].

Las figuras 3.1 a 3.6 presentan la superficie de fractura obtenida en las muestras revenidas
a580°Cynitruradasdurante2.5,5,7.5,10,12.5,15horasrespectivamente. Sepusdeobservar
en cada una de ellas el cambio en el tipo de fractura producido por e! frente difusivo de
nitrégeno, de tal forma que en el interior de la muestra la fractura observada (fractura por
cavidades)tiene unamayor capacidad paraabsorberdseformaciény amedidaque nos acer-
camos al borde nitrurado el incremento en dureza produce que esta capacidad disminuya
(fractura por clivaje). Enlas muestras detiempos mayores enla capa endurecida se observa
un cambio en el tipo de fractura, ahora la fractura es una mezcla de clivaje y decohesion de
las fronteras de grano (fracturaintergranular).

Enlas figuras 3.7 a3.11 se presentan las superficies de fractura, cbtenidas en las muestras
revenidas a 550°Cynitruradasdurante2.5,5,7.5, 10y 12.5horasrespectivamente. Sepuede
observarqueelcomportamientoobservadoenlasmuestrasrevenidas a580°C se repite. En
fas figuras 3.12a, 3.12b y 3.12c correspondientes a 15, 12.5 y 10 horas de nitruracién, se



presentan algunos detalles de la fractura intergranular producida por la precipitacion y
debilitamiento de las fronteras de grano.

Los valores promedio de! espesor de la capa endurecida medidos de las fractografias se
presentan en la figura 3.13. Los datos presentados son ajustados por medio de lineas
rectas buscando alcanzar la relacion conocida entre la profundidad y la raiz cuadrada de!
tiempo, asociada al proceso difusional simple del nitrégeno en el acero. Se observa una
desviacion que puede ser asociada a variaciones experimentales. También podemos
considerar otras complsjidades tales como la influencia de 1a precipitacién de nitruros, la
saturacion de nitrogeno y el desplazamiento del carbono [7]. Otros autores también han
reportado algunas desviaciones en sus resultados para la capa endurecida con nitrégeno

en aceros aleados con cromo [3).

3.2 Perfiles de Microdureza.

El proceso de nitruracion ibnica produce un significativo incremento en la dureza superficial
del acero, en comparacion con fa dureza obtenida después de los tratamientos de temple
y revenido (438 kg/mmzparalas muestrasrevenidasas80°Cy 541 kg/mm2 paralasmuestras
revenidasa550°C). Los perfiles de microdureza Vickers como unafuncién dela profundidad
sepresentanenlasfiguras3.14a3. 19paralasmuestrasrevenidasa580°C, ynitruradasdurante
2.5,5,7.5,10,12.5y 15 horasrespectivamente. Los perfiles de microdureza delas muestras
revenidasa550°C,sepresentanenlasﬁgura53.20a3.24,nitruradasdurame2A5,5,7.5, 10y12.5
horasrespectivamente. Seobservaquelos perfiles demicrodurezade 2.5horas muestranun
comportamiento difusional simple, pero a medida que el tiempo de tratamiento aumenta se
desarrolla una pianicie de dureza. Laformacién de planicies de dureza cercadela superficie
enacserosaleadosconcromohasidoreportada[3], yserelacionaconlaexistenciadeuncierto

nivel de saturacion de nitrégeno en el aceroy a la formacidn de una capa ricaen carbono la
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cual es empujada por el frente difusional de nitrégeno. Se pueden observar tres fenémenos
béasicamente.

1. La microdureza cercana a la superficie (entre 15 y 20 um) aumenta hasta un méximo
alcanzado a 7.5 horas de tratamiento, para después disminuir a tiempos mayores, como
se observa en la figura 3.25. Este fenémeno de aumento en dureza en la superficie se
atribuye a a precipitacién masiva de nitruros de todas as especies presentes. Sinembargo
ya qus se ha saturado la superficie de nitrégeno, la temperatura de tratamiento a tiempos
mayores de 7.5 horas produce una decarburizacién provocando que la dureza superficial
disminuya. La decarburizacion es posible en los aceros donde no se forma capa de

compuestos durante el proceso de nitruracion {5].

