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RESUMEN

Los tratamientos de nitruracion se consideran preceptivos para aceros de alta
aleacion. Sin embargo, es practica comun la aplicacién en aceros de baja aleacion.
Por otro lado, existen discrepancias en cuanto a las deformaciones producidas en piezas
por dichos procesos.

Atendiendo a lo anterior, el trabajo consté de dos partes experimentales diferenciadas.

La primera parte del estudio consisti6 en una comparacion de los efectos de tres
procesos de nitruracion industriales (bafio de sales, gaseosa y por plasma) en las
caracteristicas de cuatro aceros: un acero al carbono; un acero de temple y revenido; un
acero de herramientas; y un acero inoxidable.

En todos los casos se realizé perfil de microdurezas y estudio metalogréfico, con el fin
de caracterizar las capas nitruradas.

Las fases y durezas maximas obtenidas fueron las esperables para cada tipo de
acero. En la estimacion de la capa efectiva, se hallé un cambio muy significativo de un
proceso a otro.

La segunda parte consistio en la estimacion de las deformaciones producidas en tres
tipos de piezas de geometrias criticas tras someterlas a los dos procesos de nitruracion
clasicos. Piezas fabricadas en dos tipos de acero, en tres estados estructurales diferentes.

Se realizaron medidas de las dimensiones criticas, antes y después del tratamiento.

Los resultados obtenidos mostraron que los procesos de nitruracion provocan
deformaciones de gran variabilidad en funcién del tipo de pieza, material, estado inicial y,
sobre todo, proceso de nitruracién. Las distorsiones alcanzaron hasta los 0,1 mm. La
nitruracion gaseosa provoco las mas significativas.

PALABRAS CLAVE: nitrocarburacion, nitruracion gaseosa, nitruracion plasma, aceros
diferente aleacién, microdureza, microestructura, deformaciones piezas.
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ABSTRACT

Nitriding treatments are considered mandatory for high alloy steels. However, their
application is a common industrial practice in lower alloyed steels.

On the other hand, there are arguments about the rate of distortion that is generated in
parts treated by such processes.

The first part of the study is a comparison among three industrial nitriding processes
(salt bath, gas and plasma) through their effects on the features of four types of steel: a
carbon steel (C45E); a tempering steel (42CrMo4); a tool steel (X40CrMoV5-1); and a
stainless steel (X20Cr13).

In all cases, a microhardness profile and a metallographic study were performed in
order to identify characteristic phases and estimate values of the effective layer.
The maximum values of hardness obtained were as expected for each type of steel. During
estimation of the effective layer, a significant difference among processes was found out.

The second part of the study was made to estimate distortion within three types of
parts after suffering two sorts of nitriding processes. Those were made of two kinds of steel
(C45E and 42CrMo4), which were initially in three different structural states.

Critical dimension measuring was made before and after treatment. Common
measuring instruments, which are available in an industrial plant, were used.

The results showed that nitriding processes cause highly variable deformation
depending on the type of workpiece, material, initial state and, especially, the nitriding
process. Distortion reached up to 0.1 mm. Gas nitriding caused the most significant strain.

KEYWORDS: nitrocarburizing, gas nitriding, plasma nitriding, different steels,
microhardness, microstructure, distortion of parts.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 5




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Universidad
Piblica de Navarra

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
6 TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Piblica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Indice
0. ORIGEN DEL TRABAJO FIN DE MASTER. VACIO TERMOQUIMICA DE NAVARRA, S.L.. 10
L. INTRODUGCION. .. .ottt e et e et e e et e e e e et et et e e ee et e eeeeeeeeeeeeeeaeas 14
1.1.  EXPOSICION DE MOTIVOS. ..ottt et e ee e eee e enens 14
1.2, OBJIETIVOS. oottt ettt ettt et e e e et et e et e e e e e eee e e e e e 15
1.3. DESCRIPCION DEL TRABAUJO. ....oe oottt et ee e enans 15
2. TRATAMIENTO TERMOQUIMICO DE NITRURACION. ANTECEDENTES Y ESTADO DEL
AR T E . ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt et et et et ettt e e e et e et et eer s 18
2.1. BREVE INTRODUCCION HISTORICA. ..ottt ettt et en e 18
2.2, LA NITRURACION. ..ottt ettt ettt ettt ettt ettt e ettt e et et e e et ereene e 19
2.2.1. PRINCIPIOS BASICOS. ..ottt ettt e ettt ettt et ee e e 19
2.2.2. PROPIEDADES DE LAS PIEZAS NITRURADAS. ....cotteeeeeeeeeeee et 24
2.2.3. OTROS ASPECTOS GENERALES DEL PROCESO. ....coveoveoeeeeeeeeeeeee e 26
2.2.4.  ACEROS PARA NITRURACION. ....oot ittt ettt 27
2.3.  TIPOS DE NITRURACION. TECNOLOGIAS. ..ottt 28
2.3.1.  NITRURACION GASEOSA. ..ottt oottt ettt 28
2.3.2.  NITRURACION Y NITROCARBURACION EN BANO DE SALES. .....cccceveeeeennn. 33
2.3.3.  NITRURACION POR PLASMA. ..ottt ettt ettt eeeaees 38
2.4. NITRURACION ACEROS ESTUDIADOS. ESTADO DEL ARTE. c.eovioeeeeee e, 44
2.41.  ACERO AL CARBONO CABE. ....oooiieeeeeeeeeeeeeeet ettt oottt eeaees 44
2.4.2. ACERO BAJA ALEACION 42CIMOZ. ...ceooeoeeeeeee ettt 57
2.4.3. ACERO ALEADO XAOCIMOVS-1. ...ocveieeeeeeeeeeeeeeee ettt et e et eee e 77
2.4.4.  ACERO INOXIDABLE MARTENSITICO X20CI13 ...oovioeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e e 90
2.5. DISTORSIONES POR NITRURACION. ESTADO DEL ARTE. . .cveeeteeeeeeee oo, 96
2.5.1.  DEFINICION. INFLUENCIA DEL PROCESO DE FABRICACION ......ccoccvveeeeennn. 96
2.5.2.  ESTADO DEL ARTE .. .eieeoeee oottt ettt ettt eee et e et e et e e eee e ee s 97
2.5.3.  CONCLUSIONES . ... .o oteoeeeeeee ettt ettt e e et e et e e et et e e e e e e e eeeana 100
3. DESARROLLO TRABAJO DE INVESTIGACION ESPECIFICO. ...oooveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenns 102
3.1. PLANIFICACION DEL PROCESO DE INVESTIGACION. ....ocoviiieeeeeeeeee e, 102
3.2.  INSTALACIONES INDUSTRIALES EMPLEADAS. ....ooe ettt 102
4. FASE 1 ESTUDIO EXPERIMENTAL . ..ottt otteteeeeeeee et et ettt eee ettt ee et et eeeeeeeee e eereeeeenae e 108
4.1. METODOLOGIA EXPERIMENTAL. FASE L. ..oooit ittt eeeeneenans 108
4.1.1.  CONSIDERACIONES PREVIAS. ....ooeooeeeeeeeeeee oot eenens 108
4.1.2.  METODOLOGIA EXPERIMENTAL. ...ooovioteteeeeee oot eeeneenaes 108
4.2.  CONDICIONES ESPECIFICAS. FASE L. ...oovooeeoeeee oottt 117
4.21.  MATERIALES Y MUESTRAS. ...oo ot oot ettt ettt eenas 117
4.2.2.  CONDICIONES DE LOS TRATAMIENTOS. ..ot eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e eeeeeeeenas 120
4.3. RESULTADOS PROCESO EXPERIMENTAL FASE 1. DISCUSION......cocvooveeeeieeeennn. 123
4.3.1. ACERO AL CARBONO CABE. ...cuiiueeeeeeeeeeeeeeeeee et ettt eee et eeeeeeen s 123
4.3.2.  ACERO BAJA ALEACION 42CIMOZ. ...eoeeeeeeeeeeeeee oot eeeeeeeeananes 129
4.3.3. ACERO ALEADO XAOCIMOVS-1. ...oeieeeeee oottt ettt eeeee e aee s 134
4.3.4. ACERO INOXIDABLE MARTENSITICO X20CI13. ..vtieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeaens 139
4.35. COMPARATIVA GLOBAL ACEROS/PROCESOS.......coeoeoeeeeeeeeeeee oo 144
4.3.6. ECUACIONES EMPIRICAS DESCRIPCION DE PROCESOS. ......ocvevveeeeeeeenn. 146
4.4, CONCLUSIONES FASE L. ittt ettt oot ettt et 150

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 7




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y
ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

5.

> © ® N o

B.

FASE 2 ESTUDIO EXPERIMENTAL . ...t 154
51. METODOLOGIA EXPERIMENTAL. FASE 2. ..ccooiiiiiiicieieeeieeieeeeee e 154
5.1.1. CONSIDERACIONES PREVIAS. ...t 154
5.1.2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL. ....cvoviiietieieietetceeee et 155
5.2.  CONDICIONES ESPECIFICAS. FASE 2. ....cocuiuiieiiueieieeiieeeeeeeeeeis e 165
5.2.1. TIPO DE PIEZAS Y MATERIALES ESTUDIADOS.......coooiiiiieeeirieee e 165
5.2.2. CONDICIONES PROCESO FABRICACION Y NITRURACION. ......ccccovviiinne, 171
5.3. RESULTADOS PROCESO EXPERIMENTAL FASE 2. DISCUSION..........cccceceeueueuennes 173
5.3.1. RESULTADOS DE PROCESO DE MEDICION.......cccceoiiiiiiiieeieieieieiee e 173
5.3.2. ESTIMACION DE DISTORSIONES. DISCUSION INICIAL........ccooovriririnirieinieienens 173
5.3.3. ESTIMACION DE FACTORES SIGNIFICATIVOS EN LA DISTORSION. DISENO DE
EXPERIMENTOS ...ttt et e e e e e et e e e e e s e e e e e e e s 188
5.4, CONCLUSIONES FASE 2. ..ottt 196
CONCLUSIONES GENERALES. ... 198
TRABAJOS FUTUROS. ..ot 200
BIBLIOGRAFIA Y REFERENCIAS. ......coiiiiiieietiiteieeeet ettt 201
LISTADOS DE FIGURAS Y TABLAS. ...t 204
APENDICES PRINCIPALES. ....coiiiietetiitsieteet ettt b s snenn 213
A.l. ESTUDIO SISTEMATICO PROCESOS NITRURACION FASE 1. ...ccoovoviviiiiiciercieinn 214
A.2.  PROCESO DE FABRICACION Y NITRURACION PIEZAS FASE 2. ......ccocvueieieieieieienenns 282
A.3. RESUMEN RESULTADOS PROCESO DE MEDICION FASE 2. ......ccccccevuieeieieieieienenns 289
A.4. RESUMEN CALCULOS DISTORSIONES FASE 2. ...cooiiiiiiiiieisisisis e 293
A.5. COMPARATIVA DOE ESTADO ESTRUCTURAL FASE 2. .....oooiiiiiiiiiic e, 298
APENDICES COMPLEMENTARIOS. ....ooiiitiiiiiietceceee ettt 302

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

up

na

Universidad
Publica de Navarra

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y n a
ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p s
Piblica de Navarra

0. ORIGEN DEL TRABAJO FIN DE MASTER. VACIO TERMOQUIMICA DE
NAVARRA, S.L.

Este trabajo fin de master fue promovido por la empresa de referencia en Navarra del
sector del tratamiento térmico y tratamientos termoquimicos, Vacio Termoquimica de
Navarra, S.L. Dicha empresa tuvo parte fundamental en la concepcion y planificacién del
mismo, asi como puso a disposicién del autor los recursos materiales e intelectuales
necesarios para su ejecucion.

La colaboracién entre empresa y autor fue articulada mediante un convenio de
practicas establecido a través de la Fundacion Universidad-Sociedad de la Universidad
Publica de Navarra.

0.1. VACIO TERMOQUIMICA DE NAVARRA, S.L.(VTN)

wacio TERMODUIMIC A PANARRA
TRATAMENTOS TERMICOS

Conmas de 35 afios de experiencia, Vacio y Termoquimica de Navarraes una
empresa lider en los distintos tratamientos térmicos del acero. Su ventaja competitiva
radica en la calidad, flexibilidad y rapidez de sus servicios de tratamientos térmicosy
termoquimicos, con una orientacién total a los requerimientos del cliente.

Desde 2004 pertenece al Grupo Riza, sélido grupo industrial guipuzcoano dedicado a
la forja, caldereria industrial y tratamiento térmico proporcionando a VTN estabilidad
societaria, y relevantes medios técnicos de apoyo.

La empresa tiene sus instalaciones sitas en el Poligono Industrial EI Soto en
Berrioplano, Navarra.

Procesos/Productos, y tecnologias de VTN
La actividad de VTN comprende la realizacion de un amplio rango de tratamientos
térmicos y tratamientos termoquimicos de toda clase de piezas fabricadas en acero.

Tratamientos térmicos:

- Templado y revenido. Dispone de diversas lineas de produccién adaptables al tipo
de acero, pieza, exigencias del cliente, y que utilizan hornos de pote, transfer y
continuos.

- Temple en vacio. Muy enfocada a garantizar la calidad superficial de aceros de
herramientas. Instalacion con enfriamiento en medio inerte controlado.

- Temple por induccion.
- Normalizado.
- Recocido: de regeneracion, globular, subcritico e isotérmico.

- Estabilizado. Tratamiento térmico de eliminacion de tensiones.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
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Tratamientos termoguimicos:

Instalacién Tenifer+QPQ. Proceso de nitrocarburacion en bafio de sales con
posibilidad adicional de proceso de postoxidacién, que confiere a las piezas
tratadas una resistencia a la corrosion superior a la ya de por si mejorada por el
proceso de nitrocarburacion.

Nitruracion Gaseosa.

Cementacion. Dispone de lineas de hornos de cementacién automaticos con
control preciso de los parametros de proceso.

Carbonitruracion.

Fig 0.1-1. Ejemplos de piezas nitruradas em VTN

Tratamientos auxiliares:

Pavonado. Oxidacion controlada de la superficie del acero mediante inmersion en
bafio salino. Su objeto es fundamentalmente estético y proporcionar propiedades
antioxidantes a la superficie.

Aceitado negro. Ennegrecimiento de las piezas de acero con fines estéticos
mediante un calentamiento a temperaturas moderadas y enfriamiento en aceites
especiales.

Granallado. Instalaciones de limpieza superficial del acero mediante impacto
abrasivo de diferentes materiales en funcion del tipo de pieza.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
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Mercado e implantacién de VTN.
VTN es una empresa de fuerte implantacion regional, con mercado nacional, pero de
forma preferente en Navarra, Pais Vasco, La Rioja y Aragon.

Su actividad proporciona servicio a un amplio rango de actividades y tamafo de
empresa, alcanzando los 400 clientes diferentes al afio, de los cuales, unos 250, son
clientes habituales.

Los clientes mas importantes y habituales son empresas cuya actividad cubre un
amplio rango de sectores industriales. Conviene recordar que, en esencia, los tratamientos
térmicos son la piedra angular en la que se sustenta la industria relacionada con el acero.
Se tratan tanto de empresas principales como auxiliares de los siguientes sectores:

- MAaquina-herramienta.

- Automocion

- Ferrocarril.

- Fabricaciéon de maquinaria de elevacion.
- Edlico.

- Matriceria-estampacion.

- Fabricacion de herramienta manual.

Motivacion de VTN para la promocién del TFM.

Para VTN el tratamiento de Nitruracion es el tercer producto en volumen de
produccién, siendo un 13% de la facturacién total y, segun la prospeccién en el mercado,
han detectado que sus clientes tienen un gran desconocimiento del mismo. Motivados por
dar soluciones a dicha necesidad, deseaban desarrollar un proyecto de investigacion para
gue sirva como elemento de divulgacioén, formacion y concienciacion de las diferencias que
existen entre los distintos productos dentro de la familia de las nitruraciones; asi como de
los efectos negativos, en cuanto a deformacion final de las piezas, que tienen las
tensiones inducidas en las mismas en el proceso de fabricacion, previo a la nitruracion.

VTN Yy la I+D.

VTN apuesta de forma decidida por la I+D, la divulgacion y la colaboracion con la
Universidad, no sélo a través de este TFM, si no a través del desarrollo actual de
proyectos de investigacion con centros tecnoldgicos relevantes, y con acogimiento de
otros estudiantes universitarios para el desarrollo de proyectos fin de Grado y practicas
curriculares.

Es un claro ejemplo de que la I1+D es posible en la pequefia y mediana empresa como
apuesta de la consecucion de ventajas competitivas.
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1. INTRODUCCION.

1.1. EXPOSICION DE MOTIVOS.

Los tratamientos termoquimicos de nitruracion son ampliamente utilizados en la
industria de tratamiento superficial para la mejora de las propiedades mecanicas (dureza,
resistencia al desgaste, resistencia a la fatiga) y, en algunos casos, para la mejora de la
resistencia a la corrosion, de la capa mas exterior de piezas fabricadas en acero (y
también en aleaciones de titanio) utilizadas en un amplio rango de aplicaciones.

En la bibliografia de referencia se considera como aceros preceptivos, para someterlos
a estos tratamientos, a los aceros aleados cromo-aluminio-molibdeno, cromo-molibdeno-
vanadio y cromo-molibdeno, aunque, desde la introduccion de la técnica de nitruracion por
plasma, se ha venido considerando también, limitados como preceptivos para este tipo de
nitruracion, a los aceros inoxidables austeniticos.

En la practica industrial, en cambio, es habitual la aplicacion de tratamientos de nitruracion
a aceros diferentes de los ya mencionados, aceros de baja aleacion e incluso al carbono,
con el objetivo de la mejora de sus propiedades mecéanicas superficiales. De hecho, el
volumen de produccion de la empresa promotora de este TFM, se distribuye
fundamentalmente en el tratamiento de estos tipos de acero. En proporcion relativa, el
volumen de produccién se distribuye, aproximadamente, en 60% de CA45E (acero al
carbono), 30% 42CrMo4 (acero baja aleacion), 8% X40CrMoV5-1(acero
herramientas/media aleacién) y 2% X20Cr13 (acero inoxidable).

Cabe sefalar que las referencias bibliograficas a estudios cientificos sobre los
mecanismos y efectos de estos tratamientos termoquimicos pueden contarse por
centenares. Sin embargo, en su inmensa mayoria se trata de estudios realizados en
condiciones de laboratorio y, en muchos casos, limitados a determinados tipos de acero, y
en un nimero bastante reducido para los aceros de baja o nula aleacion.

Por otro lado, sobre un aspecto fundamental desde un punto de vista practico,
aparece poca informacion y un limitado niamero de referencias de investigacion. Se trata
de las distorsiones dimensionales macroscopicas producidas, por dichos tratamientos de
nitruracién, sobre piezas reales. Aunque es relativamente amplio el estudio cientifico
realizado sobre las causas originarias de dichas deformaciones, las tensiones residuales, y
su relacion con los procesos de nitruracién, no se puede decir lo mismo sobre los efectos
finales producidos. Teniendo en cuenta que el tratamiento de nitruracion es considerado
amplia y errébneamente, en la practica industrial, como un proceso de acabado o
cuasiacabado, los cambios dimensionales producidos podrian llegar a tener una
importancia practica relevante en la manufactura de las piezas. Dicho lo anterior en el
sentido de no poderse garantizar el cumplimiento de las tolerancias dimensionales al final
del proceso de fabricacion.

Relacionado con esto ultimo, se presenta el segundo motivo de realizacién de este
TFEM: el deseo de acotar las potenciales distorsiones producidas en el propio proceso de
nitruracién ante posibles reclamaciones de clientes. Hay que tener en cuenta que, VTN,
recibe las piezas sin conocimiento alguno del proceso de fabricacion previo, cuya
influencia en las deformaciones finales es capital.
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1.2. OBJETIVOS.

Este trabajo tuvo dos objetivos, que se tradujeron en dos fases de estudio que se
describen someramente en el apartado siguiente.

El primer objetivo fue el estudio de los efectos de tres procesos industriales de
nitruracion reales sobre cuatro aceros de aleacién significativamente diferente, con el fin
de cualificar dichos procesos, compararlos entre si, y compararlos con los resultados
obtenidos en las investigaciones y/o bibliografia utilizadas como referencia. Se deseaba
realizar una comparativa que cubriese un rango amplio de composiciones de acero que
permitiesen visualizar el comportamiento de los distintos procesos de nitruracion y servir
como estimacion, al menos cualitativa, del comportamiento de otros tipos de acero.

El segundo objetivo fue el estudio y estimacion de las distorsiones producidas en tres
tipos piezas de geometrias sencillas, pero consideradas criticas, presentes en infinidad de
aplicaciones practicas reales, sometidas a dos procesos de nitruracién. El fin era valorar
cuantitativamente las mismas, cualificar si pueden suponer un problema significativo en el
proceso de fabricacién, e intentar obtener conclusiones sobre la influencia de las
condiciones de disefio y proceso en el valor de dichas deformaciones.

1.3. DESCRIPCION DEL TRABAJO.

El desarrollo de los dos objetivos descritos se traduce en la realizacién de un trabajo
experimental desarrollado en dos fases.

Fase 1

En esta fase se propuso someter a probetas de iguales caracteristicas geométricas
(cilindricas ¢ 30 mmx50 mm) de cuatro diferentes tipos de acero de uso comun industrial
(un acero al carbono, un acero de baja aleacion, un acero aleado y un acero inoxidable
martensitico) a tres procesos de nitruracion reales diferentes (nitrocarburacion en bafio de
sales, nitruracibn gaseosa, nitruraciéon por plasma) en condiciones nominales de
funcionamiento; y, para el caso de dos aceros (acero al carbono y acero aleado), a ciclos
de nitruracién prolongados. El estado microestructural con el que se fabricaron las
probetas, y en el cual se encontraban los diferentes aceros al someterlos a los procesos
de nitruracién, fue el habitual en el cual se mecaniza cada tipo de acero.
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Los aceros a estudiar fueron los siguientes:

Acero Equivalencias Estructura inicial
principales

C45E EN 10083-1 F-114/F-1140 | Ferritico/perlitica
(UNE)

c1:'1b191 CK 45 (DIN)

arbono 1045 (AISI/SAE)

42CrMo4 EN 10083-1 F-125/F-1252 Martensita revenida

1.7225 (UNE) (Rm=1000 MPa)

Baja aleacion 4140 (AISI/SAE)

X40CrMoV5-1 | UNE EN ISO 4957 | F-5318 (UNE) Martensita revenida

1.2344 (1999) Tool steels E(SI?\I?MOV&l (45 HRc)

Aleado (ISO 4957:1999) H13 (AISI/SAE)

X20Cr13 EN 10088-3 420 (AISI/SAE) | Martensitica

INOX 1.4021(W.nr) revenida

Martensitico X20Cr13 (DIN)

Tabla 1.3-1. Resumen aceros sometidos a estudio(resaltado y en negrita la denominaciéon comun en Espafa)

El proceso experimental, al cual se sometieron todas las probetas para el analisis
comparativo, consistio en:

- Estudio metalogréafico clasico con microscopia 6ptica de todas las probetas, para la
observacién de las diferentes fases resultantes en la capa externa de las mismas y
confirmacién de la microestructura del ndcleo. Estimacion del tipo de capas de nitruracion
obtenidas.

- Realizacion de ensayos de microdureza Vickers, para la determinacién de perfiles de la
misma en su capa superficial y obtencion de la dureza del nicleo.

- En funcion de los anteriores, identificacién de la capa de compuestos (blanca), capa
efectiva de nitruracion.

El total de probetas estudiadas fueron veintidds, incluyendo probetas de cada acero,
no sometidas a ningun proceso de nitruracion, a modo de probetas de control.

Fase 2

En esta fase se evaluaron las deformaciones dimensionales producidas por este tipo
de tratamientos en piezas, o elementos geométricos de las mismas, con formas
consideradas criticas por la experiencia de VTN (a saber: anillo, piezas con defectos de
masa importantes respecto de su geometria y taladros) con el fin de comparar con las
deformaciones propuestas por la bibliografia.

Se fabricaron por mecanizado tres tipos de piezas; en dos tipos de acero diferentes (al
carbono y acero de baja aleacién); con tres tipos de microestructura diferentes
(ferritica/perlitica; martensitica; y ambas estabilizadas térmicamente); sometiendo a cada
tipo de configuracion a dos procesos de nitruracion distintos (nitrocarburacioén en bafio de
sales y gaseosa). Dado que el interés del estudio radicaba en determinar las
deformaciones en procesos de fabricacién estandar, las piezas se fabricaron con los
métodos y pardmetros de mecanizado que se utilizarian en un proceso comun.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
16 TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Publica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p nda

El proceso experimental consisti6 en la verificacion de las dimensiones criticas de
cada elemento geométrico, antes y después de los tratamientos termoquimicos. Los datos
obtenidos se analizaron estadisticamente para determinar, con un nivel de confianza
especificado, si se habia producido o no un cambio dimensional. Asimismo, los datos se
estudiaron con el fin de determinar los factores significativos de disefio/proceso en la
distorsion dimensional producida.

El total de piezas mecanizadas fue de treinta y seis, resultado de todas las
combinaciones posibles: tipo de pieza/tipo de acero/microestructura antes de
nitruracion/tipo de nitruracion.
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2. TRATAMIENTO TERMOQUIMICO DE NITRURACION. ANTECEDENTES Y
ESTADO DEL ARTE.

2.1. BREVE INTRODUCCION HISTORICA.

La accion endurecedora del nitrégeno en aceros fue descubierta por Fremy a
mediados del siglo XIX. Sin embargo, en un principio las aplicaciones industriales fueron
nulas dada la fragilidad de la capa endurecida que se obtenia para los aceros y técnicas
estudiadas en la época. La causa de la gran fragilidad de las capas obtenidas fue
descubierta por Hjalmar Braune hacia 1905 al indicar en sus estudios la formacién de un
eutectoide entre ferrita y nitruro de hierro Fe4;N en los aceros nitrurados. En su honor, a
dicho eutectoide se le conoce como braunita[1].

Poco conocido es el hecho de que el desarrollo de aplicaciones industriales de
nitruracion fue realizado de forma casi simultanea en el tiempo (primeros afios 1900) en
Europa y en Estados Unidos, con dispar suerte en el éxito y reconocimiento posterior[2].

Paoco referido, puesto que no se le dio importancia industrial en su momento, es el
trabajo de Adolph Machlet en Estados Unidos para la American Gas Company en los
primeros afios 1900. Con el objetivo de obtener un tratamiento que redujese las
distorsiones producidas por la cementacion, investigd los efectos de la introduccion de
nitrégeno en los aceros, encontrando una mejora significativa de las propiedades, en un
proceso a menor temperatura, y que reducia notablemente las distorsiones de la
cementacién. Utilizando como fuente de nitrégeno amoniaco gas craqueado por calor, se
dio cuenta que el control de las caracteristicas de la capa nitrurada dependia en gran
medida de un control preciso de la concentracion de nitrégeno naciente, esto es, de la tasa
de descomposicién del amoniaco. El proceso que luego patentd, incluia la adicion de
hidrégeno como gas de dilucion y control de lo referido [2].

Diferente suerte corri6 el Dr. Adolph Fry en Alemania, reconocido histéricamente como
el padre de la nitruracién, desarrollando para Krupp Steel Works el estudio sistematico de
la influencia de la temperatura de tratamiento en las fases y potencia de la capa nitrurada
en aceros. Utilizé también gas amoniaco como fuente de nitrégeno. La rama fundamental
de su trabajo, no obstante, fue el estudio de la influencia de los elementos aleantes en el
desarrollo de aquélla. Encontrd, como elementos mas activos en el desarrollo de la
dureza superficial, al aluminio, cromo, molibdeno, vanadio y wolframio, capaces de formar
nitruros muy estables. Sus patentes fueron reconocidas a mediados de los 1920. Como
consecuencia de lo anterior, desarroll6 para Krupp un grupo de aceros especificos
conocidos como “Nitralloy”, cuyo reconocimiento internacional aun continua [2].

En base a los trabajos de Fry se fueron desarrollando investigaciones posteriores tanto
en Europa como en Estados Unidos, estudiando la influencia de los pardmetros de
proceso, mejorando el conocimiento de la influencia de los elementos aleantes y
desarrollando la tecnologia de hornos y, fundamentalmente, de control del proceso.

Poco tiempo después del establecimiento industrial de la nitruraciéon gaseosa, se inicié
el desarrollo tecnoldgico de otras técnicas, surgiendo el proceso en bafio de sales, donde
se utilizaba, como fuente de nitrdgeno naciente, sales de cianuro fundidas y su reaccion de
descomposicion a cianato.
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En los afios 1930, los fisicos Dr Wehnheldt y Dr Bernhard Berghaus desarrollaron la
técnica de nitruracion por descarga luminiscente [2], la cual, basaandose en la quimica de
la nitruracion gaseosa, utilizaba una de descarga de plasma de gases reactivos como
fuente de calentamiento de la superficie del metal y como origen del nitrdgeno naciente.
Este desarrollo tecnolégico es el origen de todas las técnicas de nitruracién por plasma
actuales. Sin embargo, no tuvo aceptacion industrial en su momento, debido a la
complejidad de su control y a la falta de repetitividad en los resultados obtenidos. No fue
tenida en cuenta de nuevo hasta los afios 60 en Estados Unidos y los afios 70 en Europa,
cuando las tecnologias de control electrénico comenzaron a desarrollarse.

Desde entonces a la actualidad, se han desarrollado variantes de las tres técnicas
anteriores (oxonitruracion, nitrocarburacién, sulfinizacion) en pos de una mejora de las
propiedades mecanicas y frente a la corrosién de la capa nitrurada, o de la extension de
dichas técnicas a un mayor rango de aceros (e incluso otros metales). También, ha
evolucionado la tecnologia de las mismas (p. ej. automatizacion del control, plasma
pulsado, etc.). Asimismo, conciencias y legislaciones medioambientales cada vez mas
exigentes, han impulsado el desarrollo de variantes més eficientes y ambientalmente
respetuosas.

Todo ello ha resultado en que la nitruracion, vista globalmente, es un proceso
plenamente vigente y ampliamente extendido en la industria actual.

2.2. LA NITRURACION.
2.2.1.PRINCIPIOS BASICOS.

La nitruracién es un proceso termoquimico de endurecimiento superficial de los aceros,
en el que, por absorcion y difusion de nitrdgeno atbmico naciente en la capa externa, se
consiguen durezas significativas en la periferia de las piezas tratadas [1].

El proceso de difusion esta basado en la solubilidad del nitrégeno en el hierro, como se
muestra en el diagrama de equilibrio Fe-N desarrollado por Adolph Fry y corregido por
Eisenhut, Kaupp y Cohrer.
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Fig 2.2-1. Diagrama de equilibrio Fe-N[1]
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Segun este diagrama, se observa la existencia de dos nitruros: uno Fe,sN(nitruro
1)(fase e-sistema hexagonal), que contiene 11,3% de nitrégeno, y otro Fe,N, que contiene
5,8% (nitruro 2)(fase y’-sistema cubico). También se observa la presencia de un
eutectoide, con un 2,35% de nitrégeno y a temperatura de 863 K (590 °C), constituida por
hierro alfa y fase y’, que se conoce como braunita. Este eutectoide, parecido a la perlita,
por su formacién de laminas finas, es el responsable de la fragilidad de la capa nitrurada
en aceros nitrurados por encima de dicha temperatura. A temperaturas inferiores a la
eutectoide, la solubilidad del nitrdgeno en solucion sélida en Fe-a es muy limitada,
variando desde 0.42% a 863 K a 0.001% a temperatura ambiente.

La solubilidad del nitrégeno en hierro, y el diagrama Fe-N, varia si se consideran las
fases metaestables, esto es, fundamentalmente la transformacion austenita-martensita. En
este caso alcanzando un valor de hasta el 12%[4].

Fe Fe, M Fe N FeN

temperature T [K]

0 10 EGIPIIEDI1 Idﬂl lEDIlIIEU
nitrogen concentration ¢, [at.%]

Fig 2.2-2. Diagrama Fe-N equilibrio metaestable [4]

El nitrégeno tiene un diametro atomico de 0.142 nm y es disuelto en posiciones
intersticiales de los huecos octaédricos de la celdilla unidad del Fe, que tienen un maximo
diametro de 0.038 nm en la celda BCC de la ferrita y de 0.104 nm en la celda FCC de la
austenita [4]. Teniendo en cuenta lo anterior, es facil deducir que la red cristalina del acero
sufrird una distorsién, introduciendo tensiones compresivas en la misma, factor que es el
que determina el radical cambio de propiedades tales como la dureza superficial en los
aceros nitrurados.

La problematica se debe a que cualquier acero, sometido a nitruracién por encima de
la temperatura eutectoide, presentara, debido al descenso del contenido en nitrégeno con
la profundidad, una combinacion de las fases sefaladas en el diagrama, incluyendo de
forma ineludible braunita. Esto es, con la profundidad iran apareciendo todas las fases de
equilibrio a temperatura ambiente desde la € hasta la constitutiva del acero (ferrita,
ferrita/perlita, martensita,...).
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Fig 2.2-3. Composicién de las capas nitruradas en funcién
de la temperatura de nitruracion[1]

En la figura siguiente, puede verse la microestructura de un hierro nitrurado a 923 K.
La capa periférica esta constituida principalmente por fase €; a continuacion al interior, se
observa otra capa formada por los constituyentes € y y’; después otra capa constituida por
la fase y’. Continuando hacia el centro, aparece una capa oscura de braunita y+a vy,
finalmente, la zona de ferrita con agujas de fase y’ que se han separado de la solucién
solida

Capa exterior
< Nitruro{ Fe;N
£+’

~—— Nitruro2 Fe, N

<—— Futectoide Braunifa

 <—— Ferrita con fe, N

Fig 2.2-4. Microestructura de la capa periférica de un acero
electrolitico nitrurado durante ocho horas a 923 K[1]

La nitruracion, por tanto, ha de realizarse a temperaturas inferiores a la eutectoide.
Aunque el rango de temperaturas de operacion se ha ampliado mucho debido a las
nuevas técnicas de nitruracion por plasma a baja temperatura, los procesos clasicos de
nitruracion gaseosa y en bafio de sales varian entre los 773 y 853 K. Esto es, hasta una
temperatura justo por debajo del eutéctico.

