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Abstract

En este trabajo se presentan los resultados de nitruracion iénica de un acero inoxidable
martensitico AISI 420 con diferente acabado superficial, un grupo lijado hasta granulometria
1000 y otro pulido a espejo. Se analizé la microestructura, se midié dureza superficial y en
profundidad. Se realizaron ensayos de deslizamiento reciproco para estudiar el comportamiento
triboldgico. Para evaluar la resistencia a la corrosion se realizé un ensayo de niebla salina y se
midio el potencial de corrosion. Se determind que en las muestras pulidas se logra una nitruracién
mas efectiva, buena dureza en superficie con un perfil de dureza de mayor penetracion, mejor
comportamiento al desgaste y a la corrosion.

Palabras Clave: nitruracion ionica, aceros inoxidables, rugosidad

1 INTRODUCCION

Los aceros inoxidables martensiticos son aleaciones de uso masivo en la industria donde se
requiere buenas propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion. La nitruracion idnica es un
tratamiento termoquimico efectivo para aumentar la dureza y la resistencia al desgaste (Xi et al.,
2008), consecuentemente mejorar la performance y extender la vida en servicio de diferentes
piezas o componentes (Li y Bell, 2006). Este proceso ha superado diferentes inconvenientes que
presentaban los métodos de nitruracion tradicional debido a que permite eliminar el Oxido
pasivante en el proceso de sputtering y luego puede operar a bajas temperaturas. Este tratamiento
de modificacion superficial es de alta flexibilidad, se puede ejercer un control preciso sobre las
variables que intervienen en el proceso y determinan los resultados (Czerwiec et al., 2000). Si
bien existen publicaciones sobre nitruracion de aceros inoxidables martensiticos, hay pocos
estudios realizados sobre la influencia del acabado superficial previo en los resultados obtenidos
con la nitruracion.

Antes de realizar el proceso de nitruracion, las superficies a tratar se terminan segun el
requerimiento de uso de las piezas, algunas requieren terminacién por lijado mecénico y otras
pulido a espejo. Se han realizado estudios en aceros rapidos y se ha concluido que el espesor de
capa es mayor cuando la muestra es pulida (Rocha et. al., 2003). Se ha determinado segun
estudios realizados en aceros inoxidables austeniticos que la condicion superficial inicial influye
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en los procesos de difusion (Guitar, 2006) y en consecuencia en sus resultados (Singh et al.,
2006).

En este trabajo se presenta el estudio de muestras nitruradas con diferente acabado superficial, un
grupo lijado hasta granulometria 1000 y otro acabado con pasta de diamante 0,5 pm. El objetivo
es estudiar la influencia del estado superficial inicial en los resultados de la nitruracion.

2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
2.1 Preparacion de las muestras y nitruracion

El material utilizado es un acero inoxidable martensitico AISI 420 cuya composicion quimica
(porcentaje en peso) es: 0,38% C; 13% Cr; 0,44 Mn; 0,42 Si; 0,07 Mo; 0,02 P y Fe como balance.
Las muestras se cortaron de una chapa de 2 mm de espesor en discos de 20 mm de didmetro. El
tratamiento térmico consistié en lo siguiente: precalentamiento a 800°C durante 15 minutos,
luego se llevaron las probetas a 1030°C durante 30 minutos, fueron templadas en aire agitado, y
luego se realizaron dos revenidos a 260°C durante 2 horas. Posteriormente, un grupo fue lijado
hasta granulometria 1000 (denominado CL1000) y otro grupo fue pulido, ademas, con pasta de
diamante de 0,5 um (denominado CP). Seguidamente todas las muestras se nitruraron en un
plasma DC pulsado con un proceso de sputtering previo en las condiciones que a continuacion se
detallan.