2, Amedida que el tiempo de tratamiento aumenta la dureza de la matriz disminuye, como
resuttado de la temperatura de tratamiento (figura 3.26), el cual puede atribuirse al tercer
estado del revenido. Este tercer estado se define como un crecimiento y nucieacidn de
cementita que disminuye el contenido de carbono en la matriz transformandola en una
territa BCC, que se asocia a la perdida de dureza [29)]. Sin embargo se observan des-
viaciones de este comportamiento debidas a endurecimientos secundarios, producidos
por la precipitacidn de finos carburos de aleacion. Solo tres carburos de aleacidn son
capaces de producir este efecto: W2C, Mo2CyVC[29]. Estaendurecimientosecundariose
observa con mayor claridad en fas musgstras que fueron revenidas a 550°C. Debido a que
revenidos por arriba de los 550°C producen un cuarto estado del revenido, en el cual ia
cementita es disuelta en la matriz ferritica altamente aleada.

3. En la figura 3.27 se presentan los espesores de la capa endurecida, para obtener este
dato se fij6 una dureza arbitraria de 850 Kg/mm?, lacual correspondeaproximadamentea
unincremento del 50% en dureza conrespecto ala matriz. En las muestras nitruradas que
fueron revenidas a 580°C, se observaun crecimiento del espesor delacapaendurecida en
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funcidn del tiempo, en particular se observa un incremento significativo en et espesor de la
capade2.5a5horas. Estepuededeberseaque enlasprimeras 2.5horas el procesodifusivo
quepsrmiteslavancedelfrentedenitrégenoncalcanzaaseractivado. Estemismofendmeno
tambiénseobservaenlamuestrasnitruradas quefueronrevenidasa550°C. Sinembargoa 10
ya12.5horaselespesordelacapapermanececonstante. Comparandolasgréficas3.13y3.27
secbservaquelasmuestrasrevenidasa550°C presentanunacapaendurecidamayor. Detal
formaqueelcrecimientodelacapaendurecida, ocbservadoenlasiractografiasesconfirmado
porlosperfilesdemicrodurezaconalgunasdesviaciones,debidasaincertidumbreexperimen-

tal.

3.3 Microestructura.

La microestructura obtenida en las muestras después de templadas y revenidas se presen-
ta en las figuras 3.28a y 3.28b. Se observa que la muestra revenida a 580°C (figura 3.28a)
presenta una matriz de martensita revenida, donde las agujas de martensita son de mayor

tamafioencomparaciénconlasmuestrasrevenidasa5s0°C (figura3.28b).

Los cambios en la microsstructura producidos por la presencia de nitrégenc a lo largo de
los diferentes tiempos de tratamiento se presentan en las figuras 3.29 a 3.34 para las
muestras revenidas a 580°C, y en las figuras 3.35 a 3.39 para las muestras que fueron
revenidasa550°C.

Se observa que la microestructura en la muestra nitrurada 2.5 horas no presenta diferen-
cias apreciables entre la estructura en elinterior y la estructura en el borde nitrurado (figuras
3.29 y 3.35). Sin embargo a 5 6 mas horas se observan diferencias claras entre la
microestructura de la matriz y la que se produce en el borde nitrurado (figuras 3.30 a 3.34
y 3.36 a 3.38). Se observa que las fronteras de grano dentro de {a capa endurecida
contienen una gran cantidad de precipitados. La fina martensita revenida que se observa
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originalmente en la matriz, dentro de la capa endurecida tiende a crecer y las puntas se
vuelven mas agudas. También se observa que entre las agujas de martensita revenida al
final de la capa endurecida se producen pequefios huecos, los cuales pudieron haber
estado ocupados por precipitados de carbono, el cual ha sido desplazado de la matriz por
el nitrégeno [5,7,39], emigrando tanto a las fronteras de grano como a los alrededores de
las agujas martensiticas, lo cual produce que en la punta del frente de nitrégeno se forme
una zona enriquecida de carbono {5). Este fendmeno produce que las fronteras de grano

al final de la capa endurecida esten delimitadas por precipitados.

Sin embargo en las figuras 3.40 a 3.45 para las muestras revenidas a 580°Cy3.46a3.50

para las revenidas a 550°C se presentan algunos detalles de los bordes nitrurados, donde

también se observa precipitacién en las fronteras de grano. Asi mismo en esta serie de

micrografias se observa que nohay produccidn de capablanca (capa de compuestos}, jus-

tificado la perdida de durezaenla superficie atiempos largos debido ala decarburizacion de

la matriz en la superficie [5,7). En la figura 3.45 se puede observar que la frontera de grano

presentaalgunascavidades,lascualespudenserformadasporia’precipitacién*deNgaseoso,
estefendomenosepresentacuandolostiempos detratamientosonlargos [43].