En estos casos, la capa nitrurada consta de dos zonas claramente diferenciadas [5]:

e Una zona superficial muy fina (5-30 uym), conocida como capa blanca o capa de
compuestos, constituida por proporciones variables de Fe-y'(Fe;N(FCC)) y g(Fe..
sN (HCP)), mas fragil pero de mayor dureza y mejor resistencia al desgaste.

¢ Una zona consecutiva a la anterior de mayor potencia (50-800 um), conocida como
capa de difusién, que resulta de la solucion sélida del nitrégeno en ferrita o
martensita. Tendr4 presencia de nitruros (y carbonitruros) (AIN, CrN, TiN, VN) en
los aceros aleados, en forma de particulas submicroscépicas dispersas en la
matriz ferritica o martensitica.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 21



ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y p

Universidad
Piblica de Navarra

El proceso por el cual los atomos de nitrogeno difunden a la temperatura de
nitruraciéon en la red del acero se conoce como difusién intersticial, cuyo mecanismo se
muestra en la figura siguiente.
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Fig 2.2-5. Figura esquematica de la difusién de N(puntos negros)
en la red del acero(puntos blancos) [4]

Aunqgue con variaciones segun el tipo de proceso, la formacién de la capa nitrurada es
un complicado proceso combinado de transferencia de masa. Estara controlado por la
disociacién (del NH; en la gaseosa, de los cianuros-cianatos en el bafio de sales, o del N,
molecular en la plasmatica); adsorcion, desorcion y difusion de nitrégeno atémico;
formacion de fases. En el proceso global la temperatura, el tiempo, el ambiente (presion,
composicion de gases o0 bafio de sales) y el substrato metal son los parametros
determinantes.

Béasicamente, el proceso estara regido por las leyes de Fick de difusion (primera Ley
en el caso de difusion pura y segunda Ley en el caso de formacién de nitruros tanto de Fe
como de los elementos aleantes). En cualquier caso, el proceso estara gobernado por el
gradiente de nitrégeno en la capa en nitruracion. El contenido de nitrégeno aumentara en
dicha capa hasta que sea alcanzado el equilibrio termodinamico relacionado con el
potencial maximo del ambiente nitrurante. Sin embargo, la potencia y caracteristicas
finales de la capa nitrurada, en un proceso real que no alcance el equilibrio termodinamico,
dependeran fundamentalmente de la cinética de las reacciones de adsorcion/desorcion y
de formacion de las fases nitruradas, puesto que la difusividad del nitrdgeno en éstas varia
respecto del acero y del tipo de fase que se constituya en la capa de compuestos (y’ 0 €).
En cualquier caso, con las condiciones de contorno adecuadas, teniendo en cuenta la
variaciéon de difusividades, y con un modelado adecuado de la cinética de adsorcion
obtenido empiricamente, se puede modelar satisfactoriamente el proceso de nitruraciéon
para aceros de baja aleacién, cuya curva de difusion con la profundidad variara de forma
importante, pero de forma predecible, de la curva obtenida si se considerase una difusion
pura [4].

Ha de sefialarse en este momento la drastica diferencia entre los perfiles de dureza,
y/o contenido en nitr6égeno, obtenidos en un acero no aleado y un acero con elementos
aleantes capaces de formar nitruros (Al, Cr, Mo, V), indican un proceso diferente en la
difusion de nitrégeno. En este Gltimo caso, una vez combinado el nitrégeno con el Fe para
formar la capa de compuestos(o blanca), éste difundira hacia el interior del material,
empezando a combinarse inmediatamente con los elementos aleantes, formando nitruros
metalicos. Estos, al ser insolubles en la matriz ferritica, precipitaran en un estado de gran
dispersion en forma de particulas submicroscépicas al provenir de solucion sélida [1]. La
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continua precipitacion de nitruros aleados, llega a saturar al acero, disminuyendo de forma
dréstica la difusividad del nitr6geno, y por tanto, ralentizando el proceso.

Todo lo anterior esta relacionado de forma directa con las caracteristicas de las capas
nitruradas obtenidas en aceros no aleados y aleados.

En aceros al carbono, o de muy baja aleacion en elementos formadores de nitruros, el
perfil de concentracion en nitrégeno (y de aumento de dureza) es relativamente suave,
dado que la unica barrera a la difusion seran las fases y’ 6 € de la capa blanca. La dureza
méxima obtenida es limitada, dada la restringida distorsién que en la red del acero produce
la difusion intersticial del nitrégeno.

En cambio, en los acero aleados, el perfil de concentracion en nitrégeno es muy
abrupto, consecuencia de la “barrera de nitruros” formada en la capa de difusién, que
dificulta radicalmente la penetracion del nitrégeno. Asimismo, el endurecimiento que se
puede obtener es significativamente superior, dado que la precipitaciéon de nitruros aleados
muy dispersos provoca una intensa distorsion de la red cristalina del acero, introduciendo
unas tensiones compresivas elevadisimas que se traducen en una mejora notable de
propiedades tan importantes como la resistencia a la fatiga. No obstante, todo lo anterior
conduce a que, para condiciones de nitruracién similares, la capa nitrurada, sera mas
profunda en un acero al carbono que en un acero aleado.

Mencién aparte merece el mecanismo de formacién de la capa blanca, que en todos
los casos, es la primera fase en el proceso de nitruraciéon. En la nitruracién gaseosa, se
inicia por nucleacion de nitruro y’ en la interfase entre la superficie del material y el
ambiente, por reaccion directa de éste con el ambiente nitrurante. Este proceso continua
hasta el inicio de la nucleacién de la fase €. El contenido de C del acero, cuya influencia en
el resto del proceso de nitruracion es pequefia o fundamentalmente indirecta, controla las
proporciones de fase y’' y € que se forman durante la nitruracion. A mayor contenido en
carbono, mayor proporcion de fase ¢.

T
L
e treerel =T X

wkfes N

Fig 2.2-6. Figura esquematica de la nucleacion fases y’ y € [2]

Uno de los aspectos que mayor debate, e investigacion, ha suscitado ha sido
precisamente el control de formacion de la capa blanca, puesto que su existencia, espesor
y composicion puede ser beneficioso o perjudicial en funcion de la aplicacion de trabajo de
la pieza nitrurada. Al tratarse de un recubrimiento intermetalico su presencia mejorara la
resistencia al desgaste y a la corrosion. Sin embargo, reducira la resistencia a la fatiga de
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la pieza al ser mucho mas fragil. Por ello se han desarrollado técnicas de nitruracion y
procedimientos de trabajo con el fin del control de la misma.

2.2.2.PROPIEDADES DE LAS PIEZAS NITRURADAS.

Las propiedades mas notables de las piezas nitruradas, y, por tanto, del proceso, son las
siguientes [1] y [2]:

e Las durezas obtenidas por nitruracibn son superiores a cualquier proceso de
endurecimiento superficial tradicional. Las piezas nitruradas alcanzan durezas
variables entre los 650 a 1100 Vickers, en funcion de la composicion del acero.
Cuando interese que la capa tratada tenga la maxima tenacidad, se considera
conveniente la utilizacion de aceros cuya dureza maxima obtenida esté entre 650 y
850 Vickers.

e La capa nitrurada aumenta la resistencia a la corrosién de los aceros de forma
notable. Y se trata de una mejora frente a un rango de ambientes amplio y muy
habitual en la industria: corrosién del agua dulce, agua salada, vapor, atmésferas
humedas, metales y aleaciones fundidas.

¢ Aumento considerable de la resistencia al desgaste de las superficies nitruradas.
La formacion de la capa de compuestos, y la propia capa de difusion por su
intensa deformacién de la red cristalina, tienen el efecto de un espectacular
aumento de la resistencia al desgaste.

¢ Aumento considerable de la resistencia a fatiga. Fundamentalmente hablando para
el caso de aceros aleados con elementos formadores de nitruros y con reduccion o
eliminacion de la capa de compuestos. Las tensiones compresivas provocadas en
la red cristalina por la precipitacion de nitruros aleados y la consecuente
deformaciéon de aquélla, resultan una barrera eficaz al avance del frente de grieta
en piezas sometidas a cargas ciclicas. De esta manera, la nitruracion aumenta la
vida util de piezas sometidas a dichas solicitaciones de forma notable.

e Para el caso de aceros aleados (cromo, aluminio, vanadio, molibdeno), los cuales
forman nitruros relativamente estables a medias-altas temperaturas, la retencion
de la dureza de la capa exterior es muy superior a aceros endurecidos
superficialmente por otros métodos (cementacion, temple superficial...), marcando
la diferencia en el rango entre 473 a 773 K. Esta caracteristica es muy importante
en componentes de maquinaria que puedan sobrecalentarse por falta de
lubricacién.
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Fig 2.2-7. Dureza de los aceros nitrurados después de
permanecer una hora a diversas temperaturas. [1]

Baja temperatura de proceso. Como se ha sefialado, el rango de operacion de los
procesos de nitruracion esta situado entre los 773 y los 853 K, muy por debajo de
las temperaturas necesarias para la cementacion (por encima de la temperatura
Ac; de cada acero, generalmente por encima de 1243 K) o la carbonitruraciéon
(alrededor de los 1143 K), con la consecuente menor demanda energética. Ha de
tenerse en cuenta que la temperatura de nitruracién ha de ser igual o inferior a la
temperatura de revenido del acero tratado, con el fin de no provocar un revenido
adicional del nucleo de la pieza, con la consecuente pérdida de resistencia
mecanica, que podria llegar a incumplir los requerimientos de servicio de la pieza.
A lo que hay que afiadir el fallo mismo de la capa nitrurada por efecto colchén
capa dura sobre capa blanda.

No es necesario temple tras la nitruracion. Por ello, el enfriamiento puede ser lo
suficientemente lento que garantice la ausencia de gradientes de temperatura
entre la superficie y el nicleo de la pieza.

Minimas distorsiones geométricas y dimensionales de las piezas tratadas. Debido
a que la nitruracibn no requiere de transformacién austenitica para el
endurecimiento, ni es necesario temple, no se produciran las grandes distorsiones
tipicas de los procesos de temple y revenido o cementacién. No obstante, dicha
distorsibn no puede eliminarse completamente. Por un lado, se produce una
tendencia al crecimiento en volumen de las piezas por el proceso propio de
absorcion del nitrégeno. Este efecto s6lo puede ser limitado mediante el control de
las condiciones del proceso de nitruracion. Por otro lado, puesto que es un
proceso térmico, se producird una relajacion de las tensiones residuales
introducidas previamente en el proceso de fabricacion (trabajo en caliente, en frio,
mecanizado...). Asimismo, en funcion del tipo de acero, podria producirse una
transformacion de la austenita retenida en martensita no revenida, con la
consecuente gran distorsion dimensional, por no mencionar el perjuicio en las
propiedades mecanicas. Estos dos efectos pueden ser minimizados e incluso
eliminados con un procedimiento de fabricacion global adecuado de las piezas.
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¢ Reduccion de costes de acabado de las piezas. Dado que la distorsién producida
en el proceso de nitruracion es minima, los costes asociados a los procesos de
acabado (mecanizado y/o rectificado, lapeado) son muy inferiores a los resultantes
de procesos de endurecimiento superficial tales como la cementacién. De hecho,
la nitruracién es considerada en muchos casos como la etapa final del proceso si
la exigencia en tolerancias de fabricacion no es muy alta.

2.2.3.0TROS ASPECTOS GENERALES DEL PROCESO.

En general, es preceptivo el uso de aceros templables para la nitruracion, dado que el
estado ideal para realizar la misma es martensita revenida, que evita o minimiza la
formacion de capas fragiles en la parte mas externa de la pieza que se formarian con
estructuras ferritica, ferritico/perlitica o ferritico/sorbitica. Por tanto, el temple ha de ser
completo, evitando las transformaciones martensiticas incompletas. Asimismo, la
presencia de martensita en el nlcleo de la pieza nitrurada, garantiza una resistencia
mecéanica minima que evita el fallo de la pieza ante una carga que pudiese soportar la
capa nhitrurada, pero no un ndcleo excesivamente ductil.

Del mismo modo, se han de evitar las descarburaciones de la parte externa de la
pieza durante el proceso de fabricacidbn (pueden ocurrir durante la forja, laminacion,
recocidos intermedios, calentamiento del temple, etc) puesto que provocarian la
predominancia de la fase ferrita en el exterior, con la consecuente formacién de capa
blanca importante durante la nitruracién. En el caso de producirse, deberia eliminarse la
capa descarburada antes del proceso de nitruracion.

Puesto que la nitruracion se considera como una etapa de acabado o cuasiacabado
en el proceso de fabricacion de una pieza, ha de tenerse en cuenta que los esfuerzos de
mecanizado previo (o trabajo en frio o en caliente) pueden provocar deformaciones
excesivas durante el proceso de nitruracion. Esto puede resolverse con la aplicacion
previa al nitrurado de recocidos de alivio de tensiones a temperaturas inferiores al
revenido.

Un proceso general de fabricacién de una pieza que incluya la nitruracion puede ser el
siguiente:

¢ Forjado-Mecanizado basto- Temple y Revenido-Mecanizado a medidas finales (con
o0 sin recocido intermedio)-Nitruracién-Rectificado final.

Si el proceso de fabricacion ha sido adecuado, el rectificado final podria corregir las
distorsiones producidas durante la nitruracion y/o ser utilizado para la eliminacion de la
capa blanca en las aplicaciones en las cuales fuese perjudicial.

Deben evitarse las aristas vivas en las piezas nitruradas, dado que en los vértices muy
agudos se forman capas que no poseen un nucleo central de suficiente espesor y
tenacidad para servirles de soporte, desprendiéndose con facilidad.

El proceso de nitruracién puede limitarse facilmente a las superficies de interés
mediante la proteccion, durante el proceso, de las superficies que no desean tratarse.
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Las superficies a nitrurar deben estar limpias y libres de fluidos de corte, aceites o
restos de pintura, puesto que, sus componentes (cloruros, sulfuros, compuestos
organicos) se descompondran durante el proceso de calentamiento, formando una capa
impermeable a la difusion del nitrégeno.

2.2.4,ACEROS PARA NITRURACION.

Aunque se consideren preceptivos para la nitruracion los aceros desarrollados
expresamente para tal fin (Nitralloys y derivados) practicamente cualquier acero que
contenga elementos formadores de nitruros es susceptible de ser nitrurado. No obstante,
las mejores caracteristicas en cuanto a dureza, tenacidad y potencia de la capa nitrurada
se obtendran para los mencionados en primer término.

Los aceros recomendados para la nitruracion son normalmente de contenido en C
entre el 0,20 al 0,60 %[1]. Aunque el contenido en carbono no influye en la dureza o
espesor final de la capa nitrurada, si lo hace en la templabilidad y en las caracteristicas del
nucleo después del revenido. Es necesario que el nacleo tenga un minimo de dureza y
resistencia mecanica con el fin de que no se produzca efecto colchén si existe una
diferencia excesiva entre la dureza de la capa exterior y la del nacleo.

[1]JEn cuanto a elementos aleantes, todos formadores de nitruros individualmente, el
aluminio es el principal para la obtencion de las maximas durezas, pero debe ir
acompafado de otros aleantes para aumentar la tenacidad de las capas nitruradas. El
molibdeno aumenta la dureza de la capa exterior, mejora la tenacidad del nucleo y de la
capa hasta altas temperaturas. EI cromo ejerce efecto sinérgico con el aluminio y el
molibdeno, y aumenta la profundidad de la capa efectiva. El vanadio aumenta la
profundidad de la capa dura.

Los grupos de aceros mas utilizados en nitruracién son:
= Aceros cromo-aluminio-molibdeno. En los que se obtiene la maxima dureza Vickers
(1000-1100 HV). Al:0,80-1,20%; Cr: 0,90-1,60%; M0:0,20%
= Acero altos en cromo-molibdeno-vanadio. Durezas 800-850 HV, con mayor
tenacidad de la capa nitrurada. Cr: 3%; Mo: 0,40-1,00%; V: 0-0,25%
= Aceros cromo-molibdeno-vanadio. Durezas hasta 750 HV y mayor tenacidad de
capa nitrurada que los anteriores. Cr: 2%; Mo: 0,25%; V: 0,15%

= Aceros cromo-molibdeno. Dureza hasta 650 HV y y mayor tenacidad de capa

nitrurada que los anteriores. Cr: 1%; Mo: 1,20 %.

En la practica industrial estd muy extendida la nitruracién a aceros de herramientas y
aceros para la fabricacion de estampas de trabajo en caliente, obteniéndose una altisima
dureza superficial acompafiada de una excepcional resistencia del ndcleo.

Debido a su composicion (alto contenido en Cr y, en muchos casos, en Mo) los aceros
inoxidables son, a priori, buenos candidatos para la nitruracion. Existe una extensa
bibliografia acerca de la aplicacion de la nitruracién en aceros inoxidables, particularmente
aceros del tipo austenitico, con el objeto de mejorar sus propiedades superficiales [7][8].

Diversas investigaciones muestran que la nitruracién de estos aceros, si bien mejora
sustancialmente la resistencia a desgaste, es usualmente caracterizada por la
precipitacion de nitruros de cromo en la capa nitrurada, lo cual provoca una disminucion de
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la resistencia a corrosion [9]. Para resolver este inconveniente se han desarrollado
tratamientos de nitruracion por plasma a bajas temperaturas (menores de 723 K), frente a
los tratamientos convencionales gaseosa o por plasma (realizados en el orden de 843-853
K) [10]. Adicionalmente ha de tenerse en cuenta que en los aceros austeniticos no es
posible el endurecimiento previo del nucleo de las piezas por temple y revenido, salvo que
sean susceptibles de temple criogénico.

La dificultad de obtener una capa continua, uniforma, de alta dureza y con adecuado
comportamiento frente a corrosién, es aun mayor cuando se pretende nitrurar aceros
inoxidables martensiticos. En este material se han realizado relativamente pocos estudios,
a pesar de su gran importancia en la industria del petréleo, gas y alimentacion [9]. Al
nitrurar los aceros inoxidables martensiticos, se debe tener especial atencion en las
condiciones de nitruracion a emplear, ya que los mismos tienen un contenido en cromo
que los ubica en el limite de inoxidabilidad y cualquier precipitacién de nitruros de cromo
los volveria oxidables. Ademas, estos aceros tienen una estructura martensitica, la cual
posee menor solubilidad de nitrégeno, en comparacion con los aceros de tipo austenitico,
para formar una solucion sélida sobresaturada en N anéloga a la obtenida en los aceros
inoxidables austeniticos (austenita expandida yy[11]).

Se han desarrollado estudios y aplicaciones para la nitruracién de aceros inoxidables
endurecibles por precipitacion.

Contrariamente a la creencia popular, los aceros al carbono o débilmente aleados
pueden ser nitrurados o nitrocarburados obteniendo mejoras notables en la resistencia al
desgaste y a la corrosion [2]. No obstante, las durezas obtenidas son inferiores (entre 400
y 650 HV) y la capa blanca resultante sera mayor que en los aceros aleados puesto que
no existen elementos (Al, Cr...) que capten el nitrdgeno y limiten la formacién de nitruros
de hierro. En cualquier caso, seria preceptivo el endurecimiento previo de los mismos por
temple y revenido para mejorar la resistencia mecanica del conjunto.

2.3. TIPOS DE NITRURACION. TECNOLOGIAS.

En este apartado se realizara una introduccion a las principales técnicas de nitruracion,
describiendo de forma mas extensa las utilizadas en el desarrollo de este trabajo.

2.3.1.NITRURACION GASEOSA.

Mientras que algunos metales pueden formar nitruros en contacto con Nx(g) a presion
atmosférica, el equilibrio termodinamico es desfavorable para el caso de la formacién de
Fe-Ns en presencia de N,(g), puesto que los nitruros formados tenderan a descomponerse
y coalescer en forma de nitrégeno molecular. Asimismo, la tasa de disociacion del N»(g) a
bajas temperaturas es practicamente nula[4].

El fundamento de la nitruracion gaseosa se basa en la inestabilidad el amoniaco a
temperaturas moderadas y altas, produciéndose la generacion de nitrdgeno naciente [2]:

2NHz; = 2N +3H; (Eq. 1)
Realmente, en la superficie del metal se esta produciendo la generacion de nitrégeno e

hidrégeno nacientes, que por su inestabilidad tenderan a la formacion de sus formas
moleculares, aunque de forma practicamente instantanea en el caso del hidrogeno.
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NHy — N+3H (Eq.2)
2N = Nz (Eq. 3)
2H - H; (Eq. 4)

Es, por tanto, Unicamente cuando el nitrdgeno permanece en forma atémica cuando se
produce la difusién del mismo en el seno del metal.

Fig 2.3-1. Vista esquematica del proceso de nitruracion gaseosa [4]

En el rango de temperaturas de nitruracion, el grado de disociacion del amoniaco es
muy elevado (98% a 773K) lo que conduce a la formacion de una atmosfera protectora
(formacién de Ny(g)) que impide cualquier efecto de nitruracion en el metal. Por ello, las
atmosferas utilizadas en nitruracion contienen un porcentaje de amoniaco entre el 20 y el
50%, de forma que el grado de disociacion esta lejos del equilibrio (en torno al 30%),
permitiendo la existencia de nitrdgeno naciente el tiempo suficiente para producirse la
nitruracion [2].

En la préactica, la capacidad de nitruracion de una atmésfera se mide en términos del

potencial de nitruracion:

B,
Ky = NHs

[43 ]

Pi, (Eq. 5) donde,

P; es la presion parcial de cada gas.

Sin embargo, aunque la superficie del metal actia como catalizador de la reaccién
descrita por Eq. 1, la velocidad de difusion del nitrdgeno naciente en el metal es muy baja,
conduciendo a procesos muy largos (por encima del centenar de horas).

Las caracteristicas de la capa nitrurada, y del proceso, estan gobernadas de forma
fundamental por el potencial de nitruraciéon y por la temperatura de operacién. A mayor
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potencial de nitruraciébn, mayor concentracion de nitrégeno en la superficie y gradientes
mas abruptos hacia el interior de la pieza. Menores potenciales de nitruracién evitaran, por
ejemplo, la formacion de capa blanca en aceros aleados. El proceso de nitruracion puede
realizarse de forma practica a temperaturas en el rango desde 623 a 873 K. Sin embargo,
industrialmente, el rango se reduce (salvo en nuevas tecnologias) al comprendido entre
773 a 853 K, dado que si la temperatura es muy baja, el proceso de difusién sera
excesivamente lento, y si iguala o supera la temperatura del eutéctico (863 K) el espesor y
fragilidad de la capa de compuestos seran inasumibles.

Nitruraciéon en doble etapa.

El proceso de nitruracion utilizado en este trabajo es el de doble etapa, conocido
también como proceso Floe [3], que tiene la ventaja, respecto del tradicional proceso de
simple etapa, de reducir el espesor de la capa blanca obtenida.

La primera etapa es una nitruracion en el rango de temperaturas 723-773 K, con tasas
de disociacion del 15 al 30%. La segunda etapa puede operar en el mismo rango de
temperaturas o en uno superior (773-838 K), pero en un rango de tasas de disociacion del
65 al 80%. Generalmente es necesario un disociador externo de amoniaco para obtener
dichas tasas dado, que no son facilmente obtenibles en el interior del horno.

La utilizacién de esta técnica, aparte de reducir la capa blanca, tiene los siguientes
efectos generales cuando la temperatura de la segunda etapa es sensiblemente mas alta
que en la primera: reduccion de la dureza de la capa nitrurada y aumento de su
profundidad; podria producir un descenso de la dureza del nucleo en funcion de la
temperatura de revenido y del tiempo total de tratamiento [3].

Fig 2.3-2. Microestructuras de muestras de acero AISI 4140 templado y revenido después de nitruracion en etapa
simple (izq.), y después de nitruracion con doble etapa (dcha.). La muestra nitrurada en etapa simple muestra capa

blanca de 5 a 8 um, mientras que la otra no ha desarrollado capa blanca. [3]

Practicas generales de operacion.

e Pretratamiento: Los procesos de mecanizado previos a la nitruracion de las piezas
provocan generalmente una superficie que no es apta para el inicio de la nitruracion, y
puede provocar una capa de nitruracion no homogénea en la seccién de la pieza.
Para resolver este problema existen varias opciones: desengrasado con vapor y
lavado abrasivo con suspensiones de 6xido de aluminio o carburo de silicio; o bien,
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preoxidacion de las piezas en una atmosfera aerea a temperaturas de 573 a 603 K.
Este paso que puede ser incluido en el ciclo de nitruracion bajo las condiciones
adecuadas.

e Purga del horno: Después de realizar la carga y sellado del horno debe realizarse un
purgado del aire previamente a que éste alcance los 423 K. En primer lugar, esto
evitara la oxidacion de las piezas y del mismo horno. En segundo lugar, se trata de
una medida de seguridad, puesto que mezclas de amoniaco con aire a temperaturas
superiores, con concentracion de aire superior al 10%, son potencialmente explosivas.
La purga puede realizarse con amoniaco anhidro o N»(g), en cuyo caso la temperatura
de purga puede elevarse. Como se puede deducir, s6lo en éste caso puede
incorporarse la preoxidacion en el ciclo de nitruracién.

Debe realizarse también, por motivos de seguridad y confortabilidad laboral, el
purgado del amoniaco del horno una vez finalizada la operacion, y antes de la
apertura del mismo.

e Calentamiento y enfriamiento del horno: Con el fin de reducir el tiempo de ciclo de
nitruracién al minimo posible, se realizan etapas de calentamiento y enfriamiento lo
mas rapidas posible pero, en general, respetando los siguientes principios: tasas de
enfriamiento y calentamiento limitadas en funcién del tipo de piezas a nitrurar, para
minimizar los gradientes térmicos en las mismos; tasa maxima de calentamiento de 55
K/h, para permitir la eliminaciéon de cualquier contaminante residual de la superficie a
nitrurar.

e Tiempo total de ciclo: La duracién de un ciclo completo de nitruraciébn que comprenda
todas las etapas (purga previa, calentamiento, nitruracién, enfriamiento) varia mucho
en funcién del tamafio de piezas a tratar. No obstante, existen prontuarios que pueden
resultar Gtiles a la hora de una estimacién previa. Estan tabulados en funcion del
tamano de pieza. Por ejemplo: para cargas con piezas de peso inferior a 0,5 kg, un
ciclo total de 30 h; para piezas de 0,5 a 4,5 Kg, 55 h.

e Eliminacién de capa blanca: En los casos en los que la capa de compuestos que se
produzca en el proceso haya de ser eliminada, pueden utlizarse métodos
tradicionales de rectificado o lapeado. No obstante, estos procesos son caros Yy
existen otras alternativas. Por ejemplo, utilizacion de una solucion alcalina simple que
descompone la capa de nitruros de hierro, pudiendo ser eliminados facilmente por un
pulido suave.

Equipo.
e Hornos: Es elemento principal para la realizacién de la nitruracién. Son en su inmensa

mayoria hornos de carga discontinua que deben incorporar una serie de elementos
fundamentales: buen sistema de sellado del compartimento de nitruracion, tuberias de
entrada y salida para control de la atmésfera por flujo de gases, medio de
calentamiento y sistema de control de temperatura adecuado, sistema de mezcla de la
atmosfera interior (ventilador) para homogeneizar composicion y temperatura. Puede
incorporar sistema de intercambio de calor para un enfriamiento rapido.

Existen diversos tipos de disefio de horno, aunque los principales son los de retorta
vertical, hornos de caja y de campana movil.
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Fig 2.3-3. Vista esquematica de hornos de campana movil [3]

Materiales de fabricacion: Los materiales de fabricacion de las partes del equipo

expuestas al ambiente de nitruracion han de ser escogidos cuidadosamente dado que
pueden interaccionar con el mismo, provocando una disociacién acusada del
amoniaco, captando el nitrégeno atémico naciente o produciendo un exceso de
hidrogeno. Lo mas adecuado es utilizar aleaciones con alto contenido en cromo vy
niguel (Inconel) o aceros al carbono esmaltados. En cualquier caso, debe realizarse
mantenimiento o regeneracion de dichos materiales.

Control de la temperatura: Un control preciso de la temperatura es necesario durante
la nitruracion con el fin de prevenir sobrecalentamientos o distorsiones de las piezas.
Se realiza normalmente con doble termopar, permitiendo un control con error de £3 a
16 K.

Suministro _de amoniaco: El amoniaco suele almacenarse en estado anhidro en
tanques, con calentadores en climas frios, a presion entre 700 y 1050 kPa. Todos los
elementos de los sistemas de suministro del gas (tuberia, valvulas...) deben ser
montados con juntas adecuadas para evitar fugas, y ser fabricados en materiales que
no sean corroidos por el amoniaco (evitar zinc, bronce o latdén). La presion de
suministro del amoniaco a los hornos suele ser ligeramente superior a la atmosférica,
por lo que debe instalarse un sistema de reduccion de presion desde el
almacenamiento. El flujo de gas de entrada en el horno suele controlarse con valvulas
de aguja automaticas (o no)

Control de la disociacién: El control de este parametro fundamental se realizaba de
forma clésica aprovechando la solubilidad del amoniaco en agua. Realmente, una vez
iniciado el proceso de nitruracion, el porcentaje de disociacion correspondera a la
relacion entre la concentracion de N,+H, frente a la de amoniaco en los gases de
salida del horno.
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Otros procesos de nitruracion gaseosa y derivados.

Existen numerosas variantes de los procesos clasicos de nitruracion en simple o doble
etapa. Los méas extendidos son: nitruracion a alta presion, Bright nitriding y Pack nitriding.

Mencion aparte merecen las técnicas de nitrocarburacion gaseosa, por las cuales,
ademas de nitrdgeno, se introduce carbono en la capa superficial del acero, formando
nitruros, carbonitruros y carburos. La mejora de las caracteristicas superficiales de éstas
técnicas es importante. Aunque pueden considerarse técnicas derivadas de la nitruracion
gaseosa tipica, puesto que se basan en el sistema ternario Fe-C-N, el mecanismo de
transformacion de fases y las caracteristicas de las capas formadas son significativamente
diferentes. Sefialar que existen dos variantes principales, la nitrocarburacion ferritica
(aprox a 843 K) y la austenitica (entre 948 y 1048 K)[3].

2.3.2.NITRURACION Y NITROCARBURACION EN BANO DE SALES.

La nitruracion en bafio de sales opera en el mismo rango de temperaturas que la
nitruracion gaseosa. En este caso, el medio nitrurante es un bafio de sales fundidas de
cianuro y cianato. Los tipos de bafio utilizados son similares a los utilizados en la
carburacion o cianuracién en bafio de sales, pero, al igual que en la nitruracién gaseosa,
se realiza a temperaturas subcriticas, por lo que la distorsion dimensional y geométrica es
muy inferior a la de los procesos referidos.

Las aplicaciones de este tipo de nitruracion pueden ser idénticas a las de la nitruracion
gaseosa por lo que supone un competidor directo de este tipo de nitruracion. No obstante,
es un tratamiento menos adecuado cuando se requieran capas nitruradas de gran
espesor.

En este trabajo realmente se ha utilizado un tratamiento de nitrocarburaciéon en bafio
de sales, pero dado que la diferencia con la nitruracion pura es mas pequefia que en el
caso de la nitrocarburacion gaseosa(puesto que la cantidad de carbono introducida es
menor), puede considerarse una variante directa de la original nitruracion pura. Por ello, en
primer término se describirAn someramente tecnologias de la nitruracion pura, para luego
extenderse en la descripcion de la tecnologia de nitrocarburacion utilizada.

2.3.2.1 NITRURACION.
Tipos de nitruracion en bafio de sales.
Aunque en el mercado existen mdltiples variantes, generalmente patentados y con
nombres comerciales, de este tipo de procesos, estos pueden ser agrupados como sigue

[3]:

e Nitruracidén en bafio de sales presurizado: Operando en un reactor cerrado a
sobrepresién de entre 7 a 205 kPa y a una temperatura de entre 798 a 838 K, se
introduce amoniaco gas anhidro en el seno de un bafio de sales de cianuro sodico
y otras sales. La introduccion directa de amoniaco controla la reaccion cianuro-
cianato, operando de forman nominal en rangos de 30-35 % de cianuros y 15-20%
de cianatos. En este caso no es necesario un envejecimiento del bafio para
establecer el equilibrio cianuro/cianato. El ciclo total de nitruracion medio es de 24
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h, pero puede variar mucho (de 4 a 72 h). Para el mantenimiento de las mejores
propiedades mecéanicas del nucleo, el acero debe ser revenido previamente a una
temperatura de, al menos, 28 K superior a la del bafio. Para un acero de baja
aleacion (AISI 4140) con dureza del nucleo de 35 HRC, y un ciclo de nitruracion de
24 h, se puede obtener una capa nitrurada de 88 HR15N de dureza maxima y
profundidad de 0,65 mm.

¢ Nitruracién en bafio de sales aireado: En este proceso, que opera a 843 K, se hace
pasar un flujo de aire por el bafio de sales, constituido por cianuros de sodio y
potasio y sus correspondientes cianatos. El contenido de cianuro esta entre el 50 y
el 60%, y el contenido de cianato se mantiene entre el 32 y el 38%. El tiempo de
ciclo para este tipo de procesos es muy inferior al del proceso anterior (inferior a 10
h), consiguiéndose capas nitruradas de 0,3 mm en ciclos de 90 minutos para
aceros de baja aleacion. La capa de compuestos (de espesor entre 5 y 10 um),
esta formado casi exclusivamente por fase € y cementita. La utilizacion de este tipo
de proceso es muy recomendable cuando se desea nitrurar aceros al carbono.

e Nitruracion en bafio de sales aireado bajo en cianuro: Con el fin de eliminar la
problematica ambiental de los bafios con alto contenido en cianuro (muy toxicos),
se han venido desarrollando alternativas que eliminen o minimicen la presencia de
éste en el bafio. Diversas técnicas permiten reducir el contenido en cianuro a
niveles por debajo de 1%. En estos casos los porcentajes de cianato estan entre el
65 y el 75%. Los resultados obtenidos son muy similares a las obtenidas para los
tipos de proceso anteriores.