Tabla 1. Datos de proceso

Sputtering Nitruracion
Gases y proporcion Ar-H; 50%-50% N2-H, 20%-80%
Tiempo de proceso 3 horas 10 horas
Tension- Valor medio 600 V 600 V
Temperatura 450 °C 390 °C

2.2 Estudios y andlisis realizados en las muestras nitruradas

Para evaluar el acabado superficial se midio la rugosidad media antes y después de la nitruracion
con un rugosimetro mecanico de marca Mitutoyo. Se midid dureza superficial y en profundidad
con indentador Vickers y cargas de 50 g. Para estudiar microestructura, se seccionaron las
probetas y se incluyeron en resina fenolica, y para revelar estructuras se utilizé el reactivo de
Vilella (&cido picrico en solucion de HCI y etanol). Se analiz6 la microestructura por difraccion
de rayos X con radiacion de Cu utilizando la geometria Bragg-Brentano. Para evaluar el
comportamiento mecanico, se realizaron ensayos de deslizamiento reciproco en una maquina
disefiada y construida por el Grupo de Ingenieria en Superficies (FRCU-UTN), con carga 2,85 N
durante 1,5 horas, utilizando como contraparte una bolilla de carburo de tungsteno de 5 mm de
diametro. Para evaluar el comportamiento a la corrosién se realizé un ensayo de niebla salina
durante 100 hs segun ASTM B117 y se midié el potencial de corrosion con respecto a un
electrodo de calomel saturado en una solucion de NaCl al 3,5%.
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3 RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Rugosidad superficial

Se observé una escasa diferencia entre los valores de rugosidad previa y posterior a la nitruracion
(figura 1). Lo mismo ocurre con la diferencia entre los valores de rugosidad media de la muestra
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Figura 1. Rugosidad de las muestras tratadas

Con el perfil de rugosidad, sobre los cuatro milimetros lineales recorridos por el rugosimetro, se
calcularon las longitudes de rectificacion de dichos perfiles y posteriormente esa medida se usé
para el célculo de las areas de intercambio con referencia a cada milimetro cuadrado de area
proyectada (tabla 2).

Tabla 2. Rugosidad y area de intercambio

Ra Longitud Area de
Rectificada/4mm intercambio/mm?
CP 0,026 138,4777 mm 1198,5 mm*/mm?
CL1000 0,033 130,1768 mm 1059,1 mm?/mm?

3.2 Durezay microestructura

El acero inoxidable martensitico después de templado y revenido adquiridé una dureza de 580 +
20 HV y posteriormente a la nitruracion ésta se elevé en ambos casos a valores superiores a 1000
+ 60 HV. En la muestra CP, la dureza superficial fue menor pero la profundidad de penetracion
fue mayor que en la muestra CL1000. Segun el criterio indicado en la Norma DIN 50 190-3, la
profundidad de penetracion es de 23 micrones para CP y de 16 micrones CL1000 (figura 2).
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Figura 2. Perfiles de dureza en profundidad

Con respecto a la microestructura, en ambas muestras se distingue una zona modificada
denominada capa blanca, por el color que presenta al atacarla con el reactivo de Vilella (figura 3)
y que corresponde a una estructura martensitica con nitrogeno en solucion, llamada “martensita
expandida” seguida de una zona de difusion segun lo que se observa en el perfil de dureza en
profundidad.

En la muestra CP esta capa alcanza un espesor de 13 micrones aproximadamente y presenta una
interfase difusa con el material base, en cambio, en la CL1000 se observa que es de 8,5 micrones
de espesor con una interfase bien definida con el resto del material.

a) CP

Figura 3. Micrografia éptica 400x de la capa nitrurada

En los difractogramas de rayos X se detectaron los picos de hierro alfa en el material patrén y la
misma red, oy , expandida por nitrégeno en las muestras nitruradas (figura 4).
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Se pudo determinar que la expansion de la red considerando el pico (110) es mayor en la muestra
CP que en la muestra CL1000, dado que hay un corrimiento de los picos de ay hacia &ngulos mas
pequefios y segun la siguiente relacion se puede calcular dicha expansion:

aaN _aa *

Aa=————-"=*100 (1)
a

Donde a,n Y a, son los pardmetros de red de la martensita y martensita expandida
respectivamente (Mingolo, 2006).