3.4 Difraccidn de Rayos X.

Los analisis por difraccién de rayos-X principalmente indican la presencia de la fase FeaN,
peronopuedenserusadosparadeterminarsuscantidadesrelativasapartirdelasintensidades
difractadas [45). Lafigura3.51 (ay b) presentalos patronesdedifracciénobtenidos paracada
unadelastemperaturas derevenido 580°Cy 550°Crespectivamente, enlos acerosantesde
ser nitrurados. Las figuras 3.52 a 3.57 presentan los patrones de difraccion de las muestras
revenidas a 580°C y nitruradas durante 2.5,5,7.5,10,12.5 y 15 horas respectivamente. Las
figuras 3.58 a 3.62 corresponden a los patrones de difraccién obtenidos en las muestras
revenidasa550°Cynitruradasdurante 2.5,5,7.5,10y 12.5horas. Los valores de lasdistancias
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interplanares fueronextraidos delos manuales JCPDS [46) paradifraccionderayos-X. Enlas
tablas 3.1 y 3.2 se presenta un resumen de la informacion de los patrones de difraccion,
mostrados enlasfiguras 3.52a3.62. Se observaquelatfase FesN ('), es formada desde el
inicio del tratamiento manteniendose como la fase predominante de! proceso para las dos
temperaturas de revenido. Por otro lado en las muestras nitruradas que fueron revenidas
a 580°C el nitruro de cromo se precipita desde elinicio, no siendo asi en lamuestra revenida
a550°C, enla cual aparece esta especie hasta el tratamisnto de 5 horas. Ennitruracion este
compuesto es en parte el responsable de los fuertes incrementos de dureza que sufren los
aceros tratados. Elcompuesto deW2C presenta fuertesintensidades en los tratamientos de
2.5,5y7.5horas paralasmuestrasrevenidasa550°C, disminuyendosuintensidad atiempos
mayores. Lapresenciade estecompuestojustificalas diferencias encontradasenios perfiles
demicrodureza, yaqueesreconocidocomoinductordeendurecimientossecundarios,como
sediscutié anteriormente. Porlotanto elhecho deque este compuestonoeste presenteenla
muestrasrevenidasaSBd’Cy nitruradas (conexcepcidndelasmuestrasnitruradasa?7.5horas
dondesiesdetectadasupresencia), producequelasmicrodurezasobtenidasenestasmuestras
seanmenoresalasobtenidasenlasmuestrasrevenidasa550°C. Sumadoaesto, tenemosla
presencia de compuestos de WC, los cuales son muy dificiles de descomponer durante el
tratamiento de nitruracion idnica.

3.5 Microscopia Electrénica de Transmisién

En este trabajo debemos hacer un especial énfasis sobre la técnica de microscopia
electronica de transmisién, por su mayor resolucion. El estudio de transmision se realizé
(inicamente en las muestras nitruradas que fueron revenidas a 580°C. Suponiendo quelos
chorrosdelequipodeelectropulidoadelgazaniasmuestrasenformasimétrica, iaprofundidad
sobrelacualse hace el andlisis por transmisién debe serde40a60um. Enla figura 3.63a, se
presenta la imagen de campo claro obtenida en.la muestra nitrurada a 2.5 horas, se

observan pequerias placas de precipitados (a}, correspondientes a nitruros de cromo [34],
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los cuales se encuentran finamente dispersos en la matriz de martensita. También pueden
observarse una gran cantidad de precipitados en las fronteras de las placas de martensita,
los cuales son producidos por el despltazamiento de carbono de la matriz [7], para producic
una matriz de martensita enriquecida de nitrégeno (Fe1sN2), como se apreciaen el patrén
dedifracciéndeafigura3.63b. Donde los puntos que se encuentran dentro del primer anillo,
correspondenauna superred {47] de Fe1eN 2, con una distanciainterplanar de 0.577 nm, la
cual se aproxima al valorreportado para estafase de 0.572nm {2,3,38]. El primer anilloen el
patrén de difraccion corresponde a una distancia interplanar de 0.208 nm, la cual es muy
cercana alos valores reportados en las fichas de la JPCDS, parael FeaCy el CrN de 0.206 y
0.2068 nmrespectivamente. La distanciainterplanar medida del segundoanilloes de0.1877
nm, que corresponde alafase de FesN. Ei tercer anillo presenta una distancia interplanar de
0.1282 nm, aproximandose a los valores de 0.125 y 0.1268 nm reportados para CrN y W2C
respectivaments. Elcampooscurcpresentadoenlafigura3.63cfueformadoutilizandoparte
de la reflexidn del primer anillo, se observa la fina dispersion de precipitados en la matriz.