Efectos de la composicién del acero.

Aunque los efectos de la nitruracibn en bafio de sales son muy similares a la
nitruracién gaseosa en una etapa para los aceros de nitruracion y aleados, resulta en una
mejora espectacular de la resistencia a la fatiga para aceros al carbono y débilmente
aleados. Esto ocurre porgue el nitrdgeno, en solucién soélida en la ferrita o martensita en la
capa de difusién, tiende a segregarse al descender la solubilidad durante el enfriamiento y
precipitar como fase y’ en la matriz ferritica, provocando el aumento de la resistencia a
fatiga.

Para el caso de aceros rapidos, en comparacion con la nitruracion gaseosa, las capas
obtenidas seran mas ductiles, con un contenido menor en nitrégeno.

Practicas generales de operacion.

e Calentamiento del bafio: Se realiza un calentamiento del bafio hasta la fusién de
las sales a temperaturas entre 813 y 868 K. Debe cubrirse el bafio ,0 estar
completamente ventilado, para evitar explosiones de la sal. Las sales deben estar
completamente secas para evitar erupciones de vapor de agua. durante el
calentamiento.

o Envejecimiento del bafio: Dado que las sales de las que se parte son mezclas de
cianuros, debe provocarse la transformaciéon del cianuro en cianato hasta las
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proporciones nominales de operacion. Por ello, durante la puesta en operacion del
bafio, una vez fundidas las sales, deben mantenerse a una temperatura entre 838 y
868 K durante al menos 12 h para que se alcance el equilibrio cianuros-cianatos.
La velocidad de envejecimiento depende tanto de la temperatura, como del ratio
superficie expuesta al aire/volumen del bafio.

Equipo.
e Hornos: Los reactores utilizados suelen ser de tipo discontinuo, aunque son
posibles configuraciones continuas o semicontinuas.
En general los hornos utilizados son similares a los utilizados en otros tratamientos
con bafos de sales, tales como carbonitruracién o cianuraciéon. Estos pueden ser
interna 0 externamente calentados por medio de gas, combustible o
eléctricamente.
Thermocouple Externally heated

Alloy or steel pot

(round or " Two or more
rectangular)

Flue Resistance

heaters

Insulating
material

\ > Insulation
Steel casing

(a) Gas fired or oil fired

lly heated
Internally he: Alloy electrodes

Work-support angle
Ceramic or metal pot

Steel casing

i Connectors
Insulating-

material

(c) Immersed electrodes

Fig 2.3-4. Ejemplos de reactores de nitruracion en bafio de sales [3]

e Materiales de fabricacion: El rango de materiales de fabricacion es mas amplio que
en el caso de los hornos de nitruracién gaseosa dado que los bafios de sales
varian mucho en composicion de un fabricante a otro. Los materiales mas
utilizados son aleaciones de titanio, Inconel o aceros inoxidables martensiticos.

2.3.2.2 NITROCARBURACION
El proceso de nitrocarburacion supone que tanto el nitrdgeno como el carbono son
absorbidos y difundidos en la capa superficial del acero tratado. Estos procesos operan a
temperaturas entre 843 y 853 K, justo por debajo del eutéctico del sistema Fe-N.
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Estos procesos se basan en las siguientes reacciones de oxidacion de los cianuros a
cianatos, y en la reaccion de descomposicion catalitica del cianato(la superficie metalica
actia como catalizador) [3]:

2(K)NalN + 0; < 2(K)NaCNO (Eq. 5)
8(AINaCNOQ < 2(K)NazCO; + 4(FKDNaCN + CO; + Cr. + 40z, (Eq. 6),

donde los C y N atémicos liberados son las especies reactivas que difundiran en la
superficie del acero.

Estos procesos son utilizados para la mejora de la resistencia a la fatiga y al desgaste
de un amplio rango de aceros. Se han realizado estudios que sugieren un aumento en la
resistencia al desgaste de entre 40 y 100 veces respecto al estado recocido en aceros de
herramientas de trabajo en frio Cr-Mo-V [15].

El tipo de fases que se obtiene en un proceso de este tipo puede deducirse con
adecuado diagrama de equilibrio ternario Fe-N-C. La buena resistencia al desgaste que
exhiben los aceros nitrocarburados se considera que es debido a la formacién, a la
temperatura de operacion, de una capa compuesta (la concentracion suele estar en 3-6
%N y 3-4% de C) formada casi en su totalidad por un carbonitruro Fe-€ que cristaliza en
el sistema hexagonal compuesto, con pequefas cantidades de Fe,N(y’) y cementita. Este
carbonitruro presenta mayor tenacidad que el € del sistema binario Fe-N. Sin embargo, en
este caso, el tiempo de nitruracién es un paradmetro importante, dado que la proporcion de
fase y’ aumentara con el tiempo de proceso.

Isotherm
575 °C

(/ Fe) +8 —> ’
/ %(} Fe) + FeJC/\ //\Z / \ \
/ (o~ Fe) +\A/ \ f \\\ _\

Fe 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Nitrogen, wt%

Fig 2.3-5. Diagrama de equilibrio Fe-N-C a 848 K [3]
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Tipos de nitrocarburacion en bafio de sales.

Tal y como sucede para la nitruracion en bafio de sales se han venido desarrollando
multiples variantes de tipo de bafios, muchos de ellos con patentes comerciales, pero que
pueden clasificarse en los siguientes tipos [3]:

e Alto en cianuros sin azufre: En este caso los cianuros son envejecidos a cianatos.
Para obtener el alto nivel de cianatos necesarios, la reaccion de oxidacion es
acelerada mediante la inyeccion de aire seco, que ademas proporciona agitacién al
bafio. Posteriormente, se produce la descomposicion catalitica de los cianatos
sobre la superficie del metal, produciéndose la absorcién de las especies atomicas
(N 'y C) liberadas por el metal.

e Alto en cianuros con azufre (sulfinizacién): En este caso, en lugar de aire, se
utilizan sulfitos como agentes oxidantes de los cianuros. Los sulfitos, reducidos a
sulfuros se depositan en la superficie de la pieza en forma de sulfuros de hierro.
Este tratamiento produce que la capa mas exterior de la pieza tratada presente una
determinada microporosidad que facilita la impregnacién de los lubricantes en las
aplicaciones con rozamiento mutuo, reduciendo el efecto de adherencia entre las
partes.

e Bajo en cianuros con y sin azufre: Debido a consideraciones ambientales, se han
desarrollado otras tecnologias que permiten reducir el porcentaje de cianuros en el
bafio a niveles por debajo del 3%. Estos bafios utilizan sales de litio o compuestos
organicos que permiten el mantenimiento bajo de los cianuros.

Tufftriding-Tenifer.

Este proceso, desarrollado inicialmente por la compafia alemana DEGUSSA, es el
proceso de nitrocarburacion utilizado en este trabajo. Dado que se dispone de suficiente
informacion, la operacion y esquema del proceso se describirdn con mas detalle més
adelante, y se ofrece una informacién completa en los apéndices de este trabajo. En este
apartado se comentaran los aspectos mas relevantes.

Opera a una temperatura de 853 K, con un bafio de sales fundidas constituido, en su
formula original, por 60%(en peso) NaCN, 24% KCl y 16% K,CO;[13]. La oxidacion de los
cianuros se lleva a cabo por una corriente de aire seco.

Sin embargo, la marca comercial suministradora del equipo industrial, utiliza sales con
nombres comerciales (NSK y TF-1 para constituir el bafio inicial-7.5% y 92.5%- y REG-1
para el mantenimiento del mismo), cuya composicién exacta no es indicada. En cualquier
caso, las condiciones Optimas de operacion referidas en el manual indican un bafio con
concentracion en cianuros inferior al 5%, y con un contenido en cianatos entre el 35 y el
38% [14]. Por ello, se podria encuadrar en un tipo de bafio bajo en cianuros sin azufre.

El tiempo de operacion recomendado esta entre 90 y 120 minutos, con una
temperatura Optima de trabajo de 853 K, pero que amplia al rango de operacién entre los
833 y los 903 K. Serfiala el fabricante que, para temperaturas inferiores, disminuye el
espesor de la capa de compuestos, pero aumenta la proporciéon de fase y’, fase no
deseada en este tipo de capas nitruradas, sobre todo para aceros al carbono o de baja
aleacion. El contenido de cianato también influencia la calidad de la nitruracion. A niveles
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superiores al 38 %, normalmente se producen capas de compuestos mas gruesas. Sin
embargo, la proporcion de poros normalmente se incrementa y los componentes se
recubren con una capa gruesa. Por otro lado, si el contenido de cianato se reduce a
menos del 35 % no es posible obtener el grosor de la capa de compuestos requerido en el
tiempo de tratamiento. Ademas, serd mas probable un incremento en la proporcion de
nitruros Fe-y’ en la capa de compuestos.

El proceso incluye una etapa posterior de enfriamiento entre 623 y 673 K, denominada
AB1, cuya mision es la oxidacion de las sales a carbonatos para su eliminaciéon segura
desde el punto de vista ambiental y que genera una capa de magnetita en la superficie del
acero aumentando de forma notable su resistencia a la corrosion.

La capa nitrurada consta de una capa de compuestos constituida casi en su totalidad
por carbonitruro Fe-€ de espesor maximo 15 ym para aceros de herramientas. La capa de
difusion (de entre 120 a 135 ym para aceros de herramientas) esta constituida por solucién
sélida a-(Fe,N), por nitruros de elementos aleantes, por laminas de carbonitruros
(carbonitrides networks) Fe-y’ y Fe- y por carbonitruros aislados procedentes de los
carburos precipitados existentes en el acero sin tratar. Las laminas de carbonitruros,
precipitados en las fronteras de grano, impiden el crecimiento de la capa de difusién [13].

Fig 2.3-6. Micrografias Opticas de un acero
de herramientas Cr-Mo-V nitrocarburado Tufftriding [13]

2.3.3.NITRURACION POR PLASMA.

Genéricamente conocidas por esta denominacién, realmente constituye una serie de
procesos nombrados més propiamente como técnicas de nitruracion asistidas por plasma.

Todas ellas son evoluciones técnicas de la, originalmente patentada en los afios 1930,
conocida como nitruracion por plasma de corriente directa (DCPN). Basicamente, en un
reactor en medio vacio, una fuente de energia eléctrica es usada para generar un plasma
de iones de nitrégeno procedente de la disociacion de N,(g). Esta corriente de iones
bombardea la superficie del metal, calentandolo, limpiandolo y proporcionando el nitrégeno
activo. Este tipo de técnicas son metalirgicamente mas versatiles que las clasicas,
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pudiendo ser aplicadas a otras aleaciones que no contengan elementos formadores de
nitruros. Permite un control dimensional superior y un mantenimiento del acabado
superficial. La nitruracién ibnica permite operar a temperaturas inferiores a los métodos
clasicos por lo que se resuelven los inconvenientes que surgen, por ejemplo, en la
nitruracion de aceros inoxidables. Dado que permiten un control absoluto de las
condiciones de operacion pueden obtenerse capas nitruradas de la potencia deseada y
con la total eliminacion o seleccion del espesor y composicidén de la capa de compuestos.
La ausencia de emision de sustancias contaminantes y el reducido consumo de gas de
operacion resultan en una técnica eficiente y ambientalmente mas respetuosa que las
técnicas clasicas.

La combinaciéon de gases utilizadas es N,(g)+H.(g). El nitrégeno aporta la especie
activa y el hidrogeno contribuye de forma preferente a la formacién del plasma por la gran
movilidad y energia de sus iones. Las proporciones de los gases dependen del tipo de
capa de nitruracién a obtener, pero una composicion muy usual es 50-50%(en volumen)

Una de las caracteristicas que diferencia de forma esencial, en cuanto a resultados,
este tipo de nitruracion es la posibilidad de controlar de forma precisa las caracteristicas
de la capa de compuestos. Dado que el gas utilizado es, generalmente, N,(g) el potencial
de nitruracion puede ser mas facilmente controlado. De esta manera, pueden obtenerse
capas blancas monofase y’ o € (para lo cual debe introducirse en la atmdsfera nitrurante
metano), composiciones ad hoc, e incluso eliminar completamente dicha capa. Esto
permite una nitruracion a la carta en funcion de las solicitaciones de disefio de la pieza a
nitrurar, puesto que las piezas sin capa blanca o monofésicas y’ estan mas indicadas para
piezas sometidas a fatiga, y las que tienen capa de compuestos € son mas indicadas para
piezas sometidas a desgaste. La mayor resistencia a fatiga de las capas compuestas y’ se
debe a que: este nitruro es mas ductil que el €; las capas compuestas formadas por
mezcla de ambos (tipicas de la nitruracion gaseosa) son mas susceptibles de fractura
puesto que las interfases entre ambos nitruros son débiles y por el diferente coeficiente de
dilatacion térmico [3].

Gas composition

1-5% nitrogen 15-30% nitrogen 60-70% nitrogen
Balance carrier gas Balance carrier gas 1-3% methane
Balance carrier gas

Core

Core Core
Diffusion layer v’ layer + € layer +
diffusion layer diffusion layer

Fig 2.3-7.Tipicas composiciones del gas de nitruracion y capas nitruradas obtenidas [3]
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Fig 2.3-8. Efecto de la nitruracion en la resistencia a fatiga [3]

Asimismo, otra de las ventajas de este método, es que la estabilidad dimensional es
practicamente total y la modificacion de la rugosidad superficial minima, por lo que es la
técnica preceptiva para piezas de gran exigencia en cuanto a tolerancias sin ser
necesarias operaciones posteriores de rectificado o lapeado.

La dureza maxima superficial obtenida es altamente dependiente de la temperatura de
proceso, pudiendo obtener durezas superiores a las obtenidas en nitruracién gaseosa
como resultado de temperaturas de operacion inferiores. Sin embargo, la profundidad de la
capa nitrurada tiene a ser menor que en el caso de la nitruracién gaseosa (inferiores a 400

pm).

Finalmente, dado que es una técnica que permite una automatizacion casi completa,
la repetitividad de los resultados obtenidos es excelente, pero tras un estudio y pruebas
previas exhaustivas, puesto que se trata de una técnica preferentemente direccional,
donde la geometria de la pieza juega un papel mucho mas importante que en las técnicas
clasicas.

Como desventajas principales pueden mencionarse unos costes de implantaciéon
elevados y unos tiempos de ciclo superiores a otras técnicas de nitrocarburacién (varias
horas).

Tipos nitruracién por plasmal13].

e Plasma de corriente directa (DCPN): La técnica original. El equipo basico
consta de una camara de vacio, una fuente de potencia eléctrica DC y un
sistema de suministro de gases y de vacio. La pieza sometida a tratamiento se
sitia como cétodo en la cAmara de vacio. La cAmara es puesta en un vacio
bajo (P= 1 Pa) y entonces se suministran los gases reactivos, creando una
presion interior de entre 100 y 1000 Pa. En dicho momento, se crea un
potencial negativo entre los electrodos de la camara. Los electrones, en su
recorrido hacia al anodo, colisionan con las moléculas de los gases, creando
especies ionicas. En este momento se produce la descarga del plasma sobre
la muestra polarizada(catodo). Las particulas cargadas bombardean la
superficie del metal, provocando una serie de eventos: creacion de vacantes
atémicas en la superficie del metal por “choque” de las particulas cargadas con
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los a&tomos de la superficie externa (sputtering); interaccién de estas especies
entre si; difusién de las especies cargadas (iones de N) en la superficie y seno
del material (nitruracion); calentamiento de la superficie por bombardeo (que
facilita el anterior efecto). El desarrollo de las subsiguientes técnicas se debe a
los efectos eléctricos de borde y el efecto hollow cathode que generaban capas
nitruradas no uniformes.

Events:

e 1. sputtering
1
plasma | 2. plasma reaction - ----—- . plasma
1
- \ _
| = 3. surface diffusion —-——- A
e : : ‘1 &

i __

: ® :r 4. diffusion to bulk i 1“ ®

1 3 s ax
g. : E 5. heating by radiation ““‘-i~ 1.1‘ .8’
g ! I 6,creation of defects Tt =
o 1 1 . | 4. g
= ! Lo . iy ; A 1
z ! |- 7. heating by collsion..._ L =\ 3
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.y v\ B
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Fig 2.3-9. Eventos de interaccion entre el plasma y la superficie [13]

e Plasma pulsado (PPN): En este caso se sustituye la fuente de alimentacién
eléctrica DC por una fuente pulsada. De este modo se puede controlar el
tiempo de generacién del plasma siendo en este caso discontinuo. Modificando
la duracion de los pulsos y el tiempo entre pulso puede controlarse la
temperatura de la superficie y la energia de incidencia de las especies idnicas
sobre ésta. Se ha demostrado una influencia clara entre estos parametros y la
microestructura y caracteristicas mecanicas de la capa nitrurada. El espesor de
las capas nitrurada esta entre 60 y 70 ym para operacion a 773 K

e Plasma de pantalla activa (ASPN): Esta técnica permite la eliminacién total de
los efectos de borde, de hollow cathode, y los dafos superficiales originados
por la interaccion directa del plasma con la superficie del metal. En este caso,
la especie a nitrurar se encuentra rodeada por una pantalla metalica en forma
de malla, la cual esta sometida al potencial catédico, y aislada eléctricamente.
De este modo, el plasma no incide directamente, sino que la superficie es
calentada indirectamente por radiacién desde la pantalla catédica, y los iones
de nitrégeno alcanzan la superficie por un efecto indirecto. La presion de
operacion juega en este caso un papel importante (entre 75 y 250 Pa). A
mayor presion, mayor dureza maxima obtenida, pero menor espesor de capa.
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Fig 2.3-10. Equipamiento basico de DCPN, PPN y ASPN [13]

Practicas generales de operacion.

Creacién de vacio en el reactor: La primera etapa del proceso es la eliminacién
del aire y contaminantes presentes en el reactor de nitruracion. Como se ha
sefialado, el vacio a alcanzar no es muy elevado (= 1Pa), por lo que una
bomba rotatoria puede ser suficiente.

Calentamiento: Previo al inicio de la generacion del plasma, el material a

nitrurar debe ser precalentado hasta temperaturas cercanas a las de
operacion. De este modo, se evita utilizar el propio plasma como fuente de
calentamiento inicial, dado que la presencia de humedad e impurezas en la
muestra interaccionarian fuertemente con el plasma a bajas temperaturas,
provocando dafios en la superficie. El método mas comun de precalentamiento
es por catodo equipado con resistencia eléctrica.

Pretratamiento superficial muestra (etching): Es préactica habitual, de forma

ineludible para el caso de aceros inoxidables, la realizacion de una limpieza
ionica de la superficie para la eliminacién de capas protectoras preexistentes,
gue dificultarian o impedirian la difusion del nitrdgeno (capas pasivas) en el

42
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acero. Para ello, se crea un plasma energético, que literalmente destruye la
capa mas superficial del material. Lo habitual es la utilizacién de mezclas de
gases Ar(g)+Hx(g), en proporciones 10%-90%, dada la elevada masa atomica
del Ar y su gran potencial de etching.

o Enfriamiento: Una vez finalizado el tratamiento, la carga es enfriada mediante
la recirculacién de gases inertes sobre ella, gases que son enfriados por
intercambio de calor con las paredes enfriadas del reactor.

Equipo.

Vessel Regulating valve
or gas-mixing unit

-<+— N;
- Hz
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View port ] ERs
|- Thermocouple
Load
plate Vacuum
e
; gag
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| ontrol Cycle
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Fig 2.3-11. Instalacion tipica de nitruracion por plasma [3]
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2.4. NITRURACION ACEROS ESTUDIADOS. ESTADO DEL ARTE.

En este subcapitulo se comentardn resultados de trabajos de investigacion previos,
utilizados como referencia, sobre nitruraciones realizadas a los tipos de acero (0 muy
similares) sometidos a estudio en la Fase 1 de este volumen. Se incluye, para cada acero,
una ficha describiendo sus principales caracteristicas.

2.4.1.ACERO AL CARBONO CA45E.

Ficha de caracteristicas.

Generalidades

Acero muy econdémico y universal, de contenido medio en carbono (C = 0, 42-0,50%)
con el que se consigue, cuando se templa y se reviene (bonificado), caracteristicas
mecanicas muy aceptables, alcanzando una resistencia media de 700-900 MPa. No es
recomendable para soldar. Con carbono alto se puede lograr buenos resultados al ser
templado por induccién, donde se obtienen durezas de capa entre 50 y 55 HRc,
aproximadamente.

Sus principales aplicaciones son:

Elementos mecanicos de responsabilidad media. Piezas estampadas, palancas, ejes,
arandelas de regulacion, bielas, discos de embrague, coronas de arranque, etc.

Piezas de resistencia media, de pequefios espesores y formas poco complicadas,
engranajes flameados, ejes poco cargados.

Piezas de forja que posteriormente se mecanizan y no estan sometidas a esfuerzos
directos, fatigas, desgastes, etc.

Equivalencias

UNE-EN UNE DIN ANFOR | ASTM/AISI/SAE
C45E/1.1191 | F-1140 | CK 45/1.1191 | XC 45 1045

Normas: EN 10083-1,2,3:2008; UNE 36011; DIN 17200; NF A35-552-86

Tabla 2.4-1. Equivalencias principales de denominacion acero C45E

Composicién quimica

LIMITES DE COMPOSICION(%)
Fabricante/Suministrador C Mn Si P S Cr Mo Ni Cr+Mo+Ni
Thyssen Krupp 0,45 0,65
Aceros IMS 0,40-0,50 | 0,50-0,80 | 0,15-0,40
IPARGAMA 0,42-0,50 | 0,50-0,80 <0,40 <0,035 <0,035 <0,40 <0,10 <0,40 <0,63
Aceros URSSA 0,40-0,50 | 0,50-0,80 <0,40 <0,045 <0,035 <0,63
Norma UNE-EN 0,42-0,50 0,50-0,80 <0,40 <0,035 <0,035 <0,40 <0,10 <0,40 <0,63
Tabla 2.4-2. Composicion quimica acero C45E (o equivalente) segun fabricantes y norma UNE-EN vigente
[57][58][59][60]
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Propiedades mecanicas

CARACTERISTICAS MECANICAS
Dimensiones Alargamiento[ Energia absorbida
Suministrador [mm] Estado Rp(0,2)[Mpa] Rm[Mpa] %] Estriccion[%] (T=298K)1] Dureza
Thyssen Krupp 16<d<40 Temple y Revenido 650-800
40<d<100 [Temple y Revenido 630-780
16<d<40 Normalizado >295 550-745 >15
Aceros IMS
100<d<160 Normalizado >265 530-725 >15
Superficial 55-61
16<d<40 rempley Revenido  [>430 650-800 >16 >40 251
Nucleo(10 mm) 23.
IPARGAMA 40<d<100 |rempleyrevenico  [>370 630-780 >17 >45 2533 HRe
16<d<100 Normalizado >305 >580 >16
100<d<250 Normalizado >275 >560 >16
Tabla 2.4-3. Caracteristicas mecanicas acero C45E (o equivalente) segun fabricantes [57][58][59]
Tratamientos térmicos
Acero de buena templabilidad, muy recomendado para temple superficial.
Temperatura [K] Enfriamiento
Forja o laminacién en caliente | 1123-1523
Normalizado 1113-1143 Aire
Recocido ablandamiento 943-983 Aire
Recocido globular 983 K (6 horas) 10 K/h hasta 923 K
943 K (8 horas)
Temple 1103-1123 K Agua
1113-1133 K Aceite
Revenido 773-923 K Aire
Tabla 2.4-4. Condiciones de tratamientos térmicos recomendadas acero C45E (o equivalente)
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Fig 2.4-1. Diagrama de revenido y templabilidad (Jominy) acero C45E(o equivalente)[56]
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Fig 2.4-2. Diagrama TTT acero C45E (o equivalente)[56]
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Fig 2.4-3. Diagrama CCT acero C45E (o equivalente)[56]

Microestructuras

Fig 2.4-4. Microestructura C45E Bruto de colada (Ferrita+perlita)[56]
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Efectos nitruraciéon en el acero.

En la busqueda bibliografica las referencias de estudios de investigacion sobre la
nitruracion de este tipo de acero son limitadas. No ha de olvidarse que los aceros al
carbono son considerados como no adecuados para cualquier tratamiento de nitruraciéon o
nitrocarburacién y en esto puede encontrarse la razén para la existencia de una
bibliografia escasa.

Nitruracion gaseosa.

o F. Ashrafizadeh et al.[16] realiz6 un estudio comparativo entre las microestructuras y
perfiles de microdureza generados por nitruracion gaseosa (y por plasma) sobre un acero
CK 45(equivalente a C45E). También realiz6 analisis XRD (espectrometria de difraccion
de rayos X) y ensayos de fatiga sobre las capas nitruradas.

El acero se encontraba en microestructura ferritico/perlitica (sin templar). La nitruracion fue
realizada en “condiciones industriales” en un ciclo de 70 h.

La microestructura obtenida muestra una capa de compuestos de 25 ym de espesor. El
analisis por XRD mostré que estaban constituida por fase y’ y fase €.

Fig 2.4-7. Microestructura acero Ck 45 nitruracién gas 70h [16]
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La capa de difusién esta constituida por Fe-a (+perlita) con nitrdgeno en solucion
sélida, que al descender la temperatura (y su solubilidad) precipita en parte como nitruros
tal y como se mostraba en la micrografia SEM (microscopia electrénica de barrido).

'P »A; B ’L' ' ’
Lre'ia ' 'ﬁl" | S

Fig 2.4-8. Micrografia SEM acero Ck 45 nitruracion gas 70h [16]

En cuanto a la dureza maxima obtenida fue de 470 HV (0,1). La dureza del nucleo era
de 270 HV (0,1). Se tom6 como criterio para la estimacion de la capa efectiva un valor de
dureza 10% superior a la del ndcleo, siendo, para este supuesto, de 0,4 mm.

J0o
. (a) CKAS steel, gas nitrided
50 +—=
=
< "N
N \
- A\‘
s 00 + -\\
X - ‘\.
' ‘\7&: .
250 T T
(i) a2 04 a8 03 I

Distance from surface, mom

Fig 2.4-9. Perfil microdurezas acero Ck 45 nitruracién gas 70 h [16]

Segun los criterios utilizados en este trabajo para la estimacion de la capa efectiva, la capa
efectiva seria inferior a 0,2 mm (Dureza>400 HV) 6 aproximadamente 0,35 mm (Dureza
Nucleo+50 HV).

Muy interesantes son los resultados de los ensayos de resistencia fatiga. Mostraron
un incremento en la carga maxima ciclica aplicable de un 52% respecto al acero sin
tratamiento. Asimismo, no aparecié diferencia significativa entre la resistencia a fatiga de
las muestras nitruradas por gas y las nitruradas por plasma (capa compuestos-5 pym, fase
Y’) por lo que la influencia del espesor y composicién de la capa de compuestos la
concluyeron como minima.

e Yang et al.[17] efectuaron una comparativa sobre la nitruracién en gas de aceros AlSI
1045 (equivalente a C45E) y AISI 4140 (equivalente a 42CrMo4). Realizaron
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caracterizacién micrografica, perfiles de microdureza, perfiles de composicion de nitrégeno
y estimacién de la composicion de la capa compuesta.
Los aceros fueron templados desde 1116 K(1,5 h)en aceite, y revenidos en aire a 852 K(3
h), resultando ambos en estructuras martensiticas de dureza HR¢ 24 para el AISI 1045.
La nitruracion se realiz6 en un proceso industrial de dos etapas: 12 etapa, 10 h a 800 K con
disociacién de amoniaco de 24-28%; 22 etapa, 50 h a 821 K con disociacion 79-82%.
La capa de compuestos obtenida fue de unos 18 um.

El perfil de microdurezas fue realizado con la primera indentacién a 50 um de la
superficie, por lo que no es representativo de la dureza maxima real, al estar ejecutado en
capa de difusion.

500 “be— AIS| 1045
450 4 == AIS| 4140

Vickers Hardness (HV)
8
III

200 y T 1
0 500 1000 1500 2000

Distance from surface (pm)

Fig 2.4-10. Perfil microdurezas aceros AlSI 1045 y 4140 nitruracién gas doble etapa [17]

Comparando con los anteriores resultados, aun estando en estado de martensita
revenida, puesto que el revenido realizado fue tan alto, el comportamiento, tanto en cuanto
a dureza maxima (400 HV a 50 pm), como dureza del nucleo(250 HV) no difiereN
significativamente de los obtenidos para la estructura ferritico/perlitica descritos por el
autor anterior.

Para este caso, segun uno de los criterios de capa efectiva escogidos en este trabajo

(Dureza nucleo +50 HV), ésta seria de aproximadamente 600 ym.
El perfil de contenido en nitrdgeno es concordante con el perfil de microdurezas,
(practicamente idénticos para el AISI 1045), como muestra de que gobierna, de forma
fundamental, la difusién intersticial del nitrégeno en Fe-a. En el caso del acero AlSI 4140,
se muestra un perfil con mayor concentracion de nitrogeno, correspondiente a mayor
dureza y de menos profundidad de penetracion, tal y como corresponde al efecto de
precipitacion de nitruros de los elementos aleantes.
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Fig 2.4-11. Perfil de % en peso de N con la profundidad. Obtenido por OES en 4 localizaciones por muestra [17]

La estimacion de las fases presentes en la capa de compuestos las realizé a partir de
los diagramas binarios Fe-N(Lehrer-like) de cada acero (que fueron obtenidos previamente
por el mismo autor por termodindmica computacional) y el potencial de nitruracion del
medio de nitruracion(de la etapa 2%). En este caso para Kn=0.43 y 548 °C(821 K), se
obtendria una mezcla de fases y' y .
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Fig 2.4-12. Diagrama Lehrer AISI 1045 [17]

Nitruracion/nitrocarburacién en bafio de sales.

e W. Cai et al.[18] llevaron a cabo un completo estudio sobre las caracteristicas de un
acero 45 (equivalente al C45E) sometido a un proceso de nitrocarburacion y post-
oxidacion. Ejecutaron andlisis microestructural, XRD, perfil de microdurezas, resistencia al
desgaste y de corrosion.

El proceso de nitrocarburacion, denominado QPQ(Quench-Polish-Quench), aunque no
esta descrito de forma completa, es el mismo Tufftriding-Tenifer de nitrocarburaciéon y post-
oxidacion utilizado en este trabajo. La temperatura de operacion fue de 838 K, con una
concentracién en cianatos del 35%(no aparece descrita la composicién en sales por no ser
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revelada por el fabricante) y se realizaron ciclos de operacion a tiempos de nitruraciéon de
60, 90, 120, 150 y 180 minutos, seguidos de etapas de post-oxidacion de 40 minutos a 703
K. Sefalan la potencial gran mejora de propiedades (desgaste y corrosién) de la
generacion de magnetita superficial por esta post-etapa.

El acero fue nitrurado en estado de martensita revenida (templado desde 1123 K y
revenido a 853 K).

Las micrografias obtenidas por microscopia éptica muestran claramente la formacion
de la capa blanca, la cual aumenta de espesor con el aumento de tiempo de operacion (de
5 pm con 60 minutos a 16 ym con 180 minutos). Asimismo, sefialan un aumento de la
porosidad paulatino con el aumento de espesor. Se advierte ligeramente la presencia de la
capa de magnetita. Indican la dificultad de discernir visualmente la capa de difusion,
relacionandolo con el hecho de que en esta zona el N se encontrard en solucion sélida con
la Fe-a.

Fig 2.4-13.Micrografias de acero 45 tratado a 818 K a tiempos diferentes: a-60 min, b-90 min, c-120 min, d-180 min [18]

El analisis XRD sefalo la preponderancia de fase € en la capa de compuestos.

Los perfiles de microdureza mostraron un aumento de la capa nitrurada con el tiempo
de operacion. No asi en el caso de la dureza maxima, la cual alcanzé un maximo de 630
HV(0,01) a 120 minutos. Su interpretacion del descenso de dureza para tiempos de
operacion mayores fue un efecto combinado del aumento de la porosidad de la capa de
compuestos con el espesor y un aumento del tamafio de grano de todas las fases
presentes por prolongacion de la permanencia a temperatura elevada.
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Fig 2.4-14.Perfiles de microdureza acero 45 no tratado y tratado a 818 K a tiempos diferentes [18]

Las capas efectivas obtenidas (segun criterios de este trabajo) serian (aprox.):

Tiempo de tratamiento(min) C. Efectiva (H>400 Hv) C. Efectiva (Hnucleo +50 HV=280 HV)

[um] [pm]

Tabla 2.4-5. Capas efectivas estimadas acero 45 tratado a 818 K a tiempos diferentes

La mejora de la resistencia al desgaste de las muestras tratadas respecto de la no
tratada es muy significativa. Le atribuyen este efecto a una combinacién de la existencia
de la capa de magnetita mas la capa compuesta de fase € (ensayo de desgaste ball-on-
disc, 200 rpm, 60 min, carga normal 50 N).
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Fig 2.4-15.Pérdida de masa en ensayo de desgaste acero 45 no tratado y tratado a 818 K a tiempos diferentes [18]
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Los ensayos de corrosion realizados siguieron el standard ASTM sobre tiempo de
liberacion de 6xido en agua caliente a 363 K. Las muestras no tratadas dieron un tiempo
de 10 minutos.