La expansion de la red teniendo en cuenta la familia de planos (110) resulta para la muestra CP
de 1,89% Yy para la muestra CL1000 de 1,01%.
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Figura 4. Difractogramas
3.3 Comportamiento mecanico y a la corrosién

En el ensayo de deslizamiento reciproco, el comportamiento de la muestra CP fue mejor que en la
CL1000. La profundidad de la huella fue 10 veces menor (figura 5) que en el material patron y 5
veces menor que en la CL1000. Esto estaria relacionado al mayor espesor y dureza que presenta
la capa en la muestra CP.
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Figura 5. Perfiles de las huellas de deslizamiento reciproco
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Con respecto a la morfologia de la huella, el dafio es menor en la muestra CP que en la CL1000.
Puede observarse en las fotos SEM que los mecanismos de desgaste son diferentes. En la huella
de la muestra CP se observo la presencia de particulas, debris, que corresponderian a partes de la
bolilla que actia como contraparte (figura 6 b), en donde se detectd la presencia de tungsteno en
el EDS; en este caso podria considerarse que hubo adhesion. En cambio la huella de desgaste de
la probeta CL1000 presenta caracteristicas de abrasion, dado que a mayor profundidad cuenta con
menor dureza lo que favorece a ese tipo de desgaste.
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Figura 6. Fotos SEM de las huellas de deslizamiento reciproco y EDS

En cuanto al comportamiento a la corrosion en la tabla siguiente se presenta un resumen de los
resultados.

Tabla 2. Resultados de corrosién

Muestras Corrosion Cantidad de pits de
generalizada (%) area mayor a 0,01 mm?
Ensayo ASTM B117 Ensayo ASTM B117
Nitrurada lijada 50 -
Nitrurada pulida 25 -
Patron 12 5

En las fotos de las muestras después del ensayo de niebla puede observarse que el porcentaje de
corrosion generalizada es mayor en la muestra CL1000 y sélo en la muestra patrén el tamafio de
los pits supera a 0,01 mm?.

a)Patron b) CP c) CL1000

Figura 7. Fotos de la superficie de las muestras después del ensayo de niebla
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El potencial de corrosion es mas bajo en la muestra CP que en la CL1000 (figura 8).

Potencial de corrosion (mV)

T T T
cpP CL1000 Patron
Probetas

Figura 8. Potencial de corrosion

Como puede verse en los diferentes experimentos de corrosion, el comportamiento de la muestra
pulida, CP, es mejor que el de la lijada, CL1000, esto podria deberse a que como esta Ultima es
mas rugosa, las asperezas o rugosidades son sitios propicios para el inicio de la corrosion.

4  CONCLUSIONES

Se ha demostrado que la rugosidad previa al nitrurado influye en la difusion del nitrégeno en el
acero AISI 420 templado y revenido. El pulido a espejo favorece la penetracion de nitrogeno
generando dureza suficientemente alta en superficie y una capa con mayor espesor que en la
probeta lijada. Esto podria deberse a que la probeta lijada a 1000, presenta una mayor superficie
de interaccion con el medio rico en nitrégeno donde la adsorcion se realiza por una superficie
13% mayor que en el caso anterior. Esto significaria que al producirse la absorcion se genera una
saturacion de soluto en las regiones de crestas de la rugosidad, donde se produce una disminucién
del coeficiente de difusién por obstruccion o barrera, lo que implica una menor velocidad de
difusion, generando asi una capa de menor profundidad, aunque de dureza superficial algo méas
alta.

En la resistencia al desgaste, la probeta pulida tiene un mejor comportamiento debido a su
elevada dureza superficial y al mayor soporte mecanico producido por la alta dureza en
profundidad dada por la mayor concentracion de nitrégeno en los primeros micrones. Las
respuestas a los ensayos de corrosion son también superiores en la muestra pulida.
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