Laimagen que se presenta en la figura 3.64a corresponde a fa muestra nitrurada 5 horas.
Se observa el crecimiento de las plateletas de CrN, asi como la mayor cantidad de
precipitados en las fronteras de placas martensiticas. Las grandes particulas oscuras no
pudieron ser identificadas, pero siempre se observaron cerca de ias fronteras de placas
martensiticas. Sin embargo es impartante observar que de estas particulas surgen largas
plateletas de forma ondulatoria, parecidas a la formacidn de subfronteras de grano. La
figura 3.64b, presenta el patrén de difraccion obtenido sobre la muestra. Se observan
débiles refiexiones de la superred de FeisNz. Asimismo es posible observar tres anillos,
dondeladistanciainterplanar (0.202nm)detprimeranillo puede corresponder aprecipitados
de CrN o de Fe3C. Ladistanciainterplanar (0.1832) medidadel segundoanillo seaproximaa
lafase de FeaN. El tercer anillo presenta una distancia interplanar de 0.1261 nm, la cual es
aproximada al valor reportado para W2C y CrN. Lafigura 3.64¢ presenta el campo oscuro
obtenido sobre una seccién de las reflexiones del primer anilio del patrén de difraccién, se
observalafinadispersiondelos precipitados dentro de lamatriz.
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En la figura 3.65a se presenta la imagen de campo claro obtenida en la muestra nitrurada
a 7.5 horas, se observa la presencia de una fina dispersién de precipitados esféricos en la
matriz, asi como de algunas plateletas de CrN. Ei patrén de difraccién correspondients a
esta regién (figura 3.65b) no presenta puntos de superred, sin embargo los aniios que
aparecieron difusamente en las muestras anteriores, ahora se presentan claramente
definidos. La distancia interplanar det primer anillo (0.208 nm), se atribuye a la presencia
de CrN. El segundo anillo corresponde a la fase FesN, con una distancia interplanar de
0.1789 nm. Al igual que en las muestras anteriores el tercer anillo es producido por los
precipitados deW2Cy CrN. Sinembargo el patrén de difraccién obtenido enlos alrededorss
de una frontera de grano, presenta un alineamiento de los puntos del patrén de difraccion
comoseobservaeniafigura3.65c, donde se presentanenformacoherentelos precipitados
de WzCylamatrizde FesN. Eicampooscuroobtenidosobreelpuntomas brillantedel patrén
de difraccién de la figura 3.65¢c se presenta en la figura 3.65d, se observa que ademés de
difractarlos finos precipitados de W2C tambien se iluminala matriz de FeaN. La precipitacion
coherente de W2C y de FesN, puede ser la causante del incremento en la microdureza
superficialdelas muestrasnitruradasa7.5horas.

A diferencia de las muestras anteriores donde se usé un microscopio Jeol 100 CX, enlas
muestras nitruradas 10 horas se utilizd un microscopio Jeol 200 CX, lo cual permitid obtener
una mayor resolucién. En la figura 3.66a, se presenta laimagen de campo claro obtenida
en la muestra nitrurada 10 horas, en donde se observa una gran cantidad de plateletas de
CrN, ordenadas por pares y orientadas en forma perpendicular una de otra. Asi mismo se
encuentran dispersos en la matriz pequefios precipitados esféricos los cuales pueden ser
de W2C, sin embargo no se puede distinguir su presencia en el patrén de difraccién,
presentadoenlafigura3.66b.Enelpatrdndedifraccibnseobservanbiendefinidostresanitlos,
delos cuales el primero y tercero corresponden al nitruro de cromo (CrN), cuyas distancias
interplanares son de0.232y0.1428 nmrespectivaments. Elsegundo anillo correspondeala
matriz de FesN,conuna distanciainterplanar de 0. 1923nm. Elcampooscuroquesepresenta
en la figura 3.86c fue obtenido sabre una porcidn de los anillos correspondientes a los dos
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primeros anillos, se observa una gran cantidad de finos precipitados y fuerte luminosidad

de la matriz.