250
With post axidation
_ 2004 /
E /
T f
E /
g 1507 /
5 /
=
o f
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5 100 /
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= / Mitrocarburized only
E 5 / A
{
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0 30 &0 80 120 150 180

Mitriding time({min)
Fig 2.4-16.Tiempos de liberacién de 6xido acero 45 nitrocarburado y tratados QPQ a 818 K a tiempos diferentes [18]

Cémo se puede observar, el tratamiento simple de nitrocarburacion mejora la
resistencia a la corrosién del acero notablemente, pero el doble tratamiento triplica el
tiempo de inicio de corrosion. No obstante, esta mejora presenta un maximo a 90 minutos
para producirse posteriormente un abrupto empeoramiento de los resultados. Los autores
relacionaron este hecho con el aumento del espesor y porosidad de la capa de
compuestos, que dificulta la formacién de una capa homogénea de magnetita y facilita el
inicio de la corrosion localizada.

e J.W. Zhang et al.[19] desarrollaron un completo estudio del comportamiento a fatiga de
un acero de ejes de ferrocarril que por composicion y caracteristicas mecanicas era
completamente similar al C45E. Realizaron estudio metalogréfico, perfiles de microdureza,
analisis XRD, determinacion de tensiones residuales y ensayos de fatiga.

Efectuaron tratamientos de nitrocarburacion gaseosa (muestras GN)
(NHs3(g)+0O,(g)+aditivos organicos, a 843 K durante 120 minutos, a baja presion 0,11 MPa)
y nitrocarburacion en bafio de sales(muestras SN) (bafio bajo en cianuro a 843 K durante
120 minutos con etapa de postoxidacion a 623 K-el tratamiento podria ser una variante del
Tufftrifing-Tenifer). Con el fin de ampliar la informacién, realizaron pulidos postratamiento
para eliminar la capa de magnetita creada (muestras GNPO y SNPO) y, también, ésta y la
capa de compuestos (muestras GNPC y SNPC).

El acero fue normalizado a 1123 K durante 2,5 h y, después del enfriamiento, estabilizado
térmicamente a 843 K durante 1,5 h. La estructura resultante fue ferritico/perlitica. La
dureza final fue de 202 HV (0,01), con limite elastico de 330 MPa y resistencia mecanica
de 628 MPa.
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El estudio metalografico y el analisis XRD mostraron la formacion esperada de capa de
magnetita (8 um en GN y 3 ym en SN) seguida de capa de compuestos (26 um de fases y’

y €en GN y 20 um de fase € en SN).

Oxide layer

Compound layer

«— Diffusion layer

\aa i s 5
é, 7{«— Diffusion layer
4 el

SRl R

(¢) SN specimen

Fig 2.4-17 .Microestructuras acero equivalente C45E nitrocarburadas gas y sales [19]

El perfil de microdurezas muestra una capa nitrurada de mayor dureza y profundidad
para la nitrocarburacion gaseosa. Obtuvieron una dureza méxima de 620 HV(0,01) para
las GN y de 510 HV(0,1) para la SN. Las capa efectivas (estimadas también con el criterio
Dureza nucleo + 50 HV) fueron de 430 uym y 325 ym para GN y SN respectivamente. Con
el criterio dureza mayor de 400 HV (0,1) serian de 200 y 150 pym. respectivamente.
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Fig 2.4-18.Perfiles microdureza acero equivalente C45E nitrocarburadas gas y sales [19]
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Los estudios realizados de resistencia a fatiga y de mecanica de fractura muestran
una mejora sustancial del comportamiento a fatiga del material nitrocarburado, tanto en
gas como en bafo de sales, respecto del material no tratado, tal y cdmo manifiestan las

curvas S-N.
o Unfreated specimen & GM specimen
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= SN specimen = SNPO specimen
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- = Unifwiled S Crack mitintion site al subsurfoce
o
= 800
a r =]
E 700 -
E' L
s00 |-
“ i .
wn
L 50t E
0 L
400 |
300 - G %
200

10° 10 10° 10° 107 10° 10° 10"
Fatigue life, cycles

Fig 2.4-19.Curvas S-N acero equivalente F-1140 nitrocarburadas gas y sales (y pulidas posteriomente) [19]

No obstante, el comportamiento a fractura es diferente. Para las muestras tratadas en
bafio de sales, aun mostrando un limite de fatiga inferior, este es el mismo se eliminen, o
no, la capa de magnetita, o ésta y la capa de compuestos. Sin embargo, para las muestras
tratadas gaseosamente, el régimen de fractura cambia al eliminar la capa de oxido,
aumentando la carga méaxima, pero perdiendo el limite de fatiga a partir de 107 ciclos, y no
existiendo limite de fatiga si se elimina la capa de compuestos. Por ello, aun significando
una mejora sustancial en la carga maxima aplicada, se deberia tener cuidado en el disefio
que pudiese tener en cuenta este tipo de material y tratamiento.

Nitruracion en plasma.

e F. Ashrafizadeh et al.[16] y F.Mahboubi et al.[20] estudiaron la nitruracién plasmatica
por descarga directa (DCPN) de aceros CK 45 y AISI 1045. En la primera referencia,
ademas de estudio metalografico, de microdureza y analisis XRD, realizaron ensayos de
fatiga, y en la segunda resistencia a la corrosion.

La nitruracion la llevaron a cabo en ambos casos con una fuente DC de 5 Kw. F.Mahboubi
et al. especifican una nitruracion de 5 horas a 823 K en una atmosfera 75% N,+25%H, a 4
mbar de presion total, seguida de una postoxidacion de 1 hora a 773 K en diferentes
atmésferas O,/H.,.

El acero en ambos casos presentaba microestructura ferritico/perlitica previa a la
nitruracion.

El estudio metalografico (con microscopia éptica y SEM) y analisis XRD mostraron la
formacion de capas compuestas diferentes: 3 um fase y’ en la referencia [16] y 10 um de
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mezclas diferentes de fase y y fase €. A priori podria deducirse unas condiciones
diferentes de nitruracion dado que F. Ashrafizadeh et al. no especifica la atmosfera de
trabajo. Sin embargo, F.Mahboubi et al. sefialan un cambio en la morfologia y espesor de
la capa de compuestos(y capa de magnetita) en funciébn de la atmosfera y tiempo de
postoxidacion. La permanencia a altas temperaturas genera una transformacién paulatina
de fase € a y’ por descomposicidn y generacion de nitrdgeno molecular que escaparia a la
atmosfera. Un enriquecimiento en oxigeno genera capas de proteccidbn con mayor
contenido en magnetita y espesor.

Fig 2.4-20. Microestructura acero Ck 45 nitruracién plasma [16]

El perfil de microdurezas obtenido por F. Ashrafizadeh et al. es practicamente idéntico
al que obtuvo en la nitruracion por gas, mostrado en el subapartado correspondiente, con
una penetracion ligeramente menor para este caso de nituracion plasmatica(Dureza
maxima 470 HV (0,1), capa efectiva 0,36 mm) . Las durezas superficiales obtenidas por
F.Mahboubi et al. para las muestras postoxidadas estan en el rango de la méxima anterior,
refiriendo un valor de casi 700 HV (0,025) para la muestra sin postoxidacion.

En cuanto al comportamiento frente a fatiga y corrosion, el acero presenta una mejora
sustancial con la aplicacion de la nitruracion. El limite de fatiga (500 MPa) se incrementa
un 52% respecto de las muestras no tratadas (330 MPa)[16]. La resistencia a la corrosion
(ensayo potenciodindmico, medio NaCl 5%), en términos de tasa de corrosién, mostro
reducirse en un 60% para las muestras soOlo nitruradas y superior al 85% para las
muestras con postoxidacion en atmaosferas ricas en oxigeno [20].
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2.4.2.ACERO BAJA ALEACION 42CrMo4.

Ficha de caracteristicas.

Generalidades

Acero de aleado al Cr-Mo (cromo—molibdeno) de mediana-baja aleacion de temple en
aceite, y de uso muy frecuente; ya que presenta unas caracteristicas mecanicas muy
interesantes: buena resistencia, elevada tenacidad, y una muy aceptable resistencia a la
fatiga. Se emplea generalmente tratado a una resistencia de 800 a 1100 MPa (segun
espesor o seccion). Admite bien el temple superficia,| con una dureza aproximada de capa
de 50-53 HRc. Ademas tiene una cierta ventaja, como es la de poderse utilizar en piezas
que trabajan a temperaturas relativamente altas (= 673 K).

Es de gran utilidad en la industria aeronautica, del automévil y de maquinaria en
general. Se emplea para la fabricacion de elementos de maquinas y motores que precisen
buena resistencia y tenacidad como ejes, bielas, engranajes, cigiefales, rotores de
turbinas a vapor y todas aquellas piezas sometidas eventualmente a solicitaciones
elevadas.

Equivalencias

UNE-EN UNE DIN ANFOR | ASTM/AISI/SAE
42CrMo4/1.7225 | F-1252 | 42CrMo4/1.7225 | 42 CD 4 | 4140

Normas: EN 10083-1,2,3:2008; UNE 36051-1; DIN 17200; NF A35-552-86

Tabla 2.4-6. Equivalencias principales de denominacion acero 42CrMo4

Composiciéon quimica

LIMITES DE COMPOSICION(%)
Suministrador C Mn Si P S Cr Mo
Thyssen Krupp 0,42 0,75 1,05 0,22
BOHLER 0,41 1,10 0,20
Aceros IMS 0,37-0,43 0,60-0,90 0,15-0,40 0,85-1,15 0,15-0,25
IPARGAMA 0,38-0,45 0,60-0,90 <0,40 <0,035 <0,035 0,90-1,20 0,15-0,30
Aceros ABRAMS 0,38-0,45 0,60-0,90 <0,40 <0,035 <0,035 0,90-1,20 0,15-0,30
German Special Steel|  0,38-0,45 0,60-0,90 <0,40 <0,035 <0,035 0,90-1,20 0,15-0,30
Aceros URSSA 0,37-0,43 0,60-0,90 0,15-0,40 <0,035 <0,035 0,85-1,15 0,15-0,26
Norma UNE-EN 0,38-0,45 0,60-0,90 <0,40 <0,035 <0,035 0,90-1,20 0,15-0,30

Tabla 2.4-7. Composicién quimica acero 42CrMo4 (o equivalente) segun fabricantes y norma UNE-EN vigente
[57][58][59][60][61][63]

Propiedades mecanicas

CARACTERISTICAS MECANICAS
Dimensiones Alargamiento[ Energia absorbida
Suministrador [mm] Estado Rp(0,2)[Mpa] Rm[Mpa] %] Estriccion[%] (T=298K)1] Dureza
Thyssen Krupp 16<d<40 [Temple y Revenido 1000-1200
100<d<160 [Temple y Revenido 800-950
BOHLER 16<d<40 rempley Reveniso  |>750 1000-1200 |>11 >45 >35
100<d<160  |rempleyrevenivo  |>550 800-950 >13 >50 >35
16<d<40 Temple y Revenido >765 980-1180 >11
Aceros IMS 100<d<160 [Temple y Revenido >560 785-930 >13
16<d<40 Temple y Revenido >750 1000-1200 >11 >45 >35 Superficial 53-61
HRc
Ntcleo(10 mm) 43.
IPARGAMA 100<d<160 Temple y Revenido >550 800-950 >13 >50 >35 59 HRc

Tabla 2.4-8. Caracteristicas mecanicas acero 42CrMo4 (o equivalente) segun fabricantes [57][58][59][61]
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Tratamientos térmicos
Acero de excelente templabilidad, con mantenimiento de buena tenacidad con el

revenido gracias al Mo que reduce la fragilidad por revenido. Muy recomendado para
temple superficial.

Temperatura [K] Enfriamiento
Forja o laminacién en caliente | 1123-1523
Normalizado 1123-1143 Aire
Recocido ablandamiento 953-993 Horno
Temple 1103-1153 Agua o Aceite
Revenido 773-953 Aire

Tabla 2.4-9. Condiciones de tratamientos térmicos recomendadas acero 42CrMo4 (o equivalente)
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Fig 2.4-21. Diagrama de revenido y templabilidad (Jominy) acero 42CrMo4 (o equivalente)[56]
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Fig 2.4-22. Diagrama TTT acero 42CrMo4 (o equivalente)[56]
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Fig 2.4-23. Diagrama CCT acero 42CrMo4 (o equivalente)[56]
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Templado y revenido (sorbita)[56] (ferrita y perlita granular)[56]

SRRy

Efectos nitruracidon en el acero.

Al contrario que para el caso anterior, las referencias bilbliogréficas sobre estudios de
nitruracion de este acero (en sus equivalentes AISI 4140 y DIN 42CrMo5) son muy
numerosas, dado que es considerado como acero muy recomendable para su nitruracion.
No parece ser asi en Espafia, donde es considerado fundamentalmente como acero de
temple y revenido, y endurecible superficialmente por temple por induccion.
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Nitruracion gaseosa.

Tan amplia es la caracterizacion de la nitruracidbn gaseosa de este acero que incluso
aparece como material de referencia en los manuales practico/académicos de prestigio [3].
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Fig 2.4-26. Espesor de capa nitrurada en ciclos de doble etapa de nitruracion acero 4140. Los nimeros indican tiempo de
nitruracion a 15-25% disociacion. El tiempo restante de ciclo operaria a 83-85% de disociacion[3]
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Fig 2.4-27. Espesor de capa nitrurada acero AlSI 4140 en funcion del tiempo de nitruraciénde nitruracion[3].

Como se puede apreciar el empleo de la doble nitruracion aumenta el espesor de la capa
nitrurada.
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Fig 2.4-27. Perfiles de microdureza AlSI 4140 en funcion de diferentes condiciones de nitruracion[3].

Estas figuras muestran de forma clara el aumento de la dureza capa nitrurada con el
tiempo de operacion. No obstante, lo méas interesante es la fuerte relacion entre la dureza

maxima obtenida en la capa nitrurada y la dureza del nicleo. A mayor dureza del nucleo,
mayor dureza maxima obtenida.

J.J. Bram et al.[21], A. Ben Cheikh Larbi et al.[22], N. Limodin et al.[23], M.A. Terres et
al.[24], M. Yang et al.[25], M. Yang et al.[17] y R. Sola et al.[26] realizaron investigaciones
en diferentes condiciones de nitruracion para aceros AISI 4140 y 42CrMo4, relatando la

microestructura obtenida, perfiles de microdureza, analisis XRD y respuesta de los aceros
ante fatiga, desgaste y corrosion.

Se presenta en modo de tabla el resumen de variaciones en los tratamientos
termoquimicos estudiados por estos autores:
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Referencia

Tratamiento
térmico previo

Nitruraciéon

12 etapa

Nitruraciéon

23 etapa

42CrMo4 Templado y revenido | -723 K, 43 h, 20%
a873K1lh disociacion(D)
-783 K, 18 h, 30%D
-843 K, 6 h, 30%D
42CrMo4 Templado a 1123 Ky | - 793 K, 24 h, 35%D NO
revenido a 853 K
AlSI 4140 Templado y revenido | -773 K, 2 h, -823 K, 25 h,
a 36 HRC(=873 K) Kn=0.03MPa-1/2
Kn=1.3 MPa-1/2
-823 K, 14  h,
Kn=0.03MPa-1/2
-823 K, 58 h,
Kn=0.03MPa-1/2
42CrMo4 Templado a 1123 Ky | -798 K, 24 h, 50%NH; [ NO
revenido a 853 K
Templado a 1121 Ky | -823 K, Kn=1.8MPa- | NO
AR 4240 revenido a 852 K 1/2 14,30y 45 h
AISI 4140 Templado a 1116 Ky | -800 K, 10 h, 24- 821 K, 50 h, 79-
revenido a 852 K 28%D 82%D
42CrMo4 N/E -803 K, 24 h, N/E (+postox 783 K 2h)

Tabla 2.4-10. Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [21] a [26]

En base al estudio metalografico, analisis XRD y estudio del perfil de composicion frente a
diagramas de fases Fe-N, describieron del siguiente modo las capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion
21 N/E N/E

22 10 ym, Fase y'+Fase ¢ 300 um
23 N/E 400 pm(2,5 h)
700 um(14 h)

1000 pm (58 h)

10-15 um 260 ym

9 um(14 h) Fase y'+Fase € N/E

16 um(30 h), Fase y’'+Fase ¢

21 ym (45 h) Fase y'+Fase ¢

21 uym Fase y’+Fase ¢ =800 um. Fases y'+Fase

e+nitruros de Cr(fcc1) y Mo(fcc2)

10 yum Fase y'+Fase € 190 ym

Tabla 2.4-11. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [21] a [26]
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Fig 2.4-29. Andlisis XRD capa de compuestos AISI 4140 nit. gas [22] Fig 2.4-30. Diagrama Lehrer AISI 4140 [17]

De las anteriores referencias se puede concluir:

e La capa de compuestos estard formada siempre, para el acero 42CrMo4 y
equivalentes, por una mezcla de fase ¢ y fase y’ en cualquier combinacién de
parametros de operacion habituales. Su espesor variara en funcion de los
parametros de operacion, pero estara entre 10 y 20 um. Segun M. Yang et al.[25] la
evolucion del espesor de la capa de compuestos con el tiempo de nitruracion es del
tipo parabélico (E=a+bt*?), con cierto tiempo necesario de incubacién al inicio. La
dependencia con la temperatura y el potencial de nitruracion estd menos claro, y se
puede sefialar que la influencia de estos pardmetros ser4 mayor en la proporcién de
las fases nitruro de la misma. No parece claro que la utilizacién de un proceso en
doble etapa reduzca la capa blanca obtenida.

e La capa de difusion estara compuesta principalmente por nitruros de Cr y Mo
precipitados en la matriz ferritica y por Fe-a(N). Una mayor temperatura y tiempo de
nitruracion daran como resultado una capa de difusibn de mayor espesor. La
influencia de la temperatura parece mas clara a partir de superar los 820 K,
reduciendo de forma espectacular el tiempo de nitruracion para la consecucion de
determinada capa efectiva. Un proceso con doble etapa, parece acortar el tiempo
total de operacion y la temperatura maxima necesaria para un espesor de capa de
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difusién deseado. El incremento de tiempo necesario para obtener capas por encima
de 700 ym es muy significativo, debido probablemente a la reduccion radical de la
difusividad del N en el seno de la capa con gran nimero de precipitados de

elementos aleados.

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial

nucleo [HV]
21 723 K-600/<350
783 K-600/<350
843 K-600/<350
<750 /=350
2,5 h(2%t)- 600-610 /=370
14 h(23et)- 600-610 /~360
58 h(2°%t)- =540 / <350
600 sup(650 a 100 um)/ =370
14 h - 530-550/ <350
30 h - 530-550/ <350
45 h - 530-550/ <350
~550 / <350

N/E

/ Capa efectiva (dureza>400
HV) [um]

723 K- 250
783 K- 250
843 K- 300
450-470

2,5 h(22et)- 300
14 h(22et)- 500

58 h(2%t)- 800

450-470

14 h - =400-450
30 h - 550-600
45 h - =750-800
450-500

N/E

Tabla 2.4-12. Resumen microdurezas referencias [21] a [26]
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Fig 2.4-31.Perfil microdurezas 42CrMo4 dif T y t [21] Fig 2.4-32.Perfil microdurezas 4140 2 et dif t [23]
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Fig 2.4-33.Perfil microdurezas dif. T [25]
De las anteriores referencias se puede concluir:

e Mayor temperatura y/o mayor tiempo de nitruracion dan lugar a capas nitruradas
méas profundas. El perfil de microdurezas, bastante suave, indica que la
precipitacién de nitruros de cromo y molibdeno no supone un descenso excesivo
de la difusividad del N hacia el nucleo debido probablemente a que su contenido es
relativamente bajo.

e Se confirma el hecho de que a mayor dureza del nucleo final, mayor dureza
maxima obtenida. En este caso, parece que un tiempo de operacibn muy
prolongado provoca un descenso de la dureza del ndcleo, y de la maxima,
provocado por un crecimiento del tamafio de grano y, en el caso de la dureza
superficial, transformacion de fase € a fase y’+N»(Q).

¢ Un aumento de la temperatura de nitruracién provocard, en segin qué condiciones,
un descenso de la dureza superficial obtenida, aunque la influencia es bastante
baja. La utilizacion de un proceso en doble etapa (con una primera etapa a
temperatura “baja”), parece evitar el descenso de la dureza superficial, lo que
parece estar asociado a que la capa de compuestos se constituye
fundamentalmente durante la primera parte.

En cuanto al resto de propiedades estudiadas en las referencias:

La resistencia a desgaste del acero 42CrMo4 y equivalentes se ve mejorada en gran
medida por el tratamiento de nitruracion. Esta mejora se ve proporcionalmente aumentada
con el aumento en la severidad de las condiciones de ensayo en cuanto a carga normal
aplicada o velocidad de deslizamiento. Se alcanzan tasas de reduccion de desgaste
cercanas al 85% para las condiciones mas exigentes [22]. Esto parece deberse tanto a las
caracteristicas mecanicas de la capa nitrurada, como al descenso en el coeficiente de
friccion que la nitruracion provoca. Para este acero, tratado por nitruracion gaseosa, la
resistencia a desgaste es muy similar con presencia o eliminacion de la capa de
compuestos, por lo que el aumento de su resistencia se debera a la estructura de la capa
de difusion, y cabe suponer que la capa de compuestos se desprendera facilmente [22].
Los tratamientos alternativos o mixtos, tales como postoxidacidbn o nitrocarburacion
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(+postoxidacion) empeoraran en general la resistencia a desgaste, pero manteniéndola en
un nivel muy similar [26].

La resistencia a la corrosidbn se ve también mejorada sustancialmente con los
tratamientos de nitruracion o derivados (nitrocarburacion, postoxidacion). Sin embargo, la
postoxidacién tras el tratamiento puro de nitruracion no parece ofrecer una mejora
adicional de la respuesta a la corrosion, probablemente por provocar una superficie mas
irregular y mas proclive a la corrosion localizada [26].

En cuanto a la modificacion del comportamiento a fatiga del acero nitrurado, éste es
diferente en funcion del régimen de fatiga y/o del estado superficial. En muestras sin
fracturas superficiales, la mejora del limite de fatiga es Unicamente del 20% para
regimenes por encima del los 10° ciclos. Se considera que esto es debido a que la fractura
se iniciara en defectos existentes en el nicleo de la pieza, por lo que el tratamiento
superficial tendra poco efecto. Sin embargo, en el caso de existencia de grietas
superficiales la mejora en el limite de fatiga puede ser superior al 80%, en funcién del tipo
de grieta, lo que se interpreta como que la fractura se iniciara siempre en la superficie, y
las tensiones compresivas de las capas nitruradas impediran su avance [23]. Sin embargo,
en el campo de bajo de numero de ciclos, la resistencia a fatiga puede verse empeorada
respecto al material sin tratar, debido a que la menor ductilidad de la capa nitrurada
derivara en un inicio de fractura en su seno [24].

Para este acero, un aumento en la temperatura de tratamiento reducira el limite de
fatiga en especies fracturadas, pero su influencia es menor que en aceros mas aleados

1200 e
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Fig 2.4-34.Diagramas Wohler de un acero 42CrMo4 [24]
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Fig 2.4-34.Ensayos de fatiga acero AISI 4140 [23]

Nitruracion en bafio de sales.

El ndmero de referencias al estudio de la nitruracién en bafio de sales de este acero, o
sus equivalentes, es significativamente menor respecto de la nitruracion en gas. No
obstante, continua siendo un acero cuyos resultados siguen apareciendo como referencia
en los manuales de prestigio [3].

800
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700 |— 4140, 4340, 6150, _ o
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Fig 2.4-35. Profundidad capa nitruada nit sales Fig 2.4-36. Perfiles microdureza AlSI 4140 nit sales[3]
convencional 70 h varios aceros [3]

A priori, el tratamiento en bafio de sales parece requerir mayor tiempo de proceso
para alcanzar la misma profundidad de capa que la nitruracion gaseosa. Es decir, la tasa
de difusion del N en el metal seria menor.
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K. Genel et al. [27] y M. Zlatanovic et al. [28] realizaron ensayos de caracterizacion
comparativos del tratamiento de AISI 4140 por nitruracién y nitrocarburacion salina y
nitruracion iénica. Las condiciones de nitruracion salina se presentan en la tabla siguiente:

Referencia Tratamiento Tipo tratamiento Condiciones

térmico previo tratamiento

27 AlSI 4140 Templado a 1123 Ky | Nitruracion alta en | 848K, 2h
revenido a HV 320 cianuros
AlSI 4140 N/E (Dureza nucleo | Nitrocarburacién Bajo potencial
HV=325 HV) Tufftriding/Tenifer nitruracién, 853 K,
210 min
(+postoxidacén  por
plasma)

Tabla 2.4-13. Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [27] y [28]

En base al estudio metalografico y analisis XRD, describieron del siguiente modo las
capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion

27 22 ym
28 Convencional- 30 ym N/E

Bajo potencial nitruracion- 5 pm,
Fase y'+Fase ¢

BPN-+postoxidacion- Magnetita
seguida de Fase y’

Tabla 2.4-14. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [27] y [28]

Segun esto, a diferencia de para el acero C45E, la nitrocarburacién en bafio de sales,
producira de forma preferente una capa compuesta mixta o con fase y’, lo que puede
interpretarse como una mayor tasa de transferencia de N al seno del material que
impediria la formacion de una fase €.

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial / Capa efectiva (dureza>400
nucleo [HV] HV) [pm]

26 680-690 200

620 130-140

Tabla 2.4-15. Resumen microdurezas referencias [27] y [28]

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
68 TRABAJO FIN DE MASTER




ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y u p

na

Universidad
Publica de Navarra

800 T r '
b o-lon Nitriding 3 h
Z 700% #*- Liguid Nitriding 2 h
[ -
o
s [
z [~ R
T 600 %
- (=]
" *
§ ﬁuﬂ- ..c i
j R
400 4
== * P .
Q.G *
300 *o o |
200 L 1 L
1] 200 400 600 800

Distance from Surface (pum)

Fig 2.4-37. Perfil microdureza AISI 4140 nit sales [26]

La nitruracién, o la nitrocarburacién en bafio de sales, para este tipo de acero dara
como resultado mayores durezas superficiales que la nitruracién gaseosa, lo que puede
interpretarse por una presencia mayor de fase €. La profundidad de la capa nitrurada
obtenida sera menor a igual tiempo de operaciéon y temperatura, pero estas referencias
muestran una diferencia menor que las graficas mostradas anteriormente, extraidas del
manual generalista [3].

En cuanto al comportamiento a fatiga, la nitruracién salina supone un incremento del
limite de fatiga para 10’ ciclos de un 16% respecto del material no tratado (730 MPa frente
a 630 MPa)[27]. Son dificiimente comparables estos datos con el comportamiento a fatiga
del acero en nitruracion gaseosa debido, en primer lugar, a que el limite de fatiga del
material no tratado utilizado como referencia es diferente. En cualquier caso, tomando
como referencia los datos de fatiga para capas nitruradas de espesor similar, la mejora en
el comportamiento a fatiga es similar o ligeramente favorable hacia la nitruracion salina:

Nit bafio sales- Capa efectiva 200 um- mejora comportamiento a fatiga 16%(resp. no
tratado)
Nit. Gaseosa- Capa efectiva 400 ym-mejora comportamiento a fatiga 10%(resp no tratado)
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Nitruracion asistida por plasma.

K. Genel et al. [27], A. Celik et al. [29][30], B. Podgornik et al. [31], P. Corengia et al. [32] y
M. Fattah et al. [33] realizaron ensayos de caracterizacidbn comparativos del tratamiento de
AISI 4140 por nitruracion nitruracion iénica. Las condiciones de nitruracion asistida por

plasma que utilizaron se presentan en la tabla siguiente:

Referencia Acero

Tratamiento
térmico previo

Tipo tratamiento

Condiciones

tratamiento

29 AISI 4140 DCPN TyR:

y revenido a 823 K 1 L

h 50% N,+50% H, 1.8y

- i 2 813K-1y8h

Normalizado a 1123 Prw=10° Pa

K -Normalizado:
773K-1,8y12h
813K-1h
873K-1y8h

AlSI 4140

Templado a 1133 K y
revenido a 823K 1h

DCPN
50% N,+50% H,
Pow=10° Pa

773K-1,4y10h
823K-1,4y10h
873K-1,4y10h

AISI 4140

Templado a 1143 K y
revenido a 868 K

DCPN- 813 K
PPN- 813 K

DCPN:

0,6% N2+99,4% H;
Pwta=254 Pa-17 h

25% N+75% H,
Piota=289 Pa- 28 h

-PPN:

0,6% N»+99,4% H,
Pita=254 Pa-17 h

25% N,+75% H,
P(ma|:289 Pa- 28 h

AlSI 4140

Templado a 1123 Ky
revenido a HV 320

DCPN
30% N,+70% H,
Powm=1300 Pa

748K-1, 3,8y
16 h

AIS| 4140 Temp]adoa1123 Ky | PPN 748 K- 1, 2, 4,
revenido a 823 K 15. 20v 28 h
25% N,+75% H, s A
|:’totaI=60 Pa
AISI 4140 N/E PPN 843 K-5h
85% N»+15% H, | 893 K-5h
Piota=40 Pa

Tabla 2.4-16. Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [29] a [33]
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En base al estudio metalografico y analisis XRD, describieron del siguiente modo las
capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion

29 -TyR: -TyR:
773K-1,8y12h-2,8y 10 pm 773 K-1, 8y 12 h- 250, 450 y 560 pm
813K-1y8h-8y 12 ym 813 K- 1y 8 h- 300 y 480 um
-Normalizado: -Normalizado:
773K-1,8y12h-2,8y 10 ym 773 K- 1,8y 12 h-- 250, 450 y 560 um
813 K-1 h-8 uym 813 K- 1 h- 300 ym
873K-1y8h-8y 12 um 873 K-1y8h-350y 550 um
\7{73K-1,4y10h-2,4y6pm-Fase N/E
8?3 K-1,4y 10 h-6, 8 y 14 ym- Fase
Y
873 K-1,4y 10 h-4, 10 y 3 ym- Fase
Y
DCPN: N/E

0,6% Np-17 h=0,5-1,5 pm

25% N, - 28 h=3-5 ym

-PPN:

0,6% N-17 h=0,5-1,5 um

25% N, -28 h=3-5 pm

16 h- 6 ym- Fase y’ N/E
1 h- 2,5 pym- Fases y'+¢ N/E
4 h- 3 um- Fases y'+¢

8 h- 3,5 um- Fases y'+¢

15 h- 6 ym- Fase vy

20 h- 6,5 ym- Fase y’

28 h- 7 ym- Fase y’

843 K-25-30 um- Fase ¢ N/E

893 K- 40-45 pm- Fase ¢
sobre Braunita

Tabla 2.4-17. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [29] a [33]

Las conclusiones que extrajeron, y otras que se pueden extraer son:

e La capa de compuestos, para atmésferas de concentracidon en N, medio y bajo,
estaran constituidas preferentemente por fase y’ o0 mezclas €+y’, donde la fase ¢ ira
transformando en y’' para tiempos de nitruracién superiores. Para atmésferas con
contenido alto en N,, la capa de compuestos estara constituida preferentemente por
fase €. A temperaturas, ligeramente por encima del eutéctico Fe-N(863 K) se formara
braunita de aspecto columnar. Un potencial casi nulo de nitruracion no garantiza la
total ausencia de capa de compuestos, pero es practicamente nula[30][33].
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Fig 2.4-38. Micrografia acero AISI 4140 nitrurado plasma (a) 843 Ky (b) 893 K(se observa capa compuesta tipica sobre

capa columnar de braunita)[33]
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Fig 2.4-39. Andlisis XRD superficie acero AISI 4140 nitrurados plasma diferentes T[33]

e La capa de compuestos, en tratamientos para temperaturas relativamente moderadas
(T<823 K), presenta un aumento de espesor tanto con la temperatura como con el tiempo
de nitruracion. La evolucion temporal del crecimiento de la capa de compuestos depende
de la temperatura de operacion. A temperaturas relativamente bajas, experimenta un
rapido crecimiento al principio para luego, experimentar un crecimiento mas lento a partir
de tiempos de operacién moderados (t>10h). A temperaturas moderadas, el crecimiento es
lineal con el tiempo, al menos hasta tiempos de operacion moderados (<10 h). A altas
temperaturas (T>863 K), la capa de compuestos experimenta un crecimiento inicial para
luego producirse un decrecimiento. Este comportamiento anterior es explicado por la
existencia de dos eventos dominantes en la nitruacion iénica. Por un lado, la difusion del N
en el metal y, por otro, el sputtering o expulsion de &atomos de la superficie
“balisticamente”. Para temperaturas elevadas y/o tiempos de operaciéon elevados, el
fendbmeno de sputtering gana importancia, e incluso puede volverse dominante
produciendo una “delaminacién” de la capa de compuestos [30][32]y[33].