La imagen de campo claro que se presenta en la figura 3.67a corresponde a la muestra
nitrurada 12.5 horas, se observa una gran cantidad de precipitados de formas muy diversas
en la matriz y las fronteras de placas martensiticas se encuentran ocupadas por
precipitados. El patrén de difraccion obtenido sobre esta zona, presenta los tres anillos
caracteristicos que han aparecido en las muestras anteriores como se observa en a figura
3.67b. Donde el primer anillo corresponde a precipitados de CrN con una distancia
interplanar de 0.208 nm. El segundo anillo presenté una distancia interplanar de 0.1832
nm, la cual corresponde aproximadamente a la fase de FesN, es importante notar que
inicialmente los anillos se observaban en forma continua, sin embargo en esta muestra los
anillos formados estan definidos con fuertes reflexiones, en este casolos puntos intensos
del segundo anillo semejan un patrén de difraccién correspondiente a la familia de planos
{100). Eltercer anillo es producido por las reflexiones del CrN con una distancia interplanar
de 0.1261 nm. La imagen de campo oscuro obtenida sobre una porcion de los dos
primeros anilios (figura 3.67c¢), presenta una gran cantidad de precipitados de nitruro de

cromo, y de igual forma la matriz también se veiluminada.

A medida que el tiempo aumenta, la microestructura sufre severos cambios. De tal forma
que a 15 horas de nitruracion, lo que al principio fué una incipiente precipitacién en las
fronteras de las placas de martensita ahora son lineas continuas de precipitados, como se
observa en la figura 3.68a que musestra laimagen de campo claro. Ademds de engrosarse
las fronteras, también se aprecia un crecimiento de las placas de precipitados de CrN, los
cuales pueden ser identificados por su forma de precipitacién, se orientan en forma
perpendicular uno de otro. La figura 3.68b presenta el patrén de difraccién obtenido en la
misma area dellaimagen de campo claro, se observa nuevamente el patrén de anillos. Sin

embargo ahora la orientacién de la matriz de FesN (d = 0.173nm) correspondeaunafamilia
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de planos (111). Los anillos interno y externo corresponden a los precipitados de CriN
(d =0.208 nmy d=0.1236 nmrespectivamente), observados en laimagen de campo claro.
Debido a la fuerts intensidad de los puntos de la matriz, el campo oscuro obtenido sobre
una porcidn de los dos primeros anillos, muestra iluminados tanto la matriz como los
precipitados de nitruros de cromo, como se observa en la figura 3.68c.

Enlatabla 3.3 se presentan las distancias interplanares obtenidas experimentaimente y los
valores reportados [46] en la literatura. Puede observarse que las fases de FesN y CrN
aparecen desde elinicio enforma de pequerios precipitados y evolucionan hasta serlabase
delamicroestructura. Undatoimportantequecabesefalar, escomolos puntosdelasuperred
producida por famartensitacon alto contenido de nitrégeno, setransformanydesaparecen
delos patrones de difraccién a partir de 7.5 horas detratamiento. De acuerdo al mecanismo
detransformacion propuesto por K.H. Jack [2].

De acuerdo al modelo de interaccion propuesto por B.J. Lightfoot y D.H. Jack [3] {figura
1.4), el alto contenido de cromo (5.1% en peso) determina una fuerte interaccidn con facii
nucleacion de precipitados, estableciendo:

1) la difusién de los elementos de alsacién sustitucionales es despreciable.
2) todos fos elementos de aleacion en lainterfase de las regiones nitrurada y sin nitrurar,
precipitan antes de que el frente de nitrdgeno se siga moviendo hacia el interior.

3) el producto de solubilidad (Ks = [N]x[A]), para precipitacion homogénea de nitruros de

aleacién es despreciable. De tal forma que la profundidad E enuntiempo t estd dada por:

§2= ------- .Dt
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donde:

[N] es la concentracion de nitrGgeno en la superficie en % atémico.

{A] es la concentracién original del elemento de aleacion en % atdémico.
r es la relacién de nitrégeno-elemento aleants en ta fase nitruro.

D es la difusividad del nitrégeno.

Sin embargo se obtienen ligeras desviaciones al modslo propussto, ya que de acuerdo a
este la dureza superficial no cambia con respecto al tiempo a temperatura y concentracién
de nitrégeno en la atmdstera constantes, ademas el estudio realizado por Lightfoot y Jack
fué sobre aleaciones ternarias Fe-Cr-C. En mi caso el estudio que ha sido desarrollado es
sobre un sistema multicomponsnte. En los resultados obtenidos sa observa un fuerte
incremento en la dureza de la superficie atiempos hasta de 7.5 horas. Este incremento es
producido por la evolucién de los carburos de tungsteno, como se observa ent los patrones
de difraccion de rayos-X. Este fenémeno también es confirmado por el estudio realizado
por microscopia de transmisién, donde se observé que el nitrégeno difunde através de la
matriz martensitica, desplazando al carbono que se encusntra en solucidn séiida, hacia las
fronteras de las placas martensiticas. De igual forma el carbono que formaba parte de los
carburos de cromo es desplazado por el nitrdgeno transformandose en nitruros, esto
produce que en la punta del frente de nitrégeno se forme una regidn enriquecida con

carbono.
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CONCLUSIONES

1. El acero H-12 presenta una buena respuesta a la nitruracion iénica, alcanzando una
dureza en {a superficie de hasta 150% maés que la dureza de la matriz.