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
72 TRABAJO FIN DE MASTER



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y n a
ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

Universidad
Publica de Navarra

=
J
- s -
=] P £
T T

Compound Layer Thickness [um]
[+
1
o

5
Compound layer thickness ( um)
m

34 o’
o/
24 .’I 4 |-
!
B
1
2 =
04 o
T T T T I ' 1 v T N ) M '
u R 1 L i
0 5 10 B ‘15 . 20 25 30 0 2 4 6 8 10 12
lon Nitriding Time [h] Time (h)
Fig 2.4-40. Espesor capa compuestos trat a 748 K y dif tiempos[32] Fig 2.4-41. Espesor capa compuestos trat
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Fig 2.4-42. Micrografia capa compuestos trat a 748 K y dif tiempos[32]

e La utilizacion de plasma pulsado en vez de plasma de descarga directa, o el estado
estructural inicial del material (martensita revenida o ferritico/perlitico), no parecen tener
una influencia determinante en la evolucion de la capa de compuestos. Tampoco en el
espesor de la capa de difusion.

e El espesor de la capa de difusion (capa efectiva) aumenta con la temperatura de
nitruracién, para tiempos iguales. Y el crecimiento con el tiempo, para procesos a igual
temperatura, sigue un perfil aproximadamente potencial (Espesor=a-t~")[27][32].
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Fig 2.4-43. Espesor capa difusion trat a 748 K y dif t[27]

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia

29

Microdureza
nucleo [HV]

superficial

-TyR:

773 K-1, 8y 12 h- 950, 950 y 900
813 K- 1y 8 h- 750 y 800
-Normalizado:

773 K- 1,8y 12 h- 780, 900, 900
813 K- 1 h- 700

873 K- 1y 8 h- 650 y 550

773 K- 1,4y 10 h- 820, 900 y 980
823 K- 1,4y 10 h- 770, 700 y 650
873 K- 1,4y 10 h- 650, 600 y 510
DCPN:

0,6% N,-17 h- 680 /<300

25% N, - 28 h- 935 /<300

-PPN:

0,6% N>-17 h- 680 /<300

25% N, -28 h-980 /<300
610-700 / 300

1 h- 770 /320
4 h- 850 /320
8 h- 780 /320
15 h- 840 /320
20 h- 840 /320
28 h- 840 /320
N/E

/

Capa efectiva (dureza>400
HV) [um]

-TyR:

773 K-1, 8y 12 h- 250, 450 y 560 um
813 K-1y8h-300y480 um
-Normalizado:

773 K- 1, 8'y 12 h-- 250, 450 y 560 pm
813 K- 1 h- 300 pym

873 K-1y8h-350y 550 um

N/E

DCPN:

0,6% N-17 h- 300 ym
25% N - 28 h- 500 pm
-PPN:

0,6% N,-17 h- 330 ym
25% N, -28 h- 600 ym
1 h-120 pm

3 h-210 ym

8 h- 260 ym

16 h- 350 ym

1 h- 100-110 ym

4 h- 120-130 pym

8 h- 200-220 um

15 h- 360-370 pm
20 h- 400-410 pm
28 h- 590-600 pm
N/E

Tabla 2.4-18. Resumen microdurezas referencias [29] a [33]
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Las conclusiones que extrajeron, y otras que se pueden extraer son:

e La dureza superficial méxima disminuye con el aumento de la temperatura de

Ly 1000

HVos

500
400
case depth
300

200

Fig 2.4-44. Perfil microdurezas AlIS| 4140 nit 813K [31]

tratamiento para tiempos de operacién iguales. A temperatura constante, la dureza
méxima parece tener un comportamiento inicial de aumento de la dureza con el tiempo
de operacion hasta alcanzar un maximo, para luego iniciar un descenso de la misma
continuo o hasta establecerse en un valor estable, segun se trate de una temperatura
alta 0 moderada de operacidn respectivamente. Para temperaturas moderadas/altas,
este maximo se alcanzar4d muy pronto, por lo que la evolucion préactica sera un
descenso continuo de la dureza méxima con el tiempo [29][30][32].

Este comportamiento puede relacionarse claramente con la evolucion de la capa de
compuestos descrita anteriormente. En procesos a igual temperatura, o si se
incrementa la temperatura con iguales tiempos de operacién, se produce tanto una
progresiva transformacioén de fase € en fase y’, menos dura, como (6) una disminucion
del espesor de la capa de compuestos por sputtering.

El espesor de la capa efectiva aumenta de forma continua con el tiempo de operacion
(independientemente de la temperatura) y con el aumento de la temperatura de
operacion [29][30][31][27][32].

La composicion de la atmoésfera del reactor (%N,) no parece tener una influencia
determinante en la dureza maxima obtenida a partir de cierto valor minimo de
concentracion en nitrégeno. Sin embargo, si que lo tiene en la potencia de la capa
efectiva, donde, a mayor %en N,, un espesor de capa efectiva deseado se alcanzara en
tiempos de operacion mucho mas cortos (T 813 K-Capa efectiva=500 um/ con 50%N,
en 10h/ con 25% N, en 28 h) o a temperaturas mas bajas (t 28 h-Capa efectiva~600
pum/ con 30%N, a 748 K/ con 25% N, a 813 K) [29][31][32].

La utilizacion de la técnica de plasma pulsado aumenta de forma ligera la dureza
maxima obtenida y el espesor de capa efectiva, siendo iguales el resto de parametros
de operacién. Para tiempos de operacion cortos, esta mejora queda en entredicho
[31][27][32].

El estado microestructural inicial tiene la influencia l6gica en la dureza maxima
obtenida: estado martensitico, mayor dureza maxima. Con los datos disponibles, no
parece tener gran influencia en el espesor de la capa nitrurada [29].
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Fig 2.4-45. Perfil microdurezas AlSI 4140 nit 748K [32]
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En cuanto al comportamiento frente a fatiga, corrosion y desgaste, las referencias
obtuvieron las siguientes conclusiones.

La presencia de la capa de compuestos disminuye la resistencia a desgaste de los
aceros nitrurados. La nitruracion en condiciones que permitan la eliminacion de dicha
capa(o su eliminacién posterior), mejorard la resistencia a desgaste respecto del material
no nitrurado [31].

Al igual que con los otros tipos de nitruraciones, la resistencia a la corrosion mejora
con la nitruracion del metal debido a la formacion de la capa de compuestos. Sin embargo,
la mejora de la corrosidon puede verse limitada, e incluso revertida, en funcion de la
microestructura y porosidad de la capa de compuestos. En general, a mayor temperatura
de operacion, la capa de compuestos contendra mayor proporcién de fase y’ y/o mayor
porosidad. Ambos factores son negativos, dado que la fase € es mas pasiva y la formacion
de poros promoverd la corrosién localizada [33].

La mejora de la resistencia a fatiga es mas clara para el tratamiento de nitruracién por
plasma respecto al material sin tratamiento, que para el caso de la nitruracién salina [32] y
también la nitruracién gaseosa. Varios parametros parecen influir en el comportamiento de
las muestras nitruradas. En nitruraciones a temperaturas moderadas o bajas (T<773K), el
aumento del tiempo de operacion, es decir, del espesor de la capa de difusion, da como
resultado un limite de fatiga creciente (del 23% al 50% a 748 y 773 K [29][27]) como
resultado de la ampliacién de la zona con tensiones compresivas residuales. Sin embargo,
para nitruraciones a mayor temperatura, se produce una disminucién de la mejora de la
resistencia a fatiga si se prolonga el tiempo de operacion. Esto estard asociado al cambio
en el mecanismo de generacion de fractura por modificacion de las fases presentes en la
capa de compuestos, y/o por la generacion de superficies mas irregulares [29]. Para
nitruraciones por encima del eutéctico Fe-N dejan claro que el comportamiento a fatiga no
es mejorado (y previsiblemente sera empeorado con el aumento de T) por la formacion de
braunita.

:

1000

800

Alternating Stress (MPa)

| #* Quenched & Tempered
& Ligquid Nitrided 2 h

g

—.-J-IJJ-HII—I_LIJHJI.I—I_I-IJ-H-II—I_LL_LLIHI._I_L.LJM

10° 104 105 106 107 10°
Cvcles to Failure

Fig 2.4-46. Ensayos de fatiga AlSI 4140 nit 748K [27]
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Fig 2.4-47. Ensayos de fatiga AISI 4140 dif T [29]

2.4.3.ACERO ALEADO X40CrMoV5-1.

Ficha de caracteristicas.

Generalidades

Acero de herramientas aleado al Cr, Mo-V (cromo-molibdeno-vanadio) de media
aleacion, de gran resistencia en caliente y resistencia al desgaste a altas temperaturas, v,
es asimismo, muy resistente a la fatiga térmica producida por calentamientos y
enfriamientos ciclicos; de buena tenacidad, y resistencia al fisurado por
sobrecalentamiento. Se presta bien a la refrigeracion por agua.

Acero de utilizacion muy universal: Herramientas de forja, estampas de forja, cuchillas
de corte en caliente, herramientas para extrusion en caliente, herramientas para prensar
por extrusion, estampas para prensado de moldes, receptores de lingotes, herramientas
para fundicion a presion, fundicion a presion de metales ligeros, mandriles de prensado,
matrices de prensado, sacabocados, fabricacion de tornillos, remaches y pernos,
expulsores, moldes para pléstico.

Equivalencias

EN UNE DIN ASTM/AISI/SAE
X40CrMoV5-1/ | F-5318 | X40CrMoV5-1 H13
1.2344

Normas: UNE EN ISO 4957 (1999), DIN 17350

Tabla 2.4-19. Equivalencias principales de denominacién acero EN 1.2344
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Composicion quimica

LIMITES DE COMPOSICION(%)
Suministrador C Mn Si P S Cr Mo V"
Thyssen Krupp 0,40 1,00 5,30 1,40 1,00
BOHLER 0,39 0,40 1,10 5,20 1,40 0,95
Aceros IMS 0,43-0,67 | 0,30-0,50 0,90-1,20 4,80-5,50 | 1,20-1,50 | 0,90-1,10
UDDEHOLM 0,39 0,40 1,00 5,30 1,30 0,90
Aceros ABRAMS| 0,35-0,42 | 0,25-0,50 0,80-1,20 0-0,03 0-0,02 4,80-5,50 | 1,20-1,50 | 0,85-1,10

Tabla 2.4-20. Composicion quimica acero X40CrMoV5-1 (o equivalente) segun fabricantes [57][58][61][62][63]

Caracteristicas mecanicas
CARACTERISTICAS MECANICAS

- R R Energia
Dimensiones Alargamiento absorbida [T

Suministrador [mm] Estado Rp(0,2)[Mpa] Rm[Mpa] [%6] Estriccion[%] | =29sk)[] Dureza
56
Thyssen Krupp HRc(reveni
Temple y Bevenido do 773K)
56

BOHLER HRc(reveni
Tampls y Revanide | 1000-1400 1200-1600 50 do 773K)
56
HRc{reveni
ABRAMS Temple y Fevenido 770{recocida) do 773K)
20 55
(revenido T |HRc(reveni
UDDEHOLM Temple y Revenide | 1300-1500 1400-1800 B73K do 773K)

Tabla 2.4-21. Caracteristicas mecéanicas acero X40CrMoV5-1 (o equivalente) segin fabricantes[57][61][62][63]

Tratamientos térmicos
Acero con importante cantidad de austenita retenida y dureza secundaria.

Temperatura [K] Enfriamiento
Forja o laminacion en caliente | 1173-1373 Horno
Recocido ablandamiento 1023-1123 Horno(a 10K/h hasta 923
K)
Eliminacion tensiones 873-923 K(al menos 2 h) Horno (enfriamiento lento
hasta 773 K)
Temple 1253-1303 Aire, Aceite, Bafo de sales
Revenido 823-903 (al menos 2 | Aire
h)(doble o triple revenido)

Tabla 2.4-22. Condiciones de tratamientos térmicos recomendadas X40CrMoV5-1 (o equivalente)
No revenir a temperaturas entre 700 y 823 K por pérdida de tenacidad.
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Fig 2.4-50. Diagrama de revenido acero X40CrMoV5-1 (o equivalente)[62]
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Fig 2.4-51. Diagrama TTT acero en X40CrMoV5-1 (o equivalente)[56]
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Efectos nitruracion en el acero.

Las referencias bilbliograficas sobre estudios de nitruracion de este acero (en su
equivalente AISI H13) son bastante numerosas, dado que es considerado como acero
donde la nitruracion es muy recomendable debido las aplicaciones principales que tiene
(moldes de inyeccién materiales plasticos o aluminio), con gran exigencia de resistencia a
desgaste. De hecho, los suministradores en Espafia lo especifican en sus prontuarios,
recomendado una capa efectiva maxima de 300 um para trabajos en caliente.

Nitruracion gaseosa.

S. S. Akhtar et al.[34], S Y. Birol et a.l[35] y P. Corengia et al.[36] realizaron ensayos
de caracterizacion comparativos del tratamiento de AISI H13 por nitruracion gaseosa. Las
condiciones de nitruracion gaseosa que utilizaron se presentan en la tabla siguiente. En
este caso resulta interesante el estudio de las renitruraciones que se realizan de forma
habitual en estos aceros en aplicaciones de extrusion (p.ej. aluminio):

Referencia Tratamiento Nitruraciéon Nitruraciéon
térmico previo

12 etapa 22 etapa

Templado 1303 K y | 763 K 803 K
doble revenido a 823 25h 4,3h
Y lS Kn=0,65 MPa™? Kn=0,03 MPa™?
(NitReg)(se repite | (NitReg)

proceso 1 y 2| (se repite proceso
veces) 1y 2 veces)

AISI H13 Templado y doble | 803 K
revenido a 500 HV

36 AISI H13 N/E NITREG(con NITREG(con
postoxidacion) postoxidacion)

Tabla 2.4-23. Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [34] a [36]

34 AlISI H13

En base al estudio metalografico, analisis XRD y estudio del perfil de composicion frente a
diagramas de fases Fe-N, describieron del siguiente modo las capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion

34 Nitruracion inicial- 4-8 ym Fase ¢~ -Nitruracion inicial- 80 um-
colonias lamelares nitruros(ppal
Renitruracion- 1-2 pm Fase C™N)
g+Fase Y’ -Renitruracion- 100 um- colonias
lamelares nitruros(ppal CrN)
2% Renitruracion- Fase e+Fase Y’ 2a  Renjtruracion- 115 pm-
colonias lamelares nitruros(ppal
CrN)

(aumento de densidad de colonias
lamelares con el n° nitruraciones)

6 um Fase etFase Yy’ 150 um

1-2 ym 120-130 pm

Tabla 2.4-24. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [34] a [36]
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¢ La nitruracion en etapa unica da como resultado capa de compuestos bifasica €+y’. La
nitruracién en doble etapa permite un control adecuado de la morfologia y espesor de
la capa compuesta, dando como resultado capas blancas monofasicas €. Esto resulta
una importante mejora respecto al proceso en una etapa [35], dado que el
comportamiento a desgaste (que es la propiedad mecanica fundamental en las
aplicaciones principales de estos aceros) es mejor en capas compuestas monoféasicas
€.

e La capa de difusibn es claramente identificable en la microscopia Optica (banda
oscura) debido a la intensa precipitacion de nitruros submicroscoépicos de elementos
aleados (Cr, Mo y V). Asimismo, estos tienden a agruparse en estructuras lamelares,
con mayor densidad de poblacién a mayor potencial de nitruracion.

e Las renitruraciones provocan un cambio sustancial en la morfologia de las capas
compuesta y de difusién, debido a que se produce una descomposicion de la capa de
compuestos preexistente (reduccién de espesor) y una transformacion de € en y’. Esto
se atribuye a la conjuncion de presencia previa de N y aportacion de nuevo N, por lo
gue el potencial de nitruracién neto es superior.

Compound layer

X1, 4880 185m

Precipitates at the grain boundaries
Fig 2.4-53. Micrografias SEM H13, detalle nitruros lamelares(a)Nitr 1(b)Renitr(c)22Renitr[34]

Fig 2.4-54. Micrografias 6ptica H13, capa difusion [35]
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En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial [/ Capa efectiva (Dureza

nucleo [HV] nucleo+50 HV) [um]

34 Nitruracion inicial- 1180 /600 Nitruracién inicial- 110
Renitruracion- 910 /600

(max 1200 a 20 pm)

22 Renitruracion- 860 /600 2% Renitruracion- 180
(max 1240 a 20 pm)

1060 /540 150

Renitruracion- 135

>1000 /400 =130

Tabla 2.4-25. Resumen microdurezas referencias [34] a [36]
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Fig 2.4-55. Perfiles microdurezas H13 (a)Nitr 1(b)Renitr(c)22Renitr[34]

o El perfil de microdurezas es muy abrupto (dureza muy alta y espesor capa efectiva
pequefio), como corresponde a una precipitacion intensa de nitruros en la capa de
compuestos y en la capa de difusion, que deforman enérgicamente la estructura
cristalina y dificultan la difusién del nitrdgeno hacia el nucleo de la pieza.

e Las renitruraciones, (0 un excesivo tiempo, temperatura o potencial de nitruracion)
pueden conducir a un cambio en la morfologia de la capa mas superficial (mayor
porosidad, mayor proporciéon fase y’) lo que reducira su dureza y empeorara el
comportamiento frente a desgaste (corrosion....)[34].

En cuanto al comportamiento frente a desgaste y corrosién, se reporta una reduccion
del desgaste en un 97%, y de un 20% en corrosion generalizada con el tratamiento de
nitruracién gaseosa con postoxidacion[36]
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Nitruracion o nitrocarburacién en bafio de sales.

G. Castro et al.[37], P. Corengia et al.[36] y C.M. Karamboiki et al.[38] realizaron
ensayos de caracterizacion comparativos del tratamiento de AISI H13 por
nitruracién/nitrocarburacion en bafio de sales. . Las condiciones de nitruracion salina que
utilizaron se presentan en la tabla siguiente. En este caso resulta interesante el estudio de
las renitruraciones que se realizan de forma habitual en estos aceros en aplicaciones de

extrusion (p.ej. aluminio):

Referencia Acero

AISI H13

Templado 1303 K y

Tratamiento
térmico previo

doble revenido 2 h a

Tipo tratamiento

Nitruracion-
sulfinizacion baja en

853K- 1, 3,4,5,6,7,

Condiciones
tratamiento

9,11,13,15y 24 h

triple revenido de 2 h:
-Rev A-823 K, 913 K

823y 903 K cianuros
(CNO™ 36%, COz*~
19%, CN'<0,8%)
AISI H13 N/E Nltrocarburacion 853K-1,5h
Tufftriding-Tenifer +postox-653 K, 30
min
AISI H13 Templado a 1308 Ky | Nltrocarburacion 853 K-4h

Tufftriding
(60% KCN, 24% KClI,

y 863 K.(40 HRc)
-Rev B- 823 K, 903 K
y 863 K.(45 HRc)
-Rev C- 823 K, 883 K
y 863 K.(50 HRc)
Tabla 2.4-26.Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [36] a [38]

16% K,COs)

En base al estudio metalografico y andlisis XRD, describieron del siguiente modo las
capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion
37 1 h-No observada 1 h- 40-80
3 h- No observada 3 h- 60-100
4 h- No observada 4 h- 70-120
5 h- No observada 5 h- 90-100
6 h- No observada 6 h-90-130
7 h- 2 ym Fases e+y’ 7 h- 100-140
9 h- 4 ym Fases e+y’ 9 h- 110-140
11 h- 15 ym Fases e+y’ 11 h-130-180
13 h- 16 ym Fases e+y’ 13 h- 170-190
15 h- 20 um Fases e+y’ 15 h- 190-240
24 h- 22 ym Fases &+y’ 24 h- 240-290
5um 80-90 um

10-15 pm para todas las Incremento de 150 a 200 um
microestructuras con el aumento de dureza
inicial

Tabla 2.4-27. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [36] a [38]
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e El proceso de nitruracion utilizado en este trabajo (Tufftriding-Tenifer) produce capa de
compuestos de espesor superior al proceso por nitruracion gaseosa.

e El proceso de nitrosulfinizacion produce capas blancas de menor espesor, e incluso
puede no provocarlas, si el tiempo de tratamiento es inferior. En contraste, la capa de
difusién producida, para tiempos de nitruracién iguales, es mas delgada.

e Con los datos disponibles no queda claro si, para condiciones similares, la nitruracion
gaseosa o la nitruracion salina producen capas nitruradas de mayor espesor.

e La morfologia de la capa de difusibn es similar a la producida en la nitruracién
gaseosa, con precipitacion intensa de nitruros submicroscépicos y formacion de
colonias lamelares de estos [ 37].

¢ La microestructura inicial (dureza de revenido) influye en el espesor de la capa de
difusion: a mayor dureza, mayor profundidad.

20 pm

Fig 2.4-56. Micrografias 6ptica H13, nitrosulfinizado 24 h[37]

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial [/ Capa efectiva (Dureza
nucleo [HV] nucleo+50 HV) [um]

37 1 h- 800 /490 1h-50

3 h- 1050 /490 3h-90
4 h- 1050 /490 4 h- 120
5 h- 1100 /490 5 h-

6 h- 1050 /490 6 h- 120
7 h- 1050 /490 7 h- 135
9 h- 1100 /490 9 h- 160
11 h-1100 490 11 h- 180
13 h- 1100 490 13 h- 190
15 h- 1050 /490 15 h- 270
24 h- 1100 /490 24 h- 270
~1050 /400 ~130
Rev A- =980 /=430 ~140
Rev B-=990 /=500 =170
Rev C-~1010 /=550 ~190

Tabla 2.4-28. Resumen microdurezas referencias [36] a [38]

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
84 TRABAJO FIN DE MASTER



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

up

na

Universidad
Publica de Navarra

Hardness, Hv

e Los perfiles de microdureza son muy abruptos, incluso mas que para la nitruracién
gaseosa.

e La evolucion de la capa efectiva (de difusion) con el tiempo sigue un perfil
aproximadamente potencial (Espesor=a-t*?).

¢ La microestructura inicial influye tanto en la dureza maxima obtenible, como en el
espesor de la capa efectiva. Al igual que se indicé para el acero 42CrMo4, a mayor
dureza del ndcleo, mayor dureza maxima obtenible. Una mayor dureza inicial
promueve capas nitruradas mas profundas para el mismo tiempo de operacion.
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Fig 2.4-57. Perfil microdureza H13 nitrosulfinizado dif t[37] Fig 2.4-58. Perfil microdureza H13 Tuffriding

Dif microesturc. Ini.040 HRc, 045 HRc, A 50 HRc[38]

En cuanto al comportamiento frente a desgaste y corrosion P. Corengia et al.[36] han
reportado un descenso de la tasa de desgaste del 95%, y frente a corrosion del 95%(tal
mejora atribuida al tratamiento de postoxidacién). C.M. Karamboiki et al.[38] obtuvieron
una disminucion del coeficiente de desgaste del 55%, no teniendo influencia significativa el
estado microestructural inicial en el mismo.

Un completo estudio sobre el comportamiento a desgaste llevaron a cabo G. Castro et
al.[37], demostrando experimentalmente que el mecanismo de desgaste cambia con el
aumento de la extension del ciclo de desgaste(mayor tiempo o mayor velocidad de
contacto). En la parte inicial del ciclo de desgaste, se comportan mejor los aceros
nitrurados con ausencia de capa de compuestos, debido a que en los otros casos las
particulas delaminadas de la capa blanca inician un desgaste adicional abrasivo. A partir
de cierta extension del ciclo de desgaste, la tasa de desgaste disminuye con el aumento
del espesor de la capa nitrurada.
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Nitruracion asistida por plasma.

M. Uma Devi et al.[39], L.F. Zagonel et al.[40], P. Corengia et al.[36], R.Basso et al.[41],
M.V. Leite et al.[41] realizaron ensayos de caracterizacibn comparativos del tratamiento de
AISI H13 por nitruracion iénica. Las condiciones de nitruracién asistida por plasma que

utilizaron se presentan en la tabla siguiente:

Referencia Acero

Tratamiento
térmico previo

Tipo tratamiento

Condiciones
tratamiento

PtotaI:400 Pa

713, 753 y 793
K

39 AISI H13 Templado y revenido | PPN 803 K-12y 24 h
a 570 HV
40 AlSI H13 Templado a 1298 Ky | PPN -533K-5h
revenido a853 K 1h
30% N,+70% H, | B03K-5h
P=400 Pa -643 K-5h
-693 K-5h
-763 K-5h
-783 K-5h
36 AISI H13 N/E ASPN- 813 K Etapa 1-0,5 h, 653 K,
30% N,+0% H,
Etapa 2-8 h, 783 K,
50% N,+50% H,
41 AISI H13 N/E PPN 673 K- 1, 4, 9,
20% N,+80% H, |16y 36h
4 h-633, 673,

42 AISI H13 Templado a 1303 Ky | PPN 673 K- 4. 9. 16
doble revenido a 853 36 h T
K 2 h(570 HV) 20% N,+80% H, |Y

PtotaI=400 Pa

Tabla 2.4-29.Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [39] a [42]
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En base al estudio metalografico y analisis XRD, describieron del siguiente modo las
capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion

39 12 h- 2-3 ym Fase € 12 h- 165 ym
24 h- 10-20 ym Fases ey y’ 24 h- 215 pym

40 -533 K- No capa de cpmpuestos Micronitruros de Cr y V(zona
“603 K- Fase ¢ oscura) y carburos de
-643 K- 3-4 um Fase ¢ Mo(puntos  blancos). La
-693 K- 3-4 um Fase ¢ densidad de precipitados
-763 K- 6 um Fases e+y’ aumenta con el incremento de
-783 K- 6 um Fases ¢+y’ T
5um 100 pm

4 h-633 K-No capa de 1h-25um
compuestos

4 h- 36 ym
1 h-673 K- Fase ¢ 9 h- 44 um
4 h- 673 K- Fase ¢ 16 h- 50 ym
9 h- 673 K- Fase ¢ 36 h- 67 um
16 h-673 K- Fase ¢ Todo a 673 K
36 h- 673 K- Fases e+y’(+CrN)
4 h-713 K- Fase ¢(inicio fase
Y)
4 h-753 K -Fases g+y’(+CrN)
4 h-793 K-Fases ¢+y'(+CrN)
idem anterior 673 K idem anterior 673 K

Tabla 2.4-30. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [39] a [42]

¢ La morfologia de la capa de compuestos presenta una fuerte dependencia de la
temperatura, y menor con el tiempo de operacion. Segun las referencias [40], [41] y
[42], a temperaturas por debajo de 633 K, no se constituye capa de compuestos, 0 Si
lo hace, sera fase € y en forma de precipitados aislados (inicio nucleacion). Entre 633
y 713 K, se produce la formacion crecientemente homogénea de capa monofasica
g(que para ser continua necesitara cierto tiempo de nucleacion). A partir de 713 K se
inicia la formacion paulatina de fase y° también, produciéndose fases mixtas. Para
tiempos de operacion prolongados también se producira la transformacién de fase ¢
en fase y’ por descomposicion, y difusién de N al exterior, formandose poros. A partir
de ciertas temperaturas, o tiempos de operacion, se inicia la precipitacion de CrN en
zonas cercanas a la superficie, a parte de en la capa de difusion.

e El crecimiento de la capa de difusion no sigue una progresion proporcional a la raiz
cuadrada del tiempo de nitruracién, si no con pendiente menor, pudiéndose trasladar
la influencia del sputtering referida anteriormente.
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e La capa de difusidbn estara constituida por micronitruros precipitados de Cr y V
situados en la frontera de grano del Fe-a y precipitados aislados de MoC.
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Fig 2.4-59. XRD AISI H13 nit plasma dif T[40]

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial [/ Capa efectiva (Dureza

nucleo nucleo+50 HV) [um]

12 h- 1225 HV / 580 HV 12 h- 165
24 h- 1402 HV /580 HV 24 h- 195

-533 K- 8,7 GPa /7 GPa 200-300 um
-603 K- 9,5 GPa /7 GPa

-643 K- 9,5 GPa /7 GPa
-693 K- 9,5 GPa /7 GPa
-763 K- 13,5 GPa /7 GPa
-783 K- 13 GPa /7 GPa

=1020 HV /400 HV ~ 160

N/E N/E

4 h-9 GPa /5,7 GPa 4 h- 65 pm
16 h- 11,5 GPa /5,7 GPa 16 h- 95 ym
36 h- 12,5 GPa /5,7 GPa 36 h- 115 um

Tabla 2.4-31. Resumen microdurezas referencias [39] a [42]
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Fig 2.4-60. Perfiles microdurezas AlISI H13 Fig 2.4-61. Perfiles microdurezas AISI H13
nit plasma dif T[40] nit plasma dif T[39]

e La dureza maxima obtenida estd directamente relacionada con las caracteristicas de
la capa de compuestos desarrollada. En bajas temperaturas de operaciéon, con
formacion de una capa muy fina 0 no homogénea, la dureza maxima es francamente
inferior que para temperaturas en las que la capa de compuestos formada sera de un
cierto espesor (T>763 K). Para temperaturas iguales o superiores (o0 tiempos de
operacion largos a inferiores [42]), la dureza maxima dependera del espesor (mayor
tiempo, mayor espesor, mayor dureza para igual T), o de la morfologia generada a
diferentes temperaturas. A partir de cierta temperatura. se inicia de formacién clara de
fase y’' y generacién de poros, por lo que la dureza alcanza un maximo para luego
disminuir con la T [39][42].

e Para este tipo de nitruracion, no es tan evidente la influencia de la temperatura sobre
el espesor de la capa nitrurada, para igual tiempo de operacion, como en el otro tipo
de nitruraciones. Hay que tener en cuenta, no obstante, que dicha influencia es menor
para este acero que para otros en todos los tipos de nitruraciones. Probablemente se
deba a la enorme disminucion de la difusién del N hacia el seno de la pieza producida
por la precipitacion de los nitruros de elementos aleados.

En cuanto al comportamiento frente a fatiga, desgaste y corrosion.

M. Uma Devi et al.[39] detall6 la obtencién de fuertes tensiones compresivas en la
capa nitrurada, relacionandolo con una posible mejora del comportamiento a fatiga de este
material. No obstante, las aplicaciones principales de este acero se encuentran en moldes
0 estampas para extrusion, forja, etc. en caliente, donde el condicionante principal es el
desgaste, aunque, en funcion de la aplicacion, también entrara en juego la fatiga. En
pruebas sobre estampas industriales reales de forja circular en caliente, la aplicaciéon del
tratamiento de nitruracion prolongé la vida util de los elementos 3,6 veces.

P. Corengia et al.[36] refirieron una disminucion de la tasa de desgaste del 96,5% vy
una disminucién de la corrosion generalizada del 5%.
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R.Basso et al.[41] realizaron un amplio estudio sobre el comportamiento ante
corrosion del acero nitrurado, constatando la gran dependencia sobre la morfologia de la
capa de compuestos obtenida. Sefalan, eso si, que la nitruraciébn produce siempre una
mejora en el comportamiento frente a corrosion en todos los casos. Para temperaturas(o
tiempos de operacién) que permitan la obtencidon de capas monofasicas € de espesor
creciente, la resistencia a la corrosidbn se ird viendo mejorada. En temperaturas
intermedias (0 tiempos excesivos de operacién), dénde se inicia tanto la formacién de una
capa bifasica como la posible precipitacion de CrN en superficie, la corrosién generalizada
y la corrosién localizada aumentaran. Sin embargo, para temperaturas superiores que
permitan la formacion de una capa de compuestos mixta, pero suficientemente
homogénea y de espesor mayor, se obtendran los mejores resultados frente a corrosion.

M.V. Leite et al.[41] realizaron un amplio estudio de los mecanismos de desgaste,
relatando conclusiones similares a las de G. Castro et al.[37]. Esto es, para largos ciclos
de trabajo, el comportamiento mejora con el espesor de la capa de difusién. En este caso,
la disminucion del coeficiente de desgaste puede variar del 18%(capa 80 um) hasta el 50%
(capa 115 pm). Hay que tener en cuenta que la capa de difusion ha de tener un espesor
minimo que compense el fuerte desgaste abrasivo inicial por delaminacién de la capa de
compuestos.

2.4.4.ACERO INOXIDABLE MARTENSITICO X20Cr13

Ficha de caracteristicas.

Generalidades

Acero inoxidable al cromo (Cr = 13%) de estructura martensitica, después de
templado. Presenta elevada resistencia a la corrosion: al vapor de agua, atmosférica, y a
una gran variedad de soluciones alcalinas y a soluciones de acido nitrico poco
concentradas, acido acético, etc.

Se utiliza en la fabricacion de piezas que, una vez templadas y revenidas, deban
resistir el ataque de agentes medianamente corrosivos como acidos grasos, aceites, etc.:
herramientas de corte, cuchillos, instrumentos de cirugia, cuchillas de afeitar, rodamientos
de bolas, ejes, elementos de equipos de impulsion de fluidos, muelles resistentes al calor,
asientos de valvulas, moldes para conformado materiales plasticos, etc. son las piezas que
fabrican con este tipo de acero (AISI 420); que se utiliza, generalmente, con superficie
rectificada y pulida, tratado a resistencias (Rm) no superiores a 1470 MPa. Para no
disminuir la resistencia a la corrosion de las piezas, se debe evitar revenirlas a
temperaturas superiores a los 473 K.

Equivalencias

EN UNE DIN ASTM/AISIISAE
X20Cr13 | F-3402 | X20Cr13/1.4021 | 420
Normas: EN 10088-3, DIN 17350

Tabla 2.4-32. Equivalencias principales de denominacién acero AISI 420
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Composicion quimica

LIMITES DE COMPOSICION(%)
Suministrador C Mn Si P S Cr Mo Ni
Thyssen Krupp 0,16-0,25 <1,00 <1,50 <0,04 <0,03 12,00-14,00
Aceros IMS 0,16-0,25 <1,00 <1,50 <0,04 <0,03 12,00-14,00

Tabla 2.4-33. Composicion quimica acero X20Cr13 (o equivalente) segun fabricantes [57][58]

Caracteristicas mecanicas

CARACTERISTICAS MECANICAS
Energia
Dimensiones Alargamiento sbsorbida [T
Suministrador [mm] Estado Rp(0,2)[Mpa] Rm[Mpa] [%4] Estriccidn[%)] =238K][1] Dureza
Recocido <760 230 HB
Thyssen Krupp Templado y revenido 500 700-850 13
Templade y revenido 600 B800-950 12
Recocido <760 230 HB
Aceros IMS @ 160 MM | Templada y revenide 500 700-850 13 25
Templad y revenide 600 800-950 12 20

Tabla 2.4-34. Caracteristicas mecénicas acero X20Cr13 (o equivalente) segun fabricantes [57][58]

Tratamientos térmicos

Temperatura [K] Enfriamiento
Recocido ablandamiento 1073-1093 Horno/Aire
Eliminacion tensiones 923 Horno
Temple 1223-1303 Aceite/Aire
Revenido Recomendado 373-473 Aire
Tabla 2.4-35. Condiciones de tratamientos térmicos recomendadas X20Cr13 (o equivalente)
E}e. T T T T
1| | | |
s T | |
0 Pl o ]
100 | | | :1'|,
10 _:_ \ bl
A0 1“ Ih'."| ) a0
e REU \ f »
o ‘-""l-_..-" \\_.,. 20
" Pl
ol e | .
a0 - 0
| 1 I’ |
| L1

g 2 e a0 o] s00 700
Temple 334 “C e nceite = Amemnido 38 Tome

Figura 2.4-62. Diagrama de revenido acero X20Cr13(o equivalente)[58]
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Figura 2.4-64. Diagrama CCT acero X20Cr13 (o equivalente)[56]

Efectos nitruracidon en el acero.

Las referencias bilbliograficas sobre estudios de nitruracion de este acero son muy
escasas Y, las que hay, son sobre técnicas de nitruracion asistida por plasma. Esto se
debe al contenido limitado de Cr en el acero, que lo sitda en el limite de inoxidabilidad, por
lo que cualquier precipitacion de CrN empeorara sus caracteristicas de resistencia a la
corrosion. Las temperaturas altas de operacion, asi como la dificultad de control del
potencial de nitruracion, en los tratamientos en bafio de sales y gaseoso parecen haber
alejado a los investigadores al estudio de sus efectos en este tipo de acero.

Nitruracion gaseosa.
No se hallaron referencias directas ni indirectas.
Nitruraciéon/Nitrocarburacién en bafio de sales.

No se hallaron referencias directas ni indirectas.
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Nitruracion asistida por plasma.

I. Alphonsa et al.[43], S.K. Kim et al.[44], C. E. Pinedo et al.[45] y Y. Xi et al.[46] realizaron
ensayos de caracterizacion comparativos del tratamiento de AISI H13 por nitruracion
ionica. Las condiciones de nitruracion asistida por plasma que utilizaron se presentan en la
tabla siguiente:

Referencia Tratamiento Tipo tratamiento Condiciones
térmico previo tratamiento

43 AISI 420 Templado a 1298 Ky | PPN 803 K-20h
revenido en aceite 20% N,+70% H,
PtotaI:400 Pa.
AISI 420 N/E Low Pressure | -673K-1, 4,9y 16
RF-DCPN h
100% N, -4 h- 623, 673,
P.=0.4 Pa 723,773 K
AISI 420 Templado a 1298 Ky | PPN -4 h- 753, 773,
doble revenido a 853 75% N,+25% H, 793, 813, 833 K
K
PtotaI:250 Pa
AlSI 420 Templado a 1243 Ky | PPN -15h- 623, 723 y
revenido a 943 K 25% N,+75% H, | 823K
Pita=600 Pa

Tabla 2.4-36 .Resumen condiciones principales nitruraciones referencias [43] a [45]

En base al estudio metalografico y analisis XRD, describieron del siguiente modo las
capas nitruradas:

Referencia Capa de compuestos Capa difusion

43 2-3 uym Fase ¢ + (presencia 61 uym(Fe-a+Fase e+Fasey’+CrN)
residual)Fase y'+CrN

44 623 K-4 h-No detectada N/E

673 K-1 h- Fase ¢

673 K-4 h-20 um Fase ¢

673 K-9 h- Fase ¢+CrN

673 K-16 h- Fase ¢+CrN

723 K-4 h- Fase €+CrN

773 K-4 h- Fase €+CrN

753 K-4 h- Fase € + Fase y'+CrN Fase ¢ + Fase y'+CrN en todas
773 K-4 h- Fase € + Fase y+CrN  1as temperaturas
793 K-4 h- Fase ¢ + Fase y'+CrN

813 K-4 h- Fase ¢ + Fase y'+CrN

883 K-4 h- Fase ¢ + Fase y'+CrN

623K-15 h- Fase ¢ 623K-15h- 90 um
723K-15h- Fase ¢ + Fase y'+CrN ~ 723K-15h- 105 ym
823K-15h- Fase y'+CrN 823K-15h- 130 ym

Tabla 2.4-37. Resumen capa de compuestos y difusion referencias [43] a [45]
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¢ Se manifiesta una influencia similar de la temperatura y del tiempo de operacion
sefialada para el acero X40CrMoV5-1. Bajas temperaturas (o tiempos de operacion
bajos a temperaturas moderadas) posibilitan capas de compuestos monofasicas ¢, sin
precipitacion adicional de CrN. A partir de temperaturas moderadas/altas, se inicia la
precipitaciéon de CrN (con la previsible pérdida de resistencia a la corrosion), y la
aparicion de fase y’. Parece que la operacién a muy baja presion evita la formacion de
fase y’ (o la trasladara a temperaturas superiores).

e En la capa de difusién se producird la formacion de precipitados €, v y CrN que
producen la distorsion de la estructura cristalina. Para iniciarse este proceso hay una
temperatura minima por debajo de la cual el nitrdgeno simplemente difunde[45]

55426 Plasma Nitrided — . \
EHNT =16 .26 kV Wb 16 nn Mag 2.92 K X
16pn Photo No w26 Detector. SEI

e -

Figura 2.4-65. Micrografia SEM AISI 420 nit 803 K. Se observa capa blanca [43]

En cuanto a los valores y perfiles de microdureza obtenidos:

Referencia Microdureza superficial [/ Capa efectiva (Dureza
nucleo nucleo+50 HV 6 400 HV)

[pm]

>1050 HV /=350 HV

623 K-4 h-6,5 GPa N/E

673 K-1 h- 6 GPa

673 K-4 h- 12 GPa

673 K-9 h- 16 GPa

673 K-16 h- 15 GPa

723 K-4 h- 12 GPa

773 K-4 h- 10 GPa

1500 HV para todas 753 K-4 h- =80 um

las temperaturas /= 380 HV 773 K-4 h-=95 ym
793 K-4 h- =110 ym
813 K-4 h- =110 ym
883 K-4 h- =140 ym

623K-15 h- =1200 HK /390HK 623K-15 h- =125 ym

723K-15h- =1150 HK /390HK 723K-15h- =160 uym

823K-15h-=1000 HK /390HK 823K-15h-=180 um

Tabla 2.4-38. Resumen microdurezas referencias [43] a [45]
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e La dureza maxima obtenida es superior a la obtenida en el acero X40CrMoV5-1. Esto
ser4, posiblemente, debido a la precipitacion de CrN en la capa de compuestos. La
dureza maxima obtenida esté altamente influida por las condiciones de temperatura y
tiempo de nitruracion, en relacion directa con la morfologia de la capa nitrurada.
Parece alcanzar el maximo cuando esta constituida por fase € y CrN, con un espesor
ya considerable de capa (673 K, 9 h). Las durezas son ya notables cuando esta
unicamente constituida por Fase ¢ y tiene un desarrollo moderado. Para temperaturas
superiores, 0 tiempos superiores de nitruracién, la dureza maxima desciende
consecuencia de la transformacién ¢—y’ (con previsible generacion de porosidad
también).

o El perfil de mircrodurezas es extremadamente abrupto, lo que se puede interpretar por
la intensisima precipitacion de CrN debido al alto contenido en Cr de este acero, lo
que reducira enormemente la posibilidad de difusion del N hacia el seno del material.

e A mayor temperatura de operacion, mayor espesor de la capa efectiva para el mismo
tiempo de operacion.

1600
w 1400 ——480°C |.....
o

—=—500°

2 1200 s00°c |
= —0—520C
T 1000
g F : —&— 540°C
W 800 F-o- _ —e—560°C |
=] k . H : H H H H
x 600 : T AR P R
< : : : : : : :
T 400 Fo O g

200 Pt b

0,00 005 0,20 015 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 045

DEPTH, mm
Figura 2.4-66. Perfil microdurezas AISI 420 nit 4 h a dif T [45]

Y. Xi et al.[46] estudiaron el comportamiento ante desgaste y corrosién de este acero
nitrurado. ElI comportamiento a desgaste fue claramente mejorado, con una reduccién de la
pérdida de masa tras ensayo de entre el 95 y el 97%(623 K y 823 K respectivamente). En
cuanto a la respuesta frente a corrosion, el comportamiento del material depende altamente
de la composicion de la capa de compuestos. En la muestra nitrurada a baja temperatura (623
K), la resistencia a corrosion frente al pitting y niebla salina se vio mejorada (fase €). Para las
muestras nitruradas a mayor temperatura, la resistencia a la corrosion empeor6 (y de forma
significativa con la temperatura) respecto del material no tratado (precipitacion CrN en
superficie).

Lo anterior hace concluir que una nitruraciéon de X20Cr13 en las condiciones adecuadas (T
y t) que impidan (o minimicen al maximo) la precipitacion de CrN en la capa de compuestos,
permitiran una mejora sustancial de las propiedades mecanicas de este acero sin menoscabo
importante de su resistencia a la corrosion.
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ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

2.5. DISTORSIONES POR NITRURACION. ESTADO DEL ARTE.
2.5.1.DEFINICION. INFLUENCIA DEL PROCESO DE FABRICACION

Tratdndose de un proceso a temperatura relativamente baja, muy por debajo de la de
transformacién austenitica, no es esperable una distorsion, dimensional 0 geométrica,
significativa. Debido a todo lo anterior existe, de forma mas extendida de lo
recomendable, la errobnea creencia a nivel practico industrial de que se trata de un
proceso de acabado en la fabricacidén de piezas. Si bien podria ser asi, esto dependera de
las tolerancias de especificacién de aquéllas y del disefio del proceso de fabricacion.

Cabe distinguir en este momento entre la distorsion dimensional y la distorsion
geométrica.

La distorsion dimensional es un cambio en las dimensiones (volumen) de una pieza.
En el caso de los aceros, este cambio se puede producir por cambios de fase o cambios
en la composicion quimica del mismo. En el proceso de nitruracion es, por tanto,
esperable un cambio volumétrico debido a la introduccion de un elemento quimico que
genera modificaciones de la red cristalina por solucién sdlida o, fundamentalmente,
precipitacion de nitruros. Este cambio es referido siempre en la bibliografia como un
aumento de volumen [1],[2],[3]. Ante este efecto ineludible caben dos soluciones. Por un
lado, una fabricacién de la pieza con dimensiones minoradas calculadas en funcion del
aumento de volumen previsto en la nitruracién. Esta solucién requiere de un conocimiento
preciso del comportamiento de cada tipo de pieza y material durante el proceso de
fabricacion, lo exigira un estudio previo muy exhaustivo s6lo asumible en el caso de un
gran volumen de fabricacion. Por otro lado, un rectificado posterior a la nitruracion es una
opcion facilmente aplicable, pero que tiene el inconveniente de que eliminara la capa de
compuestos producida y, posiblemente, eliminara parte de la capa de difusion, con la
consecuente pérdida de propiedades frente a corrosién, dureza maxima, desgaste y fatiga
que la capa nitrurada proporciona a las piezas.

Debe tenerse en cuenta, para los aceros susceptibles, que al tratarse de un proceso
térmico a temperaturas medias/altas, desde el punto de vista del rango de temperaturas
del revenido, podria producirse la indeseable transformacion de la austenita retenida en
martensita revenida, que provocaria una distorsion dimensional muy importante. Por ello,
para este tipo de aceros, es absolutamente indispensable un ciclo de tratamiento térmico
previo templado+revenido bien estudiado[2].

Por su parte, la distorsion geométrica es el cambio de forma (y también dimensional
normalmente) de una pieza durante su proceso de fabricacion. Esta deformacion viene
determinada por las tensiones inducidas en la pieza durante el proceso de fabricacion. Es
dificilmente predecible dado que depende del tipo de material y geometria de la pieza, y
pueden ser producidos en cualquiera de las etapas del proceso de manufactura:
laminacién de material bruto, proceso de deformacién pléstica inicial (forja, extrusion,
embuticion, estampacion etc...), tipo de enfriamiento en el caso de que el anterior sea en
caliente, fundicion, etapas de mecanizado y tipo de temple/revenido. Estos procesos
generardn tensiones residuales en las piezas, las cuales se revelardn en forma de
distorsion geométrica en cualquier proceso térmico intermedio o posterior a temperatura
inferior a la critica [1][2]. La nitruracidbn en si es un proceso térmico que provocara el
efecto anterior. En general, un fabricante que lleve a cabo todo el proceso de fabricacion
tendrd esto en cuenta y realizara los tratamientos térmicos intermedios adecuados de
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relajacion de tensiones. Sin embargo, esto no es habitual en la actividad industrial actual,
en la cual el proceso completo es realizado por diferentes industriales. Por ello, el agente
responsable de cada etapa desconoce la “historia” precendente del material, y su estado
tensional, por lo que le serd practicamente impredecible el comportamiento del material
durante su trabajo. Particularmente critico es este hecho para los industriales que
produzcan la pieza final. Por ello, se recomienda en todos los manuales generales
[1][2][3], pero en la practica industrial es lamentablemente subestimado e infrautilizado, un
proceso térmico de relajacion de tensiones, realizado a una temperatura al menos igual
que la del proceso termoquimico, previo a la Gltima etapa de mecanizado (rectificado) y a
la de nitruracién. Esta practica minimizara drasticamente la distorsion geométrica y
dimensional de la pieza que produzca la nitruracion.

Todo lo anterior clarifica que es imprescindible un disefio adecuado del proceso de
fabricacion, basado en un conocimiento de los efectos de todas las etapas del mismo.
Adquiere crucial importancia esto para el productor de la pieza final, importancia
incrementada cuanto mas exigente sean las especificaciones de tolerancia.

2.5.2.ESTADO DEL ARTE

Las referencias bibliogréficas, o de investigacion, sobre las distorsiones producidas
por los tratamientos de nitruracion son escasas, y referidas en los manuales comunes de
referencia de forma muy genérica o tangencial.

En el ASM Handbook Heat Treating[3] se identifican como causas de las distorsiones
producidas durante el proceso de nitruracion(aparte de las derivadas por relajacién
térmica de las tensiones residuales generadas previamente) al crecimiento volumétrico
sefialado antes, (cuya magnitud dependera de la forma de la pieza-con particular
influencia de existencia de esquinas donde se generaran capas nitruradas muy fragiles-,
tipo de material, temperatura de revenido, tiempo y temperatura del proceso de
nitruracion, espesor relativo de la capa de compuestos y de la de difusion y existencia o
no de zonas enmascaradas a la nitruracion) y a las tensiones introducidas por un soporte
inadecuado en el horno de nitruracion y/o a un proceso demasiado rapido o no uniforme
de enfriamiento o calentamiento. Por ello recomienda un tratamiento térmico
inmediatamente anterior a la nitruraciéon con rectificado intermedio, un disefio de piezas
con ausencia de esquinas y la nitruracion Unicamente de las superficies necesarias si es
posible por el tipo de aplicacion (sometidas a desgaste o a corrosion).

Proporciona ejemplos de distorsiones producidas por el propio tratamiento
termoquimico. Sefiala que los valores indicados solo pueden ser utilizados como
estimacion para piezas del mismo tipo. Para barras solidas estima un crecimiento de 0,4
mm en didmetro. Para engranajes rectos, el didmetro interior puede disminuir hasta 0,025
mm, mientras que la dimensién nominal del engranaje crecer hasta 0,1 mm. La siguiente
figura representa datos del cambio dimensional producido en cilindros huecos fabricados
en Nitralloy 135 nitrurados por gas en doble etapa.
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Fig 2.5-1. Cambio en diametro de cilindros huecos nitrurados
doble etapa en funcion del espesor de pared [3]

Como se puede apreciar, el cambio dimensional presenta una fuerte dependencia del
espesor de pared de la pieza nitrurada.

Aunque establece como recomendable un tratamiento térmico de relajacion de
tensiones previo a la nitruracién, indica que el beneficio de esta practica depende
fuertemente de la composicién quimica del acero. Como ejemplo muestra datos del
cambio dimensional tras nitruracion en engranajes helicoidales fabricados en aceros AlSI
4140 y 4150(cuya diferencia en composicién es pequefa), con y sin etapa previa de
relajacion de tensiones. Para las piezas en acero AlSI 4140, apenas hay diferencia entre el
cambio producido en piezas previamente tratadas térmicamente o no, mientras que para el
otro acero, el tratamiento térmico resulta significativamente beneficioso. Como generalidad
indica que el tratamiento térmico previo es so6lo preceptivo en piezas grandes, o esbeltas,
0 con paredes estrechas, o secciones complicadas.

José Apraiz Barreiro[1l] sefiala en su obra las mismas causas y recomendaciones
practicas que el anterior. Indica ademas que el aumento volumétrico se reduce con la
minimizacion del contenido en ferrita libre, es decir, con estructuras completamente
martensiticas o sorbiticas, debiendo evitar también cualquier descarburacién superficial.

En cuanto a datos de deformacién concretos, indica que en piezas macizas con
capas nitruradas de 0,7 mm de espesor, se pueden provocar aumentos de diametro de
0,05 mm. En piezas huecas, las variaciones de volumen dependeran del espesor de las
paredes. Con piezas de 70 mm de diametro, templadas y revenidas, mecanizadas y
sometidas a continuacion a un tratamiento de estabilizacion a 873 K, se obtuvieron los
siguientes resultados después de ser nitruradas durante 72 horas a 773 K:

Espesor de la pared [mm)] Aumento del diametro interior Aumento del diametro exterior
[mm] [mm]
5 0,08 0,13
10 0,03 0,09
20 0,01 0,06

Tabla 2.5-1. Cambios dimensionales en piezas cilindricas huecas 70 mm[1]
En cualquier caso, es recomendable, sobre todo si la forma de la pieza es complicada,
realizar pruebas previas con el fin de medir las variaciones de volumen que aparecen.
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Gran numero de referencias aparecen en el estudio experimental y/o por simulacién
de las distorsiones producidas por los tratamientos térmicos en piezas [47]. En todas ellas
se sefiala la importancia de las tensiones residuales previas o las inducidas y, en muchas
de ellas, se ha intentando obtener un modelo matemético que prevea las distorsiones
producidas en funcién del estado tensional previo. Aunque se ha demostrado éxito en
este aspecto, cabe sefalar que los resultados solo pueden aplicarse de forma concreta,
sobre todo en funcion del tipo de pieza y material. Menos referencias, aunque también en
un namero aceptable, aparecen sobre el estudio de distorsiones en piezas cementadas y
carbonitruradas, procesos cuya distorsibn es mucho mayor que para la nitruracién, dado
gue son realizadas a temperaturas de austenizacion.

Como se ha sefialado previamente, el nimero de investigaciones especificas sobre la
distorsién causada por la nitruracién es muy escaso [47]. Se comentan aqui alguna de las
encontradas.

P. Depouhon et al.[48] propusieron un modelo mateméatico de prediccibn de cambio
volumétrico micro y macroscopico basandose el proceso de difusién de nitrdgeno en un
acero 32CrMoV13(acero baja aleacion) sometido a una nitruracion gaseosa durante 120 h
a 823 K. Aplicaron dicho modelo a piezas reales de geometria compleja, comparando las
predicciones realizadas por su modelo con las variaciones reales obtenidas
experimentalmente. La capa de compuestos para esta nitruraciéon fue de 30 um y la capa
de difusién de 900 pm.

Fig 2.5-2. Pieza industrial modelizada y experimentada. Los nimeros corresponden con los puntos de medicién
realizados(presentados en la figura siguiente). Las medidas 1y 2 corresponden con desplazamientos axiales[48].

Dimensiones principales:
e Diadmetro externo-250 mm
e Espesor de la seccién cénica- 3 mm
e Espesor del anillo externo -20 mm
e Espesor del cilindro hueco interior- 10 mm
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Fig 2.5-3. Variaciones dimensionales calculadas por simulacion y medidas reales[48].

Como se puede apreciar, la distorsion producida por la nitruracién para esta pieza es
significativa, probablemente como consecuencia de su complejidad y del pequefio
espesor de pared respecto de sus dimensiones generales. En funcion del punto de
medicion, la distorsion varia desde 25 pm a 150 pm (no considerando los
desplazamientos axiales), por lo que queda claramente reflejada la enorme influencia de
la geometria en la variacion de dimensiéon. A modo de observacién general, se podria
resefiar que: para taladros, a mayor didmetro, mayor variacion de dimension, y que la
variacién parece ser siempre positiva, es decir, Dnit>Dini.

P. Depouhon et al[49] han publicado muy recientemente la modelizaciéon y
experimentacién sobre las distorsiones producidas por nitruracion en engranajes de
transmision de rotores de helicopteros. El acero y condiciones de nitruracion (T,t, espesor
de capa nitrurada) fueron las mismas que para el estudio anterior.

Fig 2.5-4. ngranaje eI|'pco[49].
En este caso la variacion del radio del engranaje medido en el pie del dentado fue de
100-140 pm.

2.5.3.CONCLUSIONES

La estimacion de deformaciones provocadas por la nitruracion requiere de un estudio
especifico del tipo de material y pieza.

Para este trabajo se han disefiado piezas que incluyan elementos geométricos sobre
los cuales existan referencias previas (taladros, anillos o cilindros huecos). El disefio ha
incluido un rango de dimensiones de estos elementos.

El disefio del proceso experimental incluydé también la medicién de variaciones
dimensionales (de los elementos geométricos disefiados) en piezas con diferentes estados
estructurales iniciales. Se consideré imprescindible la inclusiébn de una variante con
tratamiento térmico de relajacion de tensiones.
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Se previeron, en funcién de los datos disponibles, unas medidas de deformacién con
un amplio rango de valores, desde despreciables hasta superar los 150 ym, aunque de
forma general en el rango inferior a la décima de milimetro. Debido a la variabilidad y al
valor absoluto esperables de las distorsiones, y a la precision limitada de los instrumentos
de medida utilizados en este trabajo, se estimd necesario un analisis estadistico de los
datos.
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3. DESARROLLO TRABAJO DE INVESTIGACION ESPECIFICO.
3.1. PLANIFICACION DEL PROCESO DE INVESTIGACION.

El desarrollo de este trabajo fin de Master ha requerido de una adecuada planificacion
de las tareas a realizar, puesto que parte de ellas se han llevado a cabo en planta
industrial y otra parte en laboratorio.

Se enumeran brevemente las tareas que se han desarrollado, el ambito de ejecucion y
el agente que las realiz6:

Planteamiento experimental general, eleccion de materiales, piezas, condiciones de
operacion, etc- Nivel de Gabinete- VTN, S.L. y el autor de este TFM.

Fabricacién de probetas Fase 1 y piezas Fase 2- Nivel Industrial- Proveedor de
VTN, S.L. con control y asesoramiento por parte del autor de este TFM.
Tratamientos térmicos intermedios sobre las probetas y piezas sometidas a
estudio-Nivel industrial- VTN,S.L

Tratamientos termoquimicos de nitruracion-Nivel industrial- VTN, S.L.
(nitrocarburacién en bafio de sales)(con control de condiciones por parte del autor
de este TFM), empresa matriz de VTN, S.L.(Grupo Riza) (nitruracién gaseosa) y
empresa proveedora/colaboradora de VTN,S.L. (nitruracion asistida por plasma).
Realizacion de ensayos Fase 1(metalograficos, perfiles microdureza)-Nivel
laboratorio- el autor de este TFM en laboratorio ingenieria de materiales del
departamento homénimo de la UPNA.

Realizacién mediciones Fase 2-Nivel industrial- el autor de este TFM en empresa
proveedora/fabricante de materiales y piezas.

3.2. INSTALACIONES INDUSTRIALES EMPLEADAS.

Dado que este trabajo se ha desarrollado a propuesta de Vacio y Termoquimica
Navarra, S.L., y puesto que una parte muy importante de la fase industrial del mismo se
realiz6 en sus instalaciones, se procederd a una descripcibn mas detallada de su
instalacion de nitrocarburacién en bafio de sales, en la que realizaron los tratamientos
correspondientes en este TFM. Lamentablemente, para los procesos de nitruracion
gaseosa y por plasma no fue posible el acceso directo, ni el conocimiento de la instalacion
real, por motivos de confidencialidad de las empresas que realizaron los mismos.
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La instalacion disponible en VTN,S.L. se trata de un proceso disefiado por Houghton
Durferrit GmbH[14] y en la practica constituye una version de un tratamiento Tufftridding-
Tenifer. Se muestra un esquema de la misma.

Evaporator

Wet Scrubber

Waste Water
Tank

Fresh Water

‘ Cascade

Fig 3.2-1. Esquema nitrocarburacién bafio de sales VTN[14].
Las partes principales son:

eHorno de precalentamiento con sistema de circulacion de aire. Se realiza
precalentamiento a temperaturas entre 623 y 673 K con el fin de eliminar humedad de
las piezas, reducir el choque térmico en las mismas y evitar un descenso excesivo de
temperatura del horno de nitruracién al introducir cada carga.

¢ Horno de nitruracion (TF1) con crisol de titanio ajustado con dispositivo de aireacion.

¢ Bafio AB con dispositivo de extraccion continua de lodos y agitador para enfriamiento
intermedio y oxidacion de las piezas. Este bafio de tiene como funciones la oxidacion
de cianuros y cianatos que se arrastren del bafio de nitruraciébn a carbonatos,
reduciendo de este modo al minimo el riesgo para los trabajadores y el medio
ambiente; y, por otro lado, servira como etapa de postoxidacion de las piezas
nitruradas, generado una capa de magnetita que dara una proteccion adicional contra
corrosion. Opera a temperaturas entre 623 'y 673 K.

eTanque de inmersibn o tanque de agua fria con sistema extractor para el
enfriamiento de las piezas

¢ Cascada de agua templada con agitador para el aclarado final de las piezas
e Tanque con fluido para la eliminacién del agua (si es necesario).

- Lavado humedo o filtro seco.
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- Tanque de recogida de efluentes con evaporador.

El elemento principal de la instalacion es el horno de nitruracién. Constituido por un crisol
de titanio, tecnolégicamente no es complicado e incorpora tres sistemas auxiliares muy
importantes. En primer lugar, un sistema de calentamiento eléctrico que permite el control
de temperatura del mismo. En segundo lugar, un sistema de aireacion, constituido por un
anillo de aireacion que se introduce en el seno del bafio fundido, con suministro de aire
desde un sistema de aire comprimido (caudal aproximado de operacién=0,2 m*h). Este
sistema tiene como mision principal el control del equilibrio de transformacion cianuros-
cianatos para mantener la composicion del bafio en el rango éptimo de operacion (CN’
<5%; CNO'- 35-38%). Finalmente, un sistema de extraccion de los lodos generados por
introduccion de impurezas en el bafio, o compuestos de hierro desprendidos durante la
nitruracion. Resulta fundamental para garantizar la calidad de las capas nitruradas y es
preceptivo el mantenimiento del contenido en Fe en el bafio por debajo del 0,02%.

Crucible |Sludge Separator

Sparge Ring At Pump

Hose Connection Hose Connection

@ Manometer
Flowmeter

¢ ¢ Manometer

1 b— Flowmeter

1 ¢ b
‘7\— Regulator Vaive '—\— Regulator Valve
Locking
Mechanism
‘ Compressor ressor
T p— N

Fig 3.2-2. Sistema aireacién bafio nitruracion Durferrit[14] Fig 3.2-3. Sistema extraccion lodos bafio nitruracion Durferrit[14].

En su arranque inicial, el bafio se constituye mediante la adicién adecuada de las
mezclas de sales, nombradas comercialmente Durferrit NSK y TF1(las composiciones
reales no son ofrecidas por el fabricante). La secuencia de arranque de un bafio es
laboriosa y delicada, en tanto en cuanto, se parte de sales en estado sélido. En operacion
normal, sera necesaria la reposiciéon de sales del bafio debido al consumo propio del
proceso y a la pérdida por arrastres. Se afiadira sal Durferrit REG-1 en funcién del control
analitico de la composicion del reactor.

El control de la composicion del bafio se realiza mediante sencillas técnicas analiticas
clasicas de valoracién, que garantizan una precision suficiente para el rango industrial de
operacion, pero que tienen el inconveniente de ser discontinuas, requerir de un trabajador
formado y un tiempo minimo de 45-60 minutos. Por ello, es recomendable un control
diario. No obstante, la experiencia de operacién del bafio puede ayudar a establecer
correlaciones entre el volumen de material tratado y el peso necesario de agentes
regenerantes, por lo que el nivel de control podra reducirse.

Las practicas de operacion auxiliares preceptivas para la nitruracion de las piezas
son:

-Realizar una limpieza previa de las piezas para eliminar aceites, residuos de lubricantes o
de procesos de mecanizado que generarian capas nitruradas de baja calidad, ademas de
poder producir una contaminacion, e incluso degeneraciéon quimica, del bafio.
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- Precalentamiento en horno de precalentamiento(=30 minutos). Evitar tiempos excesivos
en los que puedan iniciarse formacion de costras en la superficie de las piezas, que
reduciran la calidad de la capa nitrurada.

- La etapa de nitruracién necesitara de un tiempo inicial de calentamiento hasta la
temperatura nominal, debido a la inevitable reduccion de temperatura provocada por la
introduccion de piezas procedentes del precalentamiento. La temperatura nominal es de
853 K, aunque permite un rango de 833 a 903 K. El tiempo efectivo de operacion
recomendado esté entre 90 y 180 minutos.

- El enfriamiento puede realizarse de muchas formas, pero se recomienda el seguimiento
del proceso mostrado en el esquema, que proporcionard la formacion de capa de
postoxidacion, evitard excesivas distorsiones, formacibn de manchas o costras en la
superficie de las piezas y reducird la generacion de residuos y consumo de recursos.

I—

K Cavue?

Fig 3.2-4. Bafio de nitrocarburacion TF 1-VTN.
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Fig 3.2-6. Cascada de enfriamiento/lavado-VTN.

Fig 3.2-7. Vista general de instalacion y sistemas de control VTN.
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4. FASE 1 ESTUDIO EXPERIMENTAL.

4.1. METODOLOGIA EXPERIMENTAL. FASE 1.

4.1.1.CONSIDERACIONES PREVIAS.

En la Fase 1 del estudio experimental se llevd a cabo el estudio comparativo de los
procesos industriales reales de nitrocarburacién en bafio de sales (en instalaciones de
VTN,S.L. sitas en Pamplona), nitruracién gaseosa (en instalaciones del Grupo Riza, sitas
en Zumarraga) Yy nitruracion asistida por plasma (en instalaciones de
colaborador/proveedor de VTN sitas en Uharte-Arakil).

Como se indicé en la introduccion, el estudio se realizé sobre probetas de 4 tipos de
acero diferentes: C45E (acero al carbono, F-114), 42CrMo4 (acero de baja aleacién
cromo-molibdeno, F-125), X40CrMoV5-1 (acero media aleacion cromo-molibdeno-vanadio,
1.2344) y X20Cr13 (acero inoxidable martensitico, AISI 420).

Asimismo, se consideré de interés realizar el tratamiento de nitruracién en el estado
microestructural habitual de utilizacion de estos aceros con el fin de obtener informacion
de aplicacion mas préactica. A saber, C45E en estado ferritico/perlitico(suministro),
42CrMo4 en estado martensita revenida(suministro), X40CrMoV5-1 en estado martensita
revenida y X20Cr13 en estado martensita revenida.

Como ultimo condicionante para el desarrollo del trabajo, se estimo de interés la
ejecucion de las nitruraciones en las condiciones nominales de operacion industrial real, v,
como complemento, dada la accesibilidad a las instalaciones, en ciclos prolongados en el
tiempo de operacion para la nitrocarburacion en bafio de sales y nitruracion gaseosa.

Una vez realizadas las nitruraciones, se llevd a cabo estudio metalogréafico clasico de
las muestras tratadas con el fin de identificar y cualificar las estructuras caracteristicas de
los tratamientos en cada tipo de acero. Es decir, identificacibn y medida de capa de
compuestos (capa blanca), capa de difusion y microestructura del ndcleo sin tratamiento.
Se realizaron paralelamente estudio de perfiles de microdurezas de la capa superficial de
las muestras (hasta 2-3 mm), con el fin de cuantificar durezas maximas, capas efectivas y
estimar, o describir, el mecanismo de nitruracién de cada tipo de acero. Se realizé un
proceso experimental similar sobre muestras no tratadas de cada tipo de acero a modo de
especies de control. Con esta informacion se procedid a la comparacion de los diferentes
procesos de nitruracion y sus efectos en distintos tipos de acero.

4.1.2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL.
Preparacion de las muestras.

La preparacion de las muestras para el estudio metalografico y obtencién de perfiles
de microdureza se bas6 en: las recomendaciones del codirector del proyecto director
técnico de VTN, S.L. Miguel Ayala y del responsable del laboratorio de materiales de la
Escuela de Ingenieria Industrial y de Telecomunicaciones de la UPNA, Dr. Carlos Garcia
Berlanga; en las recomendaciones del fabricante de los equipos utilizados (Struers); y en
la guia para metalografia editada por ASM International[50].
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Basicamente ha constado de 3 etapas: corte, empastillado y desbaste/pulido.
Corte

De cada probeta se corté una seccion completa de entre 15 y 25 mm de altura
cilindrica. La cara utilizada en el estudio fue la seccion transversal con el borde circular
nitrurado y el seno material sin tratar.

Para ello se utilizé la maquina de corte con disco abrasivo TECNIMETAL(4,5 kw)
disponible en el laboratorio de la UPNA.

En prevision de durezas superficiales obtenidas en alguno de los aceros sometidos a
estudio superiores a 1000 HV se utilizo el tipo de discos de corte utilizados en VTN,S.L.
(clasificacion 19A60MB-A1). Asimismo, el corte se realizd a velocidad baja de avance y
con supervision constante de una buena lubricacién de las probetas. Se pretendia evitar
en lo posible la destruccion o dafio de la capa superficial nitrurada por efectos térmicos.

?;,. ‘ p g_ /. “.‘,‘: ‘A -/ ; i

Fig 4.1-1. Maquina de corte utilizada y detalle de la misma.

Empastillado

El empastillado se realiza para generar una superficie plana para el posterior desbaste
y pulido.

Se utilizé una resina polimérica termoestable para empastillado en caliente y la
méaquina de empastillado automética disponible en el laboratorio de la UPNA, STRUERS
Labo Press-3. El ciclo de empastillado era de unos 18 minutos por probeta.