2. Atiempos menores de 7.5 horas, la dureza de la superficie aumenta como una funcién
del tiempo de nitruracion iGnica.

3. El endurecimiento logrado a 7.5 horas es producido por el efacto cooperativo de la
precipitacion de las especies FesN-CrN y por la precipitacion de la tase secundariade WzC.
Asi como de precipitados del tipo Crz2(C,N).

4. La perdida de dureza en la superficie cuando la nitruracidn procede a tiempos mayores
a7.5horas, es producida por la decarburizacion superficial y la precipitacion masivaenlas
fronteras de grano, produciendo un debifitamiento de estas.
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c Si Mn S P Cr Ni Mo w v Fe
032 | 022 | 028 | 0024|0024 | 510 | 0.14 | 1.24 | 232 | 024 | Bal.
Tabla 2.1 Composicion quimica (% en peso) analizada en el acero H-12.
. tyat 25hrs. | 50 hrs, | 75 hrs. | 10hrs. | 125 hrs, | 15 hrs.
T °C.
580 °C X KK XK YOO( 00K X
550 °C 300K X0 00 00X 200K -
Tabla 2.2 Disefio experimental.
VARIABLE RANGO DE OPERACION
TEMPERATURA, °C. 490 - 510
VOLTAJE, Volts 410~ 440
CORRIENTE, Amperes 0.40 - 0.50
PRESION, Tors. 8-10
MEZCLA DE GASES, % en Volumen 80-20, H2-N2

Tabla 2.3 Condiciones establecidas para operacion.




Tiempode | y'(FeaN) + CIN | W2C Cr2(CN) we
Tratamlento ; ! !
25 © Fuerte . Moderado | Moderado | No aparece | No aparece
50 7‘ Fuerte ‘TAModerado i NB;;arece Debil No aparece
75 f Fuerte Moderado i Fuerte Moderado | No aparece
10 Fuerte ' Moderado | Noaparece | Moderado | No aparece
125 Fuerte | Moderado iNoaparece Debil Debil
i 15 i Fuerte i Moderado i Moderado Debil

| Moderado

Tabla 3.1 Resumen del analisis por difraccion de rayos X, para las muestras revenidas a 580oC.

"“Tiempode ' ;' (FeaN) , CN W2C Cra(CN) wC

. Tratamiento | !

" a5 Fuerte ’ No aparece Fuerte No aparece | Moderada

. 50 Fuerte | Moderada | Fuerte | Moderada |  Debll

o 75 Fuerte Modreada Fuerte Fuerte Moderada
1o Fuerte Moderada | Moderada | Moderada Debii

: 12.5 Fuerte Moderada | Moderada | Moderada Debill

Tabia 3.2 Resumen del analisis por difraccian de rayos X, para las muestras revenidas a 5500C.




2.5 Hrs. 5.0 Hrs. 7.5 Hrs.
Radio,] d, ' d, EspecigiRadio,| d, | d, Esp
(em) | exp. | rep. {em) | exp. rep.
AT | (AT) A7) | A7)
067 2,85 5.72 Supar- - - -
red,
FeigN2
0.95 2.02 207 C:N, 0.92 2.08 2.07 CiN,
H FeaC FeaC
A T
o 1.87 11.89 FasN 1.05 18 1.89 FeaN 1.05 1.83 1.89 FeaN
ek =
15 128 ,1.27 (W2G, 1.52 1.26 127 W2C, 1.52 1.26 127 WaC,
: CIN CiN CIN
! 10 Hrs. 12.5 Hrs. 15 Hrs.
Radio,, d | d, EspecldRadio,] d, | d EspecigRadio,] d, | d, Esp
{cm) exg. rep. (cm) exg reg. (cm) exg. reg.
{ % | &% &% | @9 R | &%
l‘ [T 232 237 CiN 0 92 ’? 08 207 CiN 1.35 208 2.07 CiN
i :
13 192 1.89 FeaN 11 i,'u 1.89 FedN 1.62 .73 1.89 FaaN
162 a2 11.46 CiN 1.52 ‘\ 26 ;| 25 CrN 227 123 1.25 CiN
. [ !