Fig 4.1-2. Prensa de empastillado en caliente utilizada
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Desbaste vy pulido

Constituye la etapa fundamental de preparacion de muestras metalograficas. Su
mision es conformar una superficie perfectamente plana para el analisis posterior y la
remocién de la zona méas exterior de la superficie de interés, la cual presentard
deformacién plastica y modificacién de microestructura debido a los esfuerzos que habra
sufrido durante la etapa del corte.

Es un proceso laborioso que debe realizarse con meticulosidad y atencion. Asimismo,
aunque la experiencia o recomendaciones generales sirven de base, cada material
requerira de modificaciones de un proceso general. TratAndose en este caso de cuatro
aceros diferentes, a los que ademas se ha sometido a un proceso de modificacion de una
capa micrométrica, el proceso requiri6 de modificaciones particulares durante su
ejecucion.

El desbaste son una serie de “lijados” de la superficie de interés, realizados de forma
consecutiva con discos de abrasivo aglomerado de granulometria decreciente, cuya mision
es la eliminacion rapida de la zona deteriorada por el corte.

El pulido, cuya misién es la eliminacion de la zona deformada plasticamente durante el
desbaste (cuyo espesor es muy inferior al distorsionado tras corte) y la obtencion de una
superficie con pulido espejo con ausencia de deformaciones o0 zonas afectadas
térmicamente. Se realiza “frotando” la muestra contra un “pafo de pulido” sobre el que se
extienden suspensiones de abrasivo (normalmente preparados comerciales). Los
abrasivos mas utilizados son el diamante, alimina o SiC. Consta de etapas sucesivas
donde el abrasivo utilizado es de granulometria decreciente.

Estas operaciones pueden realizarse manualmente 0 con maquinas automaticas de
pulido. Dado que otros parametros fundamentales en la calidad del pulido son la velocidad
de desgaste y la presion aplicada (las cuales influyen en la tasa de eliminaciéon de material,
pero unos valores excesivos pueden provocar el deterioro de la superficie), se utilizé la
maquina automatica de pulido rotatoria disponible en el laboratorio de la UPNA, la cual
permite el control de los mencionados parametros (STRUERS Labo Pol-5).

Ofras consideraciones a tener en cuenta para evitar el “quemado” de la superficie, y
gue se utilizaron en el proceso son: lubricaciéon con chorro de agua durante el proceso de
desbaste y lubricacién con fluido adecuado (preparados comerciales) durante el proceso
de pulido. Asimismo, es preciso el lavado de las muestras entre una subetapa y otra del
desbaste y pulido, con el fin de evitar la transferencia de particulas de abrasivo a la etapa
siguiente, dado que al ir hacia granulometrias decreciente, se produciria la ruina del
trabajo.

En la ejecucion de esta tarea se emplearon entre 4 y 6 subetapas de desbaste y entre
2 y 4 etapas de pulido con suspensiones de diamante. La variabilidad de los procesos
particulares era esperable dada las diferencias prevista de dureza entre un acero y otro.
Generalmente, a mayor dureza, mas facil es obtener un pulido espejo final.

Se presenta a continuacion el rango de parametros de las etapas de desbaste y pulido
utilizadas en este trabajo:

e Desbaste:
1. Lija P180; Carga 30-35 N; Velocidad giro 300 R.P.M.; Tiempo 3-5 minutos.
2. Lija P280; Carga 30 N; Velocidad giro 300 R.P.M.; Tiempo 3-4 minutos.
3. Lija P400; Carga 25-30 N; Velocidad giro 300 R.P.M.; Tiempo 3 minutos.
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4. Lija P800; Carga 25 N; Velocidad giro 300 R.P.M.; Tiempo 3 minutos.
5. Lija P1200; Carga 25 N; Velocidad giro 300 R.P.M.; Tiempo 3 minutos.

e Pulido:

1. Susp. diamante 9 ym. Carga 30 N; Velocidad giro 150 R.P.M.; Tiempo 3
minutos.

2. Susp. diamante 6 ym.. Carga 25-30 N; Velocidad giro 150 R.P.M.; Tiempo
3-9 minutos.

3. Susp. diamante 3 ym.. Carga 25 N; Velocidad giro 150 R.P.M.; Tiempo 3-9
minutos.

4. Susp. diamante 1 um.. Carga 25 N; Velocidad giro 150 R.P.M.; Tiempo 3
minutos.

Fig 4.1-3. Maquina automatica de pulido (arriba izqu.), suspensiones de diamante(arriba dcha),pafio pulido 3um(abajo)

Fig 4.1-4. Probetas en etapa intermedia desbaste(izquda.) y probetas pulido finalizado(dcha)
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Estudio metalografico.

Para la realizacion del andlisis metalogréafico es necesaria la realizacién de un ataque
quimico previo, con el reactivo quimico adecuado, sobre la superficie de interés. El agente
guimico ataca determinados constituyentes de la microestructura del acero, resultando en
un “revelado” de la microestructura del metal.

El reactivo quimico depende en gran medida de la informacién requerida, puesto que

existe un amplio rango, que revela unas microestructuras o cualidades de la superficie,

dejando otras ocultas 0 menos evidentes. Puesto que en este trabajo se deseaba una

revelado de la microestructura principal del acero, y el efecto de la nitruracién sobre ella,

se optod por el ataque con reactivos que mostrasen la martensita revenida, o la estructura

ferritico/perlitica en el caso del acero al carbono. Es fundamental un control del tiempo de

ataque, puesto que uno excesivo sobreatacara al metal, siendo necesaria una nueva etapa

de pulido.

Los reactivos (y rango de tiempos de ataque utilizados) fueron:

Acero C45E: Picral 4%(4 g acido picrico en 96 ml de etanol) 30-35 segundos+

Nital 3%(3 ml &cido nitrico concentrado en 96 ml de etanol) 4-6 segundos.

e Acero 42CrMo4: Nital 3% 15-20 segundos.

e Acero X40CrMoV5-1: Nital 3% 15-25 segundos.

e Acero X20Crl3: Reactivo Vilella (1 g de &cido picrico+5 ml &cido clorhidrico
concentrado en 100 ml de etanol) 5-8 segundos.

+

Fig 4.1-5. Probetas 42CrMo4 tras ataque con Nital 3%
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Una vez realizado el ataque quimico, el estudio metalografico se realiz6 con
microscopia 6ptica utilizando el equipo disponible en el laboratorio de materiales de la
UPNA. Se trata de un OLYMPUS BX60M (25x, 100x, 200x, 500x, 1000x) gobernado con
PC a través del software de andlisis de imagen OLYMPUS SOFT IMAGING SOLUTIONS
V5.0.1235. que permite multiples funciones de gestién de las fotografias(variacion de
exposiciones, contrastes, calculo de tamafio de grano, medicién de dimensiones, calculo

de durezas Vickers, Knoop, etc.)

Fig 4.1-6. OLYMPUS BX60M e interfaz software andlisis de imagen

Perfiles midrodureza.

El proceso experimental para la obtencion de los perfiles de microdureza podria
realizarse antes o después del ataque quimico de las probetas. En este caso se optd por
la realizacion del proceso de medida antes del ataque quimico debido a que, de este
modo, se garantizaba que el valor de microdureza no estuviese afectado por la relajacion
de tensiones que genera el ataque quimico, ya que, ademas, las cargas que se iban a
utilizar eran bajas, con el fin de poder obtener valores de microdureza en la parte mas
superficial de la seccion transversal. La otra razén era facilitar la medida precisa de las
huellas de indentacion. El ataque quimico, sobre todo en la capa nitrurada, dificultaria la
vision de las microindentaciones.

Las microdurezas obtenidas son del tipo Vickers, mediante la realizacion de

microindentaciones piramidales. El valor de dureza deriva de la siguiente expresion:

Hy = 18544 P/ (Eq. 7)

donde P es la carga aplicada en kg y d es la media de la longitud de las diagonales de la

microindentacion.

En la expresion de los datos de dureza ha de reflejarse el valor de la carga aplicado (en
kg).
El equipo utlizado fue el microdurometro MITUTOYO HM-200 disponible en el

laboratorio de materiales de la UPNA. Dicho equipo permite la medida de microdurezas
Vickers (y Knoop con el indentador adecuado) utilizando cargas en el rango desde 0,02 kg
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hasta 1 kg, siendo el adecuado para el proposito del estudio. A través del establecimiento
“visual” de las diagonales de las huellas de indentacion el equipo calcula automaticamente
el valor de microdureza correspondiente. Asimismo, el equipo permite un preciso
posicionamiento plano(X-Y) de las indentaciones, respecto de una referencia deseada, a
través del control de la posicién de la muestra por dos micrémetros con precision de pm.

Cbémo préctica recomendada por el fabricante del equipo, se realizaba previa a cada
jornada de medida de microdurezas, una “puesta a 0” de la escala del equipo y una
verificacion de la medida con patrones de microdureza para cargas 0,2 y 0,3 kg. En
funcién de los valores determinados para estos estandares, se aplicaba el coeficiente
corrector adecuado al programa de célculo del equipo.

Fig 4.1-7. Microdurémetro MITUTOYO HM-200

Para la obtencion del perfil de microdurezas, y el calculo de la capa efectiva se adopto
un protocolo de medida derivado de las normas UNE-EN-ISO 4507:2007 y UNE-EN-ISO
2639:2002, que establecen el procedimiento para la obtencion de espesores de capas
carbonitruradas y cementadas. En la normativa espafiola no existe aun especificacion para
el célculo de capas nitruradas.

El protocolo consistio en:

-Fijar un punto de la superficie de la probeta (borde exterior) como referencia 0,0.
-Realizacion de tres medidas de microdureza por perfil de distancia en X (distancia a
superficie) para obtener un valor medio fiable (posibilidad de célculo de intervalo de
incertidumbre y discriminacion de datos anémalos). Se comprob6 que esto era altamente
recomendable en la préactica dado que al tratarse de un método altamente “visual’ la
variabilidad que el observador puede introducir es significativa.

Las distancias elegidas fueron: distancia minima posible (entre 5 y 10 um) al que se le
otorg6 valor O(superficial), 15-25, 50, 100, 200, 300, 400, 500, 750, 1000 y 2000 um. En
muchos casos se introdujeron distancias adicionales intermedias para el afino del calculo
de la capa efectiva. Estas distancias variaron en funcion del tipo de acero y de tratamiento
de nitruracién que hubiese recibido.

-Las tres indentaciones por distancia se distribuyeron en el eje Y de forma que la minima
distancia entre ellas fuese de 2,5 la diagonal de la huella.
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-La carga utilizada fue, de forma preferente, 0,1 kg (recomendada en UNE-EN-ISO 4507).
Sin embargo, las mediciones a distancia “0” se tuvieron que realizar en muchos casos con
cargas inferiores (0,05 kg) para no fracturar el borde. En algunas probetas de elevadisima
dureza se utilizé carga 0,2 Kg para el general de las indentaciones.

- En algunos casos se realizaron comprobaciones de los datos obtenidos en el
microdurometro mediante el calculo con el software de andlisis de imagen, resultando en
una diferencia dentro de un rango aceptable en todos los casos.

. . *
.« o . ® .
»
.
. *
« o . e -
.
.
. *
. ¢ * ¢ "

200 [

Fig 4.1-8. Ejemplo de distribucién microindentaciones

En cuanto a la estimacién de la capa efectiva, existen multitud de criterios arbitrarios.
En este trabajo se atendi6 al criterio establecido por la norma ISO 6336. Para muestras
con durezas de nucleo inferiores a 380 HV, la capa efectiva seria la zona superficial que
tuviese durezas superiores a 400 HV; para durezas de nlcleo superiores a 380 HV, la
capa efectiva seria aquella cuyas durezas fueran superiores a la dureza del nucleo en 50
HV.

Perfiles de compaosicion.

Como parte de la colaboracion con IK4-Tekniker les fueron remitidas algunas probetas
para la realizacibn de perfiles de composicion mediante la técnica GD-OES (Glow
Discarge-Optical Emission Spectrometry).

Esta técnica permite la identificacion de los elementos presentes en la capa superficial
y en el seno de un material y su cuantificacién relativa (% atdmico, % en masa) mediante
la calibracion del equipo con muestras patron de composicion conocida.

El principio de la técnica es someter a la superficie de la muestra, en una cadmara en
bajo vacio(600 Pa), a la accion de un plasma de argdn. Los iones de argon, realizan
sputtering sobre los atomos de la superficie, los cuales se ionizan al entrar en contacto con
los electrénes del plasma. Al desexcitarse y volver a su estado de minima energia, emiten
luz de longitud de onda caracteristica de cada elemento, la cual es detectada y medida por
sensores monocromaticos.
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El calibrado del equipo permite la cuantificacion relativa de los elementos presentes y
el posicionamiento en profundidad (perfil) de la composicion elemental.

Fig 4.1-9. Representacion del funcionamiento de um equipo GD-OES

Los ensayos fueron realizados fueron realizados a 650 Pa, con una fuente RF de
35W.

Se realiz6 perfil de composicion de nitrégeno, hierro y cromo(también de Ni y O) hasta
profundidad de 150-170 pm.
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4.2. CONDICIONES ESPECIFICAS. FASE 1.
4.2.1. MATERIALES Y MUESTRAS.

Se consideré la realizaciéon de las diferentes nitruraciones sobre los diferentes aceros
en probetas de geometria semejante, cilindrica de didmetro 20 mm y altura 50 mm que
permitiesen una preparacion metalografica adecuada y posibles repeticiones de ensayos
mediante rebanados sucesivos.

Todas las probetas debian tener un acabado superficial rectificado que garantizase la
formacion de una capa de compuestos homogénea y consistente mecanicamente. El plano
general de fabricacién se presenta como apéndice a este trabajo.

Fig 4.2-1. Probeta tipo utilizada Fase 1.

La fabricacion de las probetas se llevo a cabo por parte de cliente habitual de VTN,S.L.
(taller de mecanizado de piezas sito en Orcoyen). A todas las probetas se les realizé un
marcado mecanico que garantizé el control de todas las operaciones subsiguientes. Con el
fin de garantizar una mayor calidad superficial de las probetas, similiritud dimensional y
reduccion de etapas de fabricacion, se partio en todos los casos de material bruto
suministrado en barras calibradas(rectificadas) del diametro adecuado.

El estado microestructural del material de partida era el adecuado para los aceros C45E y
42CrMo4. Los aceros X40CrMoV5-1 y X20Cr13 se obtuvieron en estado recocido blando,
por lo que se procedi6 a un tratamiento térmico de templado y revenido de acuerdo a las
recomendaciones de tratamiento, usos habituales en VTN y con revenido a temperatura de
853 K (la temperatura maxima de los tratamientos de nitruracion estudiados).

A continuacion se presenta tabla resumen con la identificacion de las probetas, tratamiento
térmico intermedio (en su caso), tratamiento termoquimico a realizar y caracteristicas
principales proporcionadas por fabricante (se presentan certificados de calidad como
apéndice a este trabajo).
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Id. Tipo acero TT | Tratamiento PROPIEDADES MECANICAS
probeta intermedio destino i
1 C45E No Nit sales 0,460 0,750 0,220 0,150 0,020 0,001 422,000 680,000 204,00 HB
2 C45E No Nit sales ciclo “ “ “ . & f “ “ i
extendido
3 C45E No Nit gaseosa . “ “ “ “ “ “ g “
4 C45E No Nit ol « “ “ « « « « « m
It gas Ciclo
extendido
5 C45E No Nit plasma “ “ “ “ “ “ “ “ i
6 C45E No Control - ¢ “ « “ « “ « «
7 C45E No Reserva “ “ “ “ “ “ u « i
8 C45E No Reserva ‘ ¢ “ “ “ “ “ “ g
9 42CrMo4 No Nit sales 0,410 0,770 0,240 0,950 0,160 0,002 991,000 1.067,000 | 329,00 HB
10 42CrMo4 No Nit gaseosa ¢ } . . ‘ “ « “ C
11 | 42CrMod No Nit plasma i ¢ ¢ “ “ “ “ “ «
12 | 42CrMo4 No Control : ¢ “ « “ « “ « «
13 42CrMo4 No Nit sales ciclo “ “ “ “ “ “ ‘ “ “
extendido
14 42CrMo4 No Reserva “ « « “ « « « « «
15 X40CrMoV5- | 1 Nit sales 0,420 0,390 0,930 4,850 1,220 0,980 - - 229,00 HB
1
16 X40CrMoV5- | 1 Nit sales ciclo “ “ “ . . ‘ ‘ . é
1 extendido
17 | x40CrMoV5- |1 Nit gaseosa ‘ ¢ ¢ “ “ “ “ “ «
1
18 X40CrMoV5- | 1 Nit gas ciclo . . . ‘ “ “ « T C
1 extendido
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Id. Tipo acero TT Tratamiento COMPOSICION PROPIEDADES MECANICAS
probeta intermedio destino i

19 | X40CrMovs- | 1 Nit plasma ¢ ¢ “ “ “ “ “ “ u
1

20 X40CrMoV5- | 1 Control “ . ‘ . & 0 x 0 @
1

21 X40CrMoVs- | 1 Reserva : “ “ “ “ “ u C C
1

22 X40CrMoV5- | 1 Reserva “ “ “ “ “ t C = i
1

23 X20Cr13 2 Nit sales 0,170 0,590 0,430 12,210 - - 401,00 701,00 193 HB

24 X20Cf13 2 Nit gaseosa 11 13 13 11 11 13 1] 1] 1]

25 X20Cr13 2 Nit plasma ¢ “ “ “ “ “ « « “

26 X20Cr13 2 Control “ “ “ “ « « « « «

27 X20Cr13 2 Nit sales ciclo “ “ “ “ “ “ “ 5 “

extendido
28 X20Cr13 2 “ « « “ “ « « « «

Tabla 4.2-1. Identificacion probetas y caracteristicas materiales Fase 1.
Notas:

Los tratamientos térmicos intermedios fueron:

1- En horno de vacio, precalentamiento 723 K, calentamiento a 1123 K, TEMPLE (T austenizacién 1303 K, t permanencia 40 min;
enfriamiento al aire), REVENIDO (doble revenido a 753 K, t permanencia 90 min, enfriamiento aire).

2- En horno de vacio, precalentamiento 723 K, calentamiento a 1123 K, TEMPLE (T austenizacion 1253 K, t permanencia 75 min;
enfriamiento en aceite), REVENIDO (a 753 K, t permanencia 90 min, enfriamiento aire).

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 119



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Piblica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n |a

4.2.2.CONDICIONES DE LOS TRATAMIENTOS.

Una vez fabricadas las probetas se procedié a la realizacion de los tratamientos de
nitrocarburacion/nitruracion en las instalaciones industriales reales mencionadas
previamente. Las condiciones de los tratamientos se resumen en la tabla siguiente:

Id. Tipo Precalen. | Condiciones 12 etapa Condiciones 22 etapa Enfria
probeta tratamiento '
1 C45E N/C bafio de | 673 K 853 | 2 %CN'=4,9 No No No 30 min

sales 30 min %CNO=40,3 al agua
2 C45E | N/C bafio de | 673 K 853 [ 4 %CN'=4,9 No | No | No 30 min
sales  ciclo | 30 min %CNO'=40,3 al agua
extendido
3 C45E N.gaseosa | 573K 733 | 24 | GD-14-27% 788 | 72 | GD-53- Enfri en
4-6 horas P=102000 Pa 80% NH; hasta
P=102000 | 423K
Pa Purga H;
4 C45E | NIC gaseosa | 573 K 733 | 24 | GD-14-27% 788 | 168 | GD-53- Enfi en
ciclo 4-6 horas P=102000 Pa 80% NHs hasta
extendido P=102000 | 423K
Pa Purga H,
5 C45E | N plasma | 423K 793 | 16 | DCPN No | No | No
Hy+CHa 80%N,+20%H,
P=150-250 Pa
9 42CrMo4 | NIC bafio de | 673 K 853 | 2 %CN'=4,9 No | No | No 30 min
sales 30 min %CNO'=40,3 al agua
13 42CrMo4 | N/C bafo de | 673 K 853 | 4 %CN'=4,9 No No No 30 min
sales  ciclo | 30 min %CNO'=40,3 al agua
extendido
10 42CrMo4 | N. gaseosa 573 K 733 | 24 GD-14-27% 788 | 72 GD-53- Enfri en
4-6 horas P=102000 Pa 80% NHj hasta
P=102000 | 423K
Pa Purga H,
11 42CrMo4 | N plasma | 423K 793 | 16 | DCPN No | No | No
Ho+CHg 80%N,+20%H,
P=150-250 Pa
15 X40CrMoV5- | N/C bafio de | 673 K 853 | 2 %CN=4,9 No No No 30 min
! sales 30 min %CNO'=40,3 al agua
16 X40CrMoV5- | N/C bafio de | 673 K 853 | 4 %CN'=4,9 No No No 30 min
! sales  ciclo | 30 min %CNO'=40,3 al agua
extendido
17 xaocmovs- [ N. gaseosa | 573 K 733 | 24 |GD-14-27% | 7g8g |72 |GD-53- [ Enfi en
g 4-6 horas P=102000 Pa 80% NH; hasta
P=102000 | 423K
Pa Purga H;
18 X40CrMoVs- [ N/C gaseosa | 573 K 733 | 24 | GD-14-27% 788 | 168 | GD-53- Enfri  en
! ciclo 4-6 horas P=102000 Pa 80% NH; hasta
extendido P=102000 | 423K
Pa Purga H,
19 yaoemovs | N plasma | 423K 793 | 16 | DCPN No [ No | No
Ho+CH, 80%N,+20%H;
P=150-250 Pa
23 X20Cr13 | N/C bafio de | 673 K 853 | 2 %CN'=4,9 No | No | No 30 min
sales 30 min %CNO'=40,3 al agua
27 X20Cr13 | N/C bafio de | 673 K 853 [ 4 %CN'=4,9 No | No | No 30 min
sales  ciclo | 30 min %CNO'=40,3 al agua
extendido
24 X20Cr13 N. gaseosa 573 K 733 | 24 GD-14-27% 788 | 72 GD-53- Enfri  en
4-6 horas P=102000 Pa 80% NH; hasta
P=102000 | 423K
Pa Purga H,
25 X20Cr13 | N plasma | 423K 693 | 8 |DCPN No [ No | No
Hy+CHa 80%N2+20%H,
P=150-250 Pa

Tabla 4.2-2. Condiciones nitruracion Fase 1.
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Nota: La composicién quimica del bafio de nitruracion fue puesta a punto y controlada
mediante técnicas analiticas de valoracion convencionales por el autor de este TFM. El
contenido en cianatos estuvo ligeramente por encima del recomendado por el fabricante
de la instalacién, por lo que se esperaba una capa de compuestos de grosor y porosidad
superior a la usual.

Con el fin de reducir la variabilidad de los resultados obtenidos, las probetas de aceros
diferentes que se iban a someter al mismo tratamiento fueron tratadas en la misma carga.

De forma paralela VTN,S.L. coordiné un estudio de nitruraciones en aceros C45E,
42CrMo4 y X40CrMoV5-1 realizado por IK4-Tekniker. Las condiciones principales de los
materiales y procesos fueron las siguientes.

Tipo de acero Estado estructural | Nitruracién gas Nitruracion plasma

C45E Ferritico/perlitico 24 h a 783 K, P=110000 | 15 ha 773 K,
Pa P=300 Pa
42CrMo4 Martensita revenida 24 h a 783 K, P=110000 | 15 ha 773K,
Pa P=300 Pa

X40CrMo5-1 Ferritico/perlitico 24 h a 783 K, P=110000 | 15 ha 773 K,
Pa P=300 Pa

Tabla 4.2-3. Condiciones nitruracion Tekniker.

Como complemento del estudio exhaustivo realizado a las probetas listadas en la
Tabla 3.4-1, y con el fin de caracterizar mejor el proceso de nitrocarburacién en bafio de
sales de VTN, se realizé, al final, un estudio rapido de perfil de microdurezas y
metalografico a las siguientes probetas y con las condiciones especificadas en la tabla.

Tipo Precalen. | Condiciones 12 etapa Condiciones 22 etapa | Enfria.

tratamiento

7 C45E N/C bafio de | 673 K 853 | 1.5 | %CN=5.3 No No No 30 min
sales 30 min ' %CNO'=35,1 al agua
14 42CrMo4 [ N/C bafio de [ 673 K 853 | 1.5 | %CN=53 No No | No 30 min
sales 30 min ’ %CNO'=35,1 al agua
21 >1<40CfM0V5- N/C bafio de 673K 853 1,5 %CN':_S_,S No No No 30 min
sales 30 min %CNO=35,1 al agua
28 X20Cr13 | NIC baio de | 673K | 853 | 1.5 | %CN=53 No | No | No 30 min
sales 30 min ’ %CNO'=35,1 al agua

Tabla 4.2-4. Condiciones nitrocarburacion complementarias VTN.
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Se presentan a continuacién algunas fotografias de las probetas nitruradas.

Fig. 4.2-2. Probetas nitrocarburadas bafo de sales(izqu) y nitruradas en plasma(dcha).

En las figuras se puede apreciar el distinto aspecto final de los aceros en funcion del
tipo de nitruracion.
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4.3. RESULTADOS PROCESO EXPERIMENTAL FASE 1. DISCUSION

En este capitulo de presentan, resumidos y comentados, los resultados obtenidos en el
estudio sistemético de los efectos producidos en cada acero por cada proceso de
nitruracion y, en su caso, las variantes en sus condiciones de proceso. Los resultados de
microdureza representados corresponden a los valores medios obtenidos con el fin de
facilitar una vision clara de los mismos.

Se ha incluido como apéndice (A.1) a este trabajo el estudio sistematico realizado
sobre cada probeta. En cada apartado de este apéndice se incluye el estudio microgréafico
detallado, tablas resumen de datos de microdureza tras analisis estadistico, perfiles de
microdureza individuales con intervalos de confianza y comentarios particulares.

4.3.1.ACERO AL CARBONO C45E.
4.3.1.1. Estudio metalogréfico.

Las observaciones mas relevantes respecto al estudio metalografico sobre las muestras
nitruradas de este acero fueron las siguientes:

- Se produce formacién de capa de compuestos en todos los procesos de nitruracion.
La capa de compuestos formada fue solida en todos los casos. Se estimé un espesor
similar en los procesos de nitruracion convencionales, de entre 12 y 20 ym. En la
nitruracién iénica fue de unos 6 um, lo que esta en acuerdo con lo resefiado en el
estudio del arte de formacion de capas de compuestos menores para este tipo de
procesos. La prolongacion de tiempo de operacién (nitrocarburacion bafio de sales y
nitruracion gaseosa) produce un ligero aumento del espesor de la capa de
compuestos lo que indica que la formacién de de ésta se produce, principalmente en
las primeras etapas del proceso de nitruracion.

Fig 4.3-1. Capa de compuestos C45E nit gas(500x) Fig 4.3-2.Capa de compuestos C45E nit plasma(1000x)
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- La microscopia 6ptica no permite la estimacién ni visualizacion de la capa de
difusion en este acero. Es decir, no se produce precipitacién evidente de nitruros
subsuperficialmente. EI mecanismo de nitruracion de este acero es la difusion pura
del nitrégeno en la matriz ferritica, con posible precipitacion de nitruros de hierro en
las fronteras de grano por perdida de solubilidad durante el enfriamiento. Estos
nitruros no pueden resolverse por este tipo de microscopia. No obstante, se ha
observado una morfologia diferencial de la fase ferritica en la zona subsuperficial
(mas oscurecida) que podria indicar las vias de difusién del nitrégeno.

% 2
Fig 4.3-4. CA5E nitcar ciclo extendido-oscurecimiento
diferencial ferrita_Picral+Nital(100x)

Fig 4.3-3. C45E nitgas-PicraI 49%(100x)
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4.3.1.2. Perfiles de microdureza 'y composicion.

La siguiente figura muestra los perfiles de microdureza obtenidos para este acero segun
los procesos de nitruracion:

CA5E COMPARATIVA DE PROCESOS
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Fig 4.3-5. Comparativa perfiles microdureza C45E segun procesos
Las conclusiones que se pueden extraer son las siguientes:
- La dureza en la capa de difusion supera los 450 HV en todos los casos.

- Estos perfiles tan tendidos constatan claramente lo descrito en las referencias [16] a
[19], donde se identifica como mecanismo principal de nitruracién de este acero a la
difusion pura intersticial del nitrdgeno en la estructura ferritico/perlitica (que precipitara
como nitruros de hierro durante el enfriamiento), que provoca un endurecimiento mas
gue notable por deformacion de la red cristalina y fijacion de dislocaciones.

- La capa efectiva (y por tanto capa nitrurada) es superior en los procesos de nitruracion
gaseosa (710-1210 um, frente a 260-300 uym de la nitrocarburacion salina), siendo,
ademas, el perfil mas tendido al tener durezas maximas inferiores. Esto se debera a la
gran diferencia de tiempos de operacion de un proceso a otro (2-4 h nitrocarburacion
salina, 16 h nitruracion plasmatica, 96-192 h nitruraciéon gaseosa). A mayor tiempo de
operacion, mayor capa efectiva formada.

- En relacion a lo anterior, es de sefialar que la capa efectiva obtenida en la
nitrocarburacion cumple la anterior tendencia, aunque visualmente pueda parecer que
no hay diferencia entre la efectuada durante 2 horas(235 um) y la realizada durante 1,5
horas (210 pm)(estudio complementario final).
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En la siguiente grafica se incluyen los resultados obtenidos por Tekniker a modo
comparativo:
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Fig 4.3-6. Comparativa microdureza C45E segun proceso (incluyendo nit Tekniker)

Los datos obtenidos por Tekniker para la nitruracion ibnica son incongruentes con
los obtenidos en este TFM, teniendo en cuenta que los valores conocidos de
parametros de nitruracion son muy similares en cuanto a temperatura y tiempo. Las
dos posibles causa para tal diferencia son: la temperatura tendria para este tipo de
nitruracion una importancia capital (sélo hay 20 K de diferencia) o que la atmésfera de
nitruracion que haya utilizado Tekniker sea pobre en nitrégeno.

Podrian ser mas congruentes los datos de nitruracion gaseosa, dado que el
proceso de nitruracion llevado a cabo por Tekniker era a temperatura similar, pero en
un ciclo mucho mas corto (24 h frente a 96 h). La capa de compuestos formada(=15
pm) confirma que la misma se forma en las primeras etapas de la nitruracién y el
beneficio del proceso en dos etapas en cuanto a su reduccion

Las capas efectivas obtenidas por Tekniker fueron(con criterio Dureza nucleo +50
HV):

- Nitruracion gaseosa: 100-110 ym
- Nitruracion por plasma: 80-90 ym

Valores muy inferiores a los obtenidos con los tratamientos estudiados en ese TFM.
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En cuanto a dureza superficial calculada, se presenta el siguiente grafico comparativo:

Microdureza [HV]

Microdureza Vickers superficial segun proceso
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Fig 4.3-7. Microdurezas superficiales C45E segun procesos

- Las durezas superficiales maximas aparecen en la nitrocarburacién en bafio de
sales, cuyas capas de compuestos formadas estan entre 10 y 20 ym. La dureza
maxima obtenida en la nitruracion por plasma es ligeramente inferior, pero hay que
tener en cuenta que en este caso la capa blanca es muy fina (4-6 ym), lo que
podria tener influencia en los datos obtenidos. Por el contrario, en la nitruracion
gaseosa la dureza superficial obtenida es significativamente inferior (80-100 HV)
con potencias de capa de compuestos similares. Todo lo anterior, y teniendo en
cuenta las referencias comentadas, parecen indicar que las capas de compuestos
formada en la nitrocarburacion salina y por plasma estaran constituidas
preferentemente por Fase €. En la nitruracién gaseosa sera una mezcla de Fase y'+
Fase ¢, o bien Fase y’ preferentemente. En cualquier caso, esta afirmacién habria
qgue corroborarla mediante la realizacion de ensayos de difraccion de rayos X
(XRD).

Los perfiles de composicion realizados (sobre C45E nitrocarburado en bafio de
sales y nitrurado gas) permitieron, a través de la comparacion de composiciones
relativas obtenidas con la estequiometria de las posibles fases presentes € y v/, la
confirmacion de la afirmacion anterior de preponderancia de fase € en el proceso salino
y de capa de de compuestos mixta en el tratamiento gaseoso.

El perfil de composicion en nitrdgeno para este acero no presenta el, intuitivamente
esperado, paralelismo con el perfil de microdurezas (al menos en el rango de
profundidad hasta la que los ensayos GD-OES se realizaron)(ver apéndice A.1). A
partir de profundidades mucho menores a la capa efectiva estimada, la concentracion
en nitrdgeno permanece aproximadamente constante (en ligerisimo descenso). Esto se
ha interpretado como que, para este acero, la capa de difusion estara constituida por
Fe-a saturada en nitrégeno y nitruro y’ precipitado en la frontera de grano por perdida
de solubilidad durante el enfriamiento. La presencia de estos nitruros proporciona la
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distorsion suficiente a la red cristalina del acero como para un aumento significativo de
la dureza respecto de la del nucleo sin nitrurar.

4.3.1.3. Discusion comparativa respecto a referencias bibliogréficas.

La revision comparativa entre los resultados obtenidos en el estudio realizado y las
referencias bibliograficas permiten alcanzar las siguientes conclusiones:

e Nitrocarburacién en bafio de sales: Los espesores de capa de compuestos y
morfologia estan en franco acuerdo con los obtenidos en las referencias descritas
[18][19], con un aumento temporal de espesor y porosidad. La capa nitrurada
estimada obtenida para los mismos tiempos de operacién es muy superior(>60%)
en este TFM respecto a [18] y similar, aunque un poco inferior a [19]. Las
temperaturas de operacién diferian en menos de 15 K, por lo que no puede
achacarse a esta causa tales diferencias. En [18] el acero fue nitrurado en estado
martensitico, mientras que en este TFM y en [19] en estado martensitico. Podria
ser facilmente esta la causa, dado que la estructura martensitica presenta mayor
deformacién y tendra menor difusividad para el nitrégeno. La dureza maxima
superficial maxima fue superior para las probetas de este TFM, probablemente por
un potencial mayor de nitruraciéon que favoreciese una preponderancia mayor de
fase €.