Tabla 3.3 Comparacion de los valores de distancias interplanares, obtenidos experimentalmente

por micrascopia de transmision y los valores reportados en la literatura [JCPDS].
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Figura 1.1 Zonas de la curva voltaje-corriente para una descarga luminosa



Figura 1.2 Planta industrial de nitsuracion iénica: 1. Camara de vacio. 2. Junta de
sellado, 3. Mirilla, 4. Bomba mecanica de vacio, 5. Piezas para el tratamiznto. 6. Placa
de soporte, 7. Soportes aislantes, 8. Fuente de potencia (C.D.), 9. Linea de corriente
a las piezas (-}, 10. Conexion de la cdmara y aterrizaje (+). 11. Controlador analégico
de corriente y voltaje, 12. Consola de control. 13. Termopar, 14. Medidor de vacio. 15.
Vilvula de admisién de gases, 16. Manipulacién de mezclas de gases.
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la superficie {8. Edenhofer {4]).
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Figura 2.1 Corte y tipos de muestras utilizadas durante e! tratamiento, a)
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Figura 3.2 Fractografia de la muestra nitrurada 5 horas, revenida a 580°C.
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Figura 3.4 Fractogratia de la muestra nitrurada 10 horas, revenida a 580°C.
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Figura 3.6 Fractografia de la muestra nitrurada 15 horas, revenida a 580°C.
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Figura 3.8 Fractografia de la muestra nitrurada & horas, revenida a 550°C.



Figura 3.10 Fractografia de la muestra nitrurada 10 horas, revenida a 550°C.



Figura 3.12 Detalle de fracturas intergranulares, a) muestra revenida a 580°Cy
nitrurada durante 15 horas, b) muestra revenida a 580°C y nitrurada durante
12.5 horas, ¢) muestra revenida a 550°C y nitrurada durante 10 horas.
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1588

1280

S08

680

300

MICRODUREZA (Kg/mm®)

L R-S88/15 A
oo°°°°
] oo°°° N
¢y
0
L °, 4
[
¢ ° [ L]
%] 198 280 388 4898 509
PROFUNDIDAD (pm)

Figura 3.19 Pertil de microdureza de la muestra revenida a 580°C y nitrurada

15 horas.
e 1508
£
N
o) 1200
X

3598
ans
N
Ll 688
14
|
2 380
o
14
O a2
-
=

o R-558/2.5 4
°
L °°oo J
09900%09°° 00 400 4 %0 500 4 o o
L o
a 180 288 380 4008

PROFUNDIDRD

500
(

jam)
Figura 3.20 Perti! de microdureza de la muestra revenida a 550"C y nitrurada
durante 2.5 horas.



“e 1508 . . —
E v :
AN
o 1200 [,
b4 ¢ %9,
- %
see | .
GN: 00 0
W 628 | 00’0
3 R :
2 3@g L e
o L o
x
U B L i 1 A
"z" %] 189 200 388 4986 588

PROFUNDIDAD (jum)

Figura 3.21 Perfil de microdureza de la muestra revenida a 550°C y nitrurada
durante 5 horas.
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Figura 3.22 Perfll de microdureza de la muestra revenida a 550°C y nitrurada
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Figura 3.23 Perfil de microduraza de la muestra revenida a 550°C y nitrurada
durante 10 horas.
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Figura 3.24 Pertil de microdureza de la muestra revenida a 550°C y nitrurada
durante 12.5 horas.
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Figura 3.25 Evolucion de la microdureza cercana a la superficie (aprox. 15um)

de las como una fi 6n del tiempo de nitruracién,
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Flgura 3.26 Camblo en 1a microdureza del centro de las muestras en funcién
del tiempo de tratamiento.
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Figura 3.27 Espesor de capa con una microdureza mayor a 850 Kg/mm"’, como
una funcién det tiempo de tratamiento.
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Figura 3.28 Microestructura de las muestras templadas y revenidas, antes de ser
nltruradas.a)Muestrarevenldaasao"Cyb)Muestrarevenlda3550°c.



Figura3.29 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 2.5 horas.

Figura3.30 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 5 horas.



Figura3.31 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 7.5 horas.

Figura3.32 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 10 horas.



Figura3.33 Microestructura de ia superticie perpendicular a la cara expuesta
ala descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 12.5 horas,

Figura3.34 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 580°C y nitrurada durante 15 horas.



Figura3.35 Microestructura de la superticle perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 550°C y nitrurada 2.5 horas.

Figura3.36 Microestructura de la superficle perpendicular a {a cara expuesta
a la descarga, muestra revenida a 550°C y nitrurada 5 horas.
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Figura3.37 microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
ala descaraa. muestra revenida a §50°C v nitrurada 7.5 horas.

Figura3.38 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
a la descarga, muestra revemda a 550°C y nitrurada 10 horas.
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Figura3.39 Microestructura de la superficie perpendicular a la cara expuesta
ala descarga, muestra revenida a 550°C y nitrurada 12.5 horas.

Figura 3.40 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 2.5 horas.



Figura3.41 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 5 horas.

Figura3.42 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 7.5 horas.



Flgura3.43 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 10 horas.

Figura3.44 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 12.5 horas.



Figura3.45. Detalie de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 580°C y tratada 15 horas.

Figura3.46 Detalie de ia microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 550°C y tratada 2.5 horas.
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Figura3.47 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la

muestra revenida a 550°C y tratada 5 horas.

Figura3.48 Detalle de 1a microestructura cercana al borde nitrurado de la

muestra revenida a 550°C y tratada 7.5 horas.



Flgura3.49 Detalle de 1a microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 550°C v tratada 10 horas.
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Figura3.50 Detalle de la microestructura cercana al borde nitrurado de la
muestra revenida a 550°C y tratada 12.5 horas.
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Figurad.51 Patrones de difraccion de rayos-X de las

a). 580°C y b). §50°C, sin nitrurar.
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Figurad.52Patron de difraccion de rayos X, de 1a muestra revenida a 580°C y
nitrurada 2.5 horas.
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Flgura3.53 Patron de difraccion de rayos X, de la muestra revenida a 580°Cy
nitrurada 5 horas.
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Figura 3,54 Patrén de difraccion de rayos X, de 1a muestra revenida a 580°C y
nitrurada 7.5 horas.
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Figura3.s5 Patrén de difraccién de rayos X, de 1a muestra revenlda a 580°C Yy

nitrurada 10 horas.
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Flgurad.56/Patrén de difraccién de rayos X, de la muestra revenlda a 580°C y
nitrurada 12.5 horas,
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Flgura3.57 patrén de difraccion de rayos X, de la muestra revenida a 580°C y
nitrurada 15 horas.
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Figura3.58'Patrén de difraccion de rayos X, de la muestra revenida a 550°Cy
nitrurada 2.5 horas,
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Flgura3.59 Patrén de difraccién de rayos X, de la muestra revenida a 550°C 'y
nitrurada § horas.
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Figurad.60 Patr6n de difraccién de rayos X, de 1a muestra revenida a 550°Cy
nitrurada 7.5 horas.
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Figura3,61 Patron de difraccion de rayos X, de la muestra revenida a 550°C y

nitrurada 10 horas,
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Flgura3.62 Patrén de difraccion de rayos X, de la muestra revenida a 550°C y
nitrurada 12.5 horas,



mision de la muestra nitrurada 2.5 horas, a)

Figura 3.63 Micrografias de trans
y c) iméagen de campo oscuro

imagen de campo claro, b) patron de difraccion
do en ef patrén de difraccion.

sobre el punto marca



urada 5 horas, a)

Figura3.64 Micrografias de transmisién de la muestra nitr
0 0SCUro

imagen de campo claro, b} patrén de difraccion y ¢) imagen de camp

sobre el punto marcado en el patrén de difraccion.
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Figura3.65 Microgr
jmagen de campo claro, b) patr

un eje de zona y d) imagen de campo oscur

patrén de difraccion del eje de zona.




Figura 3.66Micrografias de transmisidn de la muestra nitrurada 10 horas, a). Iméagen de

campo claro, b). Patrén de difraccion y c) Imagen de campo oscuro obtenida sobre la

reflexién indicada.



7 Micrografias de transmision de la muestra nitrurada 12.5 horas, 2) ; ' B
imagen de campo claro, b) patrén de difraccién y ¢) imagen de campo 0scurQ QN S Ry
obtenida sobre la reflexion indicada en el patrén de difraccion. : 05 Hm -

Figura3.6



Figura3.68 Micrografias de transmisién de la muestra nitrurada 15 horas, a)

sobre obterida sobre Ia porcion indicada de los anillos internos del patron de

difraccion.
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