¢ Nitruracién gaseosa: Mas dificil es la comparacion en este caso, puesto que las
condiciones de los tratamientos presentan mayores diferencias. Mayor tiempo y
menor temperatura en este TFM, y menor tiempo y mayor temperatura en las
referencias [16][17]. No obstante, la morfologia y espesores de las capas de
compuestos son similares, demostrando que su formacién se produce en las
primeras fases del proceso de nitruracidon para este acero, con una dependencia
clara de la temperatura de operacion (mayor T, mayor espesor), pero con un
crecimiento asintético con la linea temporal. Los valores de dureza superficial , que
son muy similares, constatan este hecho. Se constata la eficacia de la operacién en
doble etapa en la limitacion del crecimiento de la capa blanca. En cuanto a espesor
de capa efectiva, los resultados podrian declararse similares dado que la menor
temperatura de los procesos en este TFM(=30 K), se compensan con un mayor
tiempo de operaciéon (+30 h), resultando en una capa efectiva de espesor
ligeramente superior.

¢ Nitruracién asistida por plasma. En este caso, solamente son comparables la
evolucion de la capa de compuestos, presentando morfologias y espesores
similares en este TFM respecto de las referencias [16][20].
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4.3.2.ACERO BAJA ALEACION 42CrMo4.
4.3.2.1. Estudio metalogréfico.

Las observaciones mas relevantes respecto al estudio metalogréafico sobre las muestras
nitruradas de este acero fueron las siguientes:

Fig 4.3-8. 42CrMo4 nitcar ciclo extendido(500x)

- Se produce formacién de capa de compuestos en todos los procesos de
nitruracion. La capa de compuestos formada fue solida en todos los casos. Se
estimo6 un espesor similar en los procesos de nitruracién convencionales, de entre
12 y 18 um. En la nitruracion iénica fue de unos 6 um, lo que esta en acuerdo con
lo resefiado en el estudio del arte de formacion de capas de compuestos menores
para este tipo de procesos. La prolongacion de tiempo de operacion
(nitrocarburacion bafio de sales y nitruracién gaseosa) produce un ligero aumento
del espesor de la capa de compuestos lo que indica que la formacion de de ésta se
produce, principalmente en las primeras etapas del proceso de nitruracién. Es de
resefiar que la capa de compuestos formada es de espesor similar, pero inferior a
la formada para el acero al carbono, circunstancia predecible por la presencia de
elementos aleantes con capacidad de formacién de nitruros en los otros aceros.

- En este acero se ha revelado de forma relativamente clara (con el ataque
adecuado) la morfologia clasica de la capa de difusion en un material nitrurado. Es
decir: capa de compuestos (capa blanca superficial), capa de difusion (banda
oscurecida) y nucleo sin nitrurar. El contenido, aun siendo bajo, en elementos
aleados (Cr,Mo) se ha manifestado mediante la precipitacion intensa de nitruros de
estos elementos en la zona de difusion. La microscopia Optica no permite resolver
los componentes en la capa de difusion, aunque se puede distinguir que esta
compuesta por microprecipitados (negros y blanquecinos), martensita y en la zona
cercana a la capa de compuestos aparecen colonias de precipitados que podrian
ser nitruros de hierro. Asimismo, en algunos tratamiento comienzan aparecer las
estructuras lamelares de precipitados referidas en la bibliografia, consecuencia en
este caso de un tiempo prolongado de nitruracion y de un mayor grado de
formacion de nitruros en la capa de difusion.
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Fig 4.3-9. 42CrMo4 nitcar (100x) Fig 4.3-10. 42CrMo4 nitcar ciclo extendido-capa difusion
(1000x)

4.3.2.2. Perfiles de microdureza.

La siguiente figura muestra los perfiles de microdureza obtenidos para este acero segun
los procesos de nitruracion:
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Fig 4.3-11. Comparativa perfiles microdureza 42CrMo4 segln procesos
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Las principales observaciones/conclusiones que se pueden extraer son:
- Ladureza en la capa de difusion supera los 600 HV en todos los casos.

- Los perfiles de microdureza, aun siendo relativamente tendidos, son claramente
mas abruptos que para el acero al carbono. Los espesores de capa efectiva
estimados son inferiores, aunque no demasiado significativamente (salvo para la
nitruracion idénica), a los referidos en el acero C45E. Las durezas de la capa
nitrurada, como era de prever, son superiores, aunque hay que tener en cuenta el
hecho de partir de una dureza de nucleo superior. De nuevo se revela la clara
influencia del tiempo en el espesor de la capa efectiva.

- Lo anterior conduce a constatar un mecanismo diferente de penetracién de
nitrégeno en este acero de baja aleacion, respecto al acero al carbono. Aun siendo
todavia importante la difusiébn pura del nitrdgeno en la matriz martensitica, se
manifiestan de forma clara los efectos de la precipitacion de nitruros aleados en la
capa de difusion, lo que provoca un incremento notable de dureza y un perfil mas
abrupto, consecuencia de la reduccion en la difusividad del nitrégeno en el acero
por deformacion inducida en la red cristalina. Este hecho queda méas patente en la
nitruracién gaseosa, que presenta un incipiente perfil tipo escalén.

En la siguiente gréfica se incluyen los resultados obtenidos por Tekniker a modo
comparativo:
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Fig 4.3-12. Comparativa microdureza 42CrMo4 segun proceso (incluyendo nit Tekniker)

En este caso los datos obtenidos por Tekniker para la nitruracion ionica son
comparables con los obtenidos en este TFM, teniendo en cuenta que los valores
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conocidos de parametros de nitruracion son muy similares en cuanto a temperatura y
tiempo. En este caso si que podria estar justificada la diferencia existente por la
diferencia en las temperaturas de operacién y la leve diferencia en tiempo(1 h).

En cuanto a los datos de nitruracion gaseosa, segun el proceso de nitruracién
llevado a cabo por Tekniker, son también muy coherentes con los obtenidos en este
TFM. En este caso la diferencia debida a tiempos de operacion es mucho menor.
También la tendencia hacia la dureza superficial es coherente en ambos casos.

Las capas efectivas obtenidas por Tekniker fueron(con criterio Dureza >400 HV)

- Nitruracion gaseosa: 230-240 uym
- Nitruracion por plasma: 220-230 ym

En cuanto a la dureza superficial obtenida, la diferencia observada es menor entre los
diferentes procesos de nitruracidn que la obtenida para el acero al carbono, aunque aun
significativa. Esto indicaria que las morfologias de las capas de compuestos formadas
serian diferentes. La presencia de fase € seria proporcionalmente mayor en el caso de la
nitrocarburacion(o iénica) del acero al carbono, siendo capas preferentemente mixtas en el
acero 42CrMo4. Esto, y el hecho de que la capa de compuestos constituida fuese mas
fina, podrian relacionarse directamente con el secuestro de nitrdgeno por los elementos
aleantes que primarian la formacién de fase y'.

Microdureza Vickers superficial segtin proceso
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Fig 4.3-13. Comparativa microdureza superficial 42CrMo4 segln procesos
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4.3.2.3. Discusion comparativa respecto a referencias bibliogréficas.

La revisibn comparativa entre los resultados obtenidos en el estudio realizado y las
referencias bibliograficas permiten alcanzar las siguientes conclusiones:

- Nitrocarburacién en bafo de sales: La capa de compuestos formada es del mismo
orden de espesor 0 un poco inferior, lo que estaria asociado con un diferente potencial
de nitruracion, dado que las condiciones de temperatura y tiempo fueron muy similares
en este TFM respecto de las referencias [27][28]. En cuanto a durezas maximas, se
observaron durezas similares, aunque ligeramente superiores en este TFM, lo que
atenderd, en conjunto con lo anterior, a una mayor proporcion de fase €. La potencia de
la capa nitrurada (como capa efectiva) fue practicamente idéntica a igualdad de
condiciones, lo que confirma que el tratamiento de nitruracibn es un proceso muy
reproducible.

- Nitruracién gaseosa: Los resultados obtenidos son mas dificilmente comparables,
dado que las condiciones de nitruracion difieren més entre el tratamiento aplicado en
este TFM y las correspondientes a las referencias [17][21][22][23][24][25][26]. En
cuanto a capa de compuestos formada, los resultados obtenidos estan en consonancia
con los descritos para las referencias. La dureza superficial alcanzada es superior, lo
gue encontraria explicacion en una temperatura mas baja de operacién que
aumentaria la proporcién de fase € en la capa de compuestos. El valor de capa efectiva
estimada, estaria en la linea de los obtenidos en la literatura, balanceando la diferencia
en las condiciones de tiempo y temperatura de operacion. En cualquier caso, el perfil
de microdurezas sigue la misma forma y tendencia que en las referencias, esto es,
relativamente tendido.

- Nitruracion asistida por plasma: Teniendo en cuenta los resultados referidos en las
dos referencias cuyos pardmetros de operacion se asemejan mas a los de este
TFM[29][30][31], la capa de compuestos formada entra en el rango de lo esperable en
cuanto a espesor y morfologia. La dureza superficial es inferior a la obtenida en las
referencias, aunque, teniendo en cuenta la fuerte dependencia de la dureza maxima de
este acero con la temperatura y tiempo de operacion, podria considerarse dentro del
rango esperable. Sin embargo, la evolucion de la capa efectiva para la temperatura de
nitruracion utilizada en este TFM, parece haberse ralentizado, siendo mas fina de lo
gue cabria esperar. Sin embargo, no pueden extraerse conclusiones dado que los
parametros de la nitruracién iénica son mas numerosos que en las nitruraciones
convencionales, y la informacién de la que se dispone es limitada.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 133




ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

4.3.3.ACERO ALEADO X40CrMoV5-1.

4.3.3.1. Estudio metalogréfico.

Las observaciones mas relevantes respecto al estudio metalogréafico sobre las muestras
nitruradas de este acero fueron las siguientes:

Las capas de compuestos formadas son de menor espesor que en los aceros de
menor aleacion, tal y como era de esperar. De hecho, en la nitruracion gaseosa en
ciclo nominal no se ha detectado su formacion, y en la nitruracién iénica, parece
estar en sus primeros estadios de constitucion dada su falta de continuidad. Los
elementos afines al nitrégeno tenderan a evitar, o retrasar, la formacion de nitruros
de hierro.

Fig 4.3-14. Ausencia capa de compuestos X40CrMoV5-1 nit gas (1000x)

La capa de difusion formada en las nitruraciones en este acero es perfectamente
identificable por el intenso obscurecimiento de la banda subsuperficial. En la capa
de difusion, la precipitacibn es muy intensa, siendo practicamente indistinguible
(por microscopia Optica) la estructura martensitica inicial. Asimismo, aparecen de
forma totalmente clara las colonias lamelares de nitruros, descritas en la
bibliografia (identificadas en la bibliografia como CrN+nitruros de Fe), con densidad
decreciente hacia el seno del material. El tiempo de operacion influye tanto en la
profundidad de la capa oscurecida (difusion) como en la morfologia de ésta,
provocando una coalescencia de precipitados y un aumento de la densidad de
colonias lamelares (ver apéndice nitruracién gaseosa vs nitruracion gaseosa ciclo
extendido).
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Fig 4.3-16. Ptdos lamelares X40CrMoV5-1 nitcar gas
ciclo extendido (500x)

4.3.3.2. Perfiles de microdureza.

La siguiente figura muestra los perfiles de microdureza obtenidos para este acero segln
los procesos de nitruracion:
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Fig 4.3-17. Comparativa perfiles microdureza X40CrMoV5-1 segin procesos
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- Ladureza en la capa de difusion supera los 1000 HV en todos los casos.

- La evolucion de las capas nitruradas para el acero X40CrMoV5-1 es similar a la de
los aceros menos aleados. Mayor capa efectiva en los tratamientos gaseosos que
en las nitrocarburaciones salinas, con el tratamiento i6nico en una posicion
intermedia. Este hecho es légico teniendo en cuenta la diferencia de tiempos de
operacion, siendo estos muy superiores para los tratamientos gaseosos.

- Los perfiles de microdureza son muy abruptos para este acero en relacion a los
mismos de los aceros menos aleados, lo que demuestra que el evento prevalente
en su nitruracién es la precipitacion de nitruros aleados, frente a la mayor
importancia de la difusion pura del nitrégeno en los otros aceros. La dureza de la
capa nitrurada es muy superior (por encima de 1000 HV) a las obtenidas con los
aceros menos aleados y el espesor de la capa efectiva es muy inferior. Esto
demuestra un mecanismo de nitruracién muy diferente para este tipo de acero. De
forma clara, el mecanismo predominante sera la precipitacién de micronitruros de
elementos aleados, de forma preferente CrN, pero también de Mo y V, algo que se
inicia de forma inmediata por debajo de la capa de compuestos. Tal y como se
sefalé en el estudio del arte, aparecen precipitados lamelares en la capa de
difusion, marcadores inequivocos de la intensidad de este fendémeno. Esta
precipitacién acelerada, provoca una deformacion intensisima de la red cristalina, y
el consecuente aumento espectacular de la dureza. Esto producird paralelamente
el descenso dramatico de la difusividad del nitrégeno en esta zona, reduciendo la
velocidad de difusién pura del N al seno del material.

En la siguiente grafica se incluyen los resultados obtenidos por Tekniker a modo
comparativo:
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Fig 4.3-18. Comparativa microdureza X40CrMoV5-1 segun proceso (incluyendo nit Tekniker)
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En este caso los datos obtenidos por Tekniker no sirven para una comparacién entre
procesos adecuada, dado que el acero fue nitrurado en estado recocido blando. No
obstante, sirven para confirmar la extraordinaria influencia que tiene el estado de dureza
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del ndcleo en la dureza maxima y dureza de Ia capa nltrurada gue se senalc’) en la
discusion del estado del arte.

Fig 4.3-18. Comparativa microdureza superficial X40CrMoV5-1 segln procesos

Microdureza [HV]

Las elevadisimas durezas superficiales obtenidas (>1050 HV), indican un cambio en la
morfologia de la capa de compuestos formada en este acero. Sin embargo, la evolucién
segun procesos es similar a la de los otros procesos: mayor dureza maxima en las
nitrocarburaciones, intermedia en la nitruracién i6nica y menor en las nitruraciones
gaseosas. No obstante, existe un tratamiento en el que no se ha formado(al menos de
forma visible a nivel de microscopia Optica) la capa de compuestos, manteniendo de todas
formas un valor muy elevado de microdureza superficial, aun siendo menor. Esto indicaria
de forma clara que la formacion de nitruros de cromo en superficie es el factor
determinante, contribuyendo la formacion de una capa de compuestos superficial
homogénea de nitruros de hierro a la maximizacion de dicha dureza. La diferencia
observada en las durezas maximas estara relacionada con la composicion relativa Fase ¢-
Fase y’(-CrN), tendiendo a mayor dureza, mayor proporcion de fase € respecto de la y’. El
comportamiento de este acero estaria en acuerdo con la anterior afirmacion y la
bibliografia, dado que se ha referido que los tratamientos de nitruracion gaseosa generan
capas blancas con mayor proporcion de fase y’.

4.3.3.3. Discusion comparativa respecto a referencias bibliogréficas..

La revision comparativa entre los resultados obtenidos en el estudio realizado y las
referencias bibliograficas permiten alcanzar las siguientes conclusiones:

e Nitrocarburacion en bafio de sales: Las referencias [36][37][38] describen capas de
compuestos de igual morfologia y espesor a las obtenidas en este TFM, a igualdad
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de condiciones de temperatura y tiempo. Esto se confirma con la pequefia
diferencia entre las durezas maximas medidas. Las capas efectivas estimadas
estan casi en total coincidencia entre las referidas en la literatura y las obtenidas en
este trabajo. De nuevo se manifiesta la gran reproducibilidad de la nitrocarburacién
salina.

e Nitruracion gaseosa: No pueden hacerse afirmaciones relevantes sobre este
tratamiento, dadas las limitadas referencias encontradas, asi como las diferencias
en las condiciones de tratamiento. Puede afirmarse de otro modo que la ausencia
de capa de compuestos en la operacion en ciclo corto, y la presencia de
precipitados lamelares en la capa de difusién eran circunstancias esperables.
También la radicalidad del perfil de microdurezas y la tendencia a mostrar aspecto
de escalén para tiempos prolongados de operacion. También, se desea sefialar,
como critica, la escasa literatura sobre nitruracion gaseosa de este acero, teniendo
en cuenta el amplio uso del mismo en aplicaciones con grandes exigencias a
desgaste, como por el notable efecto que la nitruracion tiene sobre sus
caracteristicas.

¢ Nitruracién asistida por plasma: El amplio rango de condiciones de nitruracién
descritas para las referencias [36[[39][40][41][42] permiten encuadrar
satisfactoriamente los resultados obtenidos en este trabajo. El espesor de la capa
de compuestos y la dureza superficial encajan en lo esperable, pudiendo reafirmar
con rotundidad que en las condiciones de proceso estudiadas se habra formado
una capa de compuestos mixta ¢+y’+CrN. En cuanto a la potencia de la capa de
difusién (capa efectiva) estimada obtenida, la comparacion es menos directa por la
diferencia en tiempos de operacion, pero si que entraria en el rango esperable.
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4.3.4.ACERO INOXIDABLE MARTENSITICO X20Cr13.
4.3.4.1. Estudio metalogréfico.

Las observaciones mas relevantes respecto al estudio metalogréafico sobre las muestras
nitruradas de este acero fueron las siguientes:

- Las capas de compuestos formadas son muy inferiores a las formadas en los aceros
de baja aleacion e incluso en comparacion con el acero X40CrMoV5-1. De hecho,
tanto en la nitruracién gaseosa en ciclo nominal, como en la nitruracion iénica no se
ha detectado su formacion.

Fig 4.3-19. Capa de compuestos X20Cr13 nitcar sales(1000x)

- La capa de difusién es perfectamente visible a través de microscopia 6ptica, al
igual que en el acero X40CrMoV5-1. La microestructura revelada es similar, pero
con diferencias importantes a la constituida en el acero X40CrMoV5-1. Conviene
recordar que el acero X20Crl3 es un acero de aleacion elevada respecto al
X40CrMoV5-1, dado su alto contenido en Cr, que se ha demostrado como un
elemento de altisima reactividad con el nitrégeno.

La similitud radica en la formacion de una capa nitrurada clasica, formada por una
capa de compuestos, luego una capa de difusion y finalmente el nicleo sin nitrurar,
con una zona de transicion entre las anteriores.

La capa nitrurada es de un espesor muy inferior a la formada en el acero de
herramientas. En la capa de difusion aparecen estructuras de coalescencia de
precipitados, pero parecen no conformarse en colonias lamelares, sino mas bien
globulares. Asimismo, aunque no pueda afirmarse rotundamente con la resolucion
de la microscopia Optica, la presencia de carburos en la capa nitrurada, observada
claramente en la zona subsuperficial en el acero sin nitrurar, parece ser baja o muy
baja. Los carburos comienzan aparecer en la zona de transicion capa
nitrurada/nucleo, siendo su presencia predominante en la mas exterior del nucleo
sin nitrurar. Esto podria atender al hecho de que, en presencia de nitr6geno, el Cr
precipitard en primer lugar en forma de nitruro, para luego iniciar la precipitacion en
forma de carburo.
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Fig 4.3-20. X20Cr13 nitcar sales(200x) Fig 4.3-21. Carburos ptdos.X20Cr13 nitcar sales(200x)

- Mencién aparte merece la nitruracion idnica de este acero. Se realizd6 a una
temperatura 100 K inferior (693 K) y en un ciclo de tiempo reducido a la mitad (8 h).
Segun lo referido en la literatura, para este nivel de temperatura y relativamente
corto ciclo de operacion, la precipitacion de CrN habra sido baja o inexistente. Se
puede apreciar la presencia de numerosos precipitados aislados en la zona
subsuperficial. Estos, de color blanco, y al igual que ocurrié en la probeta templada
y revenida, podrian identificarse como carburos de cromo. El nivel de temperatura
también parece ser responsable de la no formacién de capa blanca, formada por la
precipitacién de nitruros de hierro.

Fig 4.3-22. X20Cr13 nit plasma(200x)
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4.3.4.2. Perfiles de microdureza 'y composicion.

La siguiente figura muestra los perfiles de microdureza obtenidos para este acero segun
los procesos de nitruracion:

X20Cr13 COMPARATIVA PROCESOS
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Fig 4.3-23. Comparativa perfiles microdureza X20Cr13 segln procesos

Para este acero:

- La evolucion de la capa efectiva (capa nitrurada) segun proceso de nitruracion es
diferente a la de los otros aceros. En este caso, la menor capa efectiva estimada
aparece en la nitruracion iénica. Esto sera consecuencia de la bajisima temperatura
de operacion (casi 100 K por debajo de la nitruracion gaseosa).

- Dejando a un lado este tratamiento, en el cual el mecanismo de nitruraciéon habra
sido totalmente diferente, los perfiles obtenidos para las otras nitruraciones son
extraordinariamente abruptos, con una clara evolucion tipo escalon para la
nitruracion gaseosa. Estas circunstancias sugieren un mecanismo de nitruracion en
el cual, la nitruracion de elementos aleados (CrN para este acero) es
absolutamente preponderante sobre la difusiébn pura del nitrogeno en la red
martensitica. Practicamente la totalidad del nitrégeno serd secuestrado para la
formacion de los nitruros, avanzando el frente de nitruracién conforme se produzca
la saturacién de CrN en el material. Esto provocaria el elevadisimo nivel de dureza
observado, consecuencia de la deformacion cristalina producto de la masiva
precipitacién y el bajo espesor de la capa nitrurada.

- Otro hecho que da idea de la absoluta preponderancia del evento de la
precipitacion sobre el difusivo es la ligerisimamente mayor capa efectiva obtenida
para la muestra nitrocarburada 1,5 h, frente a la nitrocarburada 2h. La temperatura
de operacién fue la misma, variando Unicamente el potencial nitrurante. Ante esto
cabria esperar una menor capa nitrurada en la operacion a menor tiempo,
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atendiendo a la dependencia temporal (a igualdad de temperaturas) de la difusion
de Fick. El resultado obtenido, indica una cinética mas compleja en el caso de que
se produzca una intensa precipitacion. En los otros casos, aunque ligerisima,
existia una evolucion temporal positiva de la capa efectiva.

Microdureza Vickers en superficie seglin proceso
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Fig 4.3-24. Comparativa microdureza superficial X20Cr13 segln procesos

En cuanto a dureza superficial observada, el comportamiento es similar al del acero
X40CrMoV5-1. El altisimo valor(>1100 HV) sera consecuencia de la precipitacion de
CrN en superficie. Las diferencias seran consecuencia de la diferente proporcion de
fases presentes (fases €/y’-en su caso- y CrN) segun la temperatura y/o tiempo de
proceso. La dureza superficial exhibe su maximo en este acero respecto del resto
estudiado, algo previsible por su mayor aleacion, pero muy significativo teniendo en
cuenta que supera a la dureza del X40CrMo5-1 con una dureza de nacleo 200 HV
inferior. En este caso, la composicién del acero se impone de forma clara a la
influencia, sefialada como importante anteriormente, de la dureza de partida del
material.

El perfil de composicién realizado a la probeta nitrocarburada en bafio de sales
permite la constatacion de la formaciéon de una capa de compuestos preferentemente
e+CrN(comparacion de porcentajes en peso relativos con estequiometria de posibles fases
presentes).

Para este acero el perfil de composicidbn en nitrégeno obtenido por GD-OES es
practicamente idéntico al perfil de microdurezas lo que constataria la perponderancia de la
precipitacion de nitruros de elementos aleados como mecanismo principal de nitruracion,
fijando el nitrégeno y evitando la difusion pura del mismo hacia el seno de la probeta.
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Fig 4.3-25.Perfil microdurezas X20Cr13 nitcar sales.

Perfil composicidonNitrégeno X20Cr13 bafio sales

I
1N\
1\
N

1 —

5 25 45 85 35 105 125
distancia a superficie [pm]

Fig 4.3-26.Perfil composicion % en peso N X20Cr13 nitcar sales

4.3.4.3. Discusion comparativa respecto a referencias bibliogréficas.

La revision comparativa entre los resultados obtenidos en el estudio realizado y las

referencias bibliograficas permiten alcanzar las siguientes conclusiones:

e Nitruracion asistida por plasma: Los datos aportados por las referencias
[43][44][45][46] indicarian que en el rango de operacién del tratamiento llevado a
cabo deberia haberse formado claramente capa de compuestos. No ha sido asi,
probablemente por la diferencia en los otros parametros de operacion. En todo
caso, la elevada dureza detectada indica la incipiente formacion de precipitados de
hierro y cromo en superficie, algo sefialado en la literatura para los casos en los
gue la microscopia 6ptica no evidenciaba la formacion de capa de compuestos,
pero con valores de dureza superficial elevados. La referencia con mayor similitud

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 143



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y n a

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

Piblica de Navarra

en cuanto a condiciones de operacion, arrojo espesor de capa efectiva estimada
practicamente idéntico al obtenido en este trabajo. En cualquier caso, los perfiles
de microdureza mostrados en las referencias, presentan la misma forma abrupta
de los obtenidos en este estudio.

4.3.5. COMPARATIVA GLOBAL ACEROS/PROCESOS
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Fig 4.3-27. Comparativa perfiles microdureza nitrocarburacion bafio de sales segun acero y ciclo
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Fig 4.3-28. Comparativa perfiles microdureza nitruracion gaseosa segun acero y ciclo
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Fig 4.3-29. Comparativa perfiles microdureza nitruracion plasma segun acero y ciclo

Las tres figuras comparativas sirven como constatacion definitiva del mecanismo
significativamente diferente de nitruracion que experimentan los aceros no aleados o de
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baja aleacién (C45E y 42CrMo4) y los aceros de media/alta aleacion (x40CrMoV5-1 y
X20Cr13) y, que estos, son basicamente similares para los tres tratamientos estudiados.

En los primeros, el nitrdgeno experimentara una difusién cuasipura desde la superficie
al interior del material, mostrando un perfil de microdurezas suave. El nitrégeno difundira
intersticialmente expandiendo la red cristalina del acero hasta el limite de solubilidad y
precipitando en forma de nitruros lo cual no supone una deformacion excesiva de la red
cristalina.

En los aceros aleados, el mecanismo predominante sera la precipitacion de la mayor
parte del nitrégeno formando nitruros de elementos aleados. Esta precipitacibn masiva
provoca una deformacion intensa de la red cristalina, produciendo un aumento
espectacular de la dureza en la capa nitrurada. Asimismo, como consecuencia de este
secuestro del nitrégeno, asi como por el descenso de la difusividad del medio para este
elemento, las capas nitruradas seran de menor espesor a igualdad de condiciones de
operacion, configurando unos perfiles muy abruptos. Cabe sefialar que parece que la
tendencia es a la produccion de perfiles del tipo escalon, con “mesetas” de microdureza
elevada subsuperficiales, lo que podria sugerir que el frente de nitruracion avanzaria
conforme se fuese saturando el material en nitruros de elementos aleados.

4.3.6. ECUACIONES EMPIRICAS DESCRIPCION DE PROCESOS.

Tal y como se indico en la discusion del estado del arte, los procesos de nitruracion
pueden ser descritos por ecuaciones empiricas del tipo:

E=a-t*, donde

E=espesor de la capa efectiva

t= tiempo de nitruracién

También, otra forma de expresién muy cominmente referida y derivada de las leyes de
Fick de difusion es la siguiente[32]:

E=(De.t)"*+c, donde,

E=espesor de la capa efectiva

t= tiempo de nitruracién

D.=difusividad efectiva del material, que comprende la difusividad de la capa de
compuestos y la de la capa de difusion.

c=coeficiente que tiene en cuenta el proceso de nucleacién y formacién de la capa de
compuestos antes del inicio efectivo de la nitruracion en el seno del material.

Teniendo en cuenta lo anterior, los datos de capa efectiva obtenidos para la
nitrocarburacion en bafio de sales en VTN y los datos de nitruracién gaseosa obtenidos en
este TFM y combinados por los obtenidos por Tekniker, permiten la descripcion empirica
de los mismos.

Los datos disponibles sélo permiten una caacterizacion completa del proceso de
nitrocarburacion y parcial y estimativa para la nitruracion gaseosa. Los datos de nitruracion
iGnica no permiten este analisis.
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Realizando representaciones gréaficas de los datos de capa efectiva estimados para
cada acero en diferentes tiempos de operacién para la nitrocarburacién salina frente a t2
se obtiene lo siguiente:

Capa Efectiva vs tiempo Nitrocarburacion bafio de sales
325
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Fig 4.3-30. Capa Efectiva vs t*? nitrocarburacion bafio de sales

Como se puede apreciar, la evolucion temporal lineal respecto de la raiz cuadrada del
tiempo es bastante ajustada, salvo para el acero X20Cr13.
Las ecuaciones empiricas serian:
- C45E:
E= 107,9-t2+79,8 [um]; R?*= 0,997
Por tanto,
D= 2,89-10™ cm?s

- 42CrMod4:
E= 55,2-t¥2+113,6 [um]; R?*= 0,970
Por tanto,
De= 2,06-10™ cm?/s

- X40CrMoV5-1;
E= 74,1-t%-2,0 [um]; R*= 0,993
Por tanto,

De= 2,39-10™ cm?/s

- X20Cr13:
E= 63,1-t2+0,9 [um]; R?*= 0,895
Por tanto,
D= 2,21:10™ cm¥/s

Dichas ecuaciones constatan lo sefialado hasta el momento de una menor difusividad
efectiva del nitrdgeno en el acero cuanto mayor sea la aleacion de este. Aunque parezca
que el acero 42CrMo4 parece contradecir esto, hay que tener en cuenta el valor del
coeficiente ¢ para este acero y el acero al carbono, por el cual, al menos tedricamente, el
inicio de la difusion es instantaneo y practicamente se podria asegurar una capa efectiva
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minima incluso a tiempos bajisimos de operaciéon. Evidentemente, en la realidad esto no
sera asi, pero la disposicion pareada de las curvas obtenidas marcan la existencia en una
diferencia sustancial de los mecanismos de nitruracion, tal y como se ha venido repitiendo
anteriormente.

Usando a estas ecuaciones podria preverse de forma aproximada para estos aceros(y
estimativa para aceros similares) el tiempo necesario de operacion para la obtencion de
una capa efectiva determinada.

Realizando representaciones graficas de los datos de capa efectiva estimados para
cada acero en diferentes tiempos de operacién para la nitrocarburacion salina frente a t2
se obtiene lo siguiente. Para la nitruracién gaseosa los datos disponibles de evolucién
temporal son més limitados por diversas circunstancias del proceso experimental.
Unicamente se puede realizar una representacion con tres puntos para el acero C45E, por
lo que, s6lo para este acero se ha estimado ecuacién empirica por minimos cuadrados.

Capa Efectiva vs tiempo-Nitruracién gaseosa
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Fig 4.3-31. Capa Efectiva vs t"“ nitruracion gaseosa
CA45E:

E= 121,7-t%-489,8 [um]; R*=1

Por tanto,

D= 3,06-10* cm?/s

El ajuste es perfecto. Las tendencias para los otros aceros con pendientes y, por
tanto, difusividades menores, son coherentes con todo lo sefialado anteriormente.
Viendo el ajuste tan bueno para el C45E, podria obtenerse ecuaciones similares
para los acero 42CrMo4 y X40CrMoV5-1, que permitiesen estimar la capa efectiva
para determinado tiempo de operacion.

Comparando las ecuaciones obtenidas para la nitruracion del C45E en bafio de
sales y gaseosa podria parecer, a priori, que la nitruracion seria mas rapida en la
gaseosa, atendiendo Unicamente a la ligeramente mayor difusividad efectiva. Sin
embargo, entra en juego de nuevo el coeficiente ¢, cuyo valor negativo para la
nitruracién gaseosa indica un tiempo largo de nucleacion de capa de compuestos al
principio de la nitruracion y retraso del inicio de la nitruracion efectiva.
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De hecho, extrapolando la ecuacion anterior a tiempos de operacion de la
nitrocarburacion salina, la capa efectiva obtenida seria nula. El tiempo minimo de
operacién seria de 16 horas para este tipo de nitruracion.
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4.4. CONCLUSIONES FASE 1.

Aunque las conclusiones especificas se han venido proponiendo en el proceso de
discusion del capitulo anterior, enumerar aqui las mas relevantes teniendo como
referencia un resumen de datos principales

Capa de compuestos [um]/Dureza superficial[HV]

Tipo acero Nit Sales Nit sales | Nit Gas Nit Gas | Nit Plasma
extendido extendido

6 /531

18 /463

C45E 12 /565 20/571 15/489

42CrMo4 10/689 18/718 14/ 657 N/E 6 /667

X40CrMoV5-1 11/1170 13/1145 0/1084 20 /1052 8/1139

X20Cr13 311247 11/1192 0/1111 N/E 0/1139

Tabla 4.4-1. Resumen capas de compuestos aceros-procesos
Esta tabla sirve para confirmar varias tendencias ya predecidas y sefialadas:

- Para un mismo acero, el aumento del ciclo de nitruracion aumenta la capa blanca
formada, pero asintéticamente.

- A mayor aleacion del acero, la capa de compuestos, formada en las mismas
condiciones de nitruracion, es mas fina, como consecuencia de la mayor afinidad
de los elementos aleados a la formacién de nitruros que el Fe.

- Las caracteristicas de dureza de la capa de compuestos dependen del tipo de
nitruracion , temperatura y tiempo de operaciéon. Las condiciones que promuevan la
preponderancia de fase g(nitrocarburacion y nitruracién plasmas) generaran capas
de compuestos mas duras. La nitruracidbn gaseosa y el aumento del tiempo de
operacion favorece la preponderancia o aumento relativo de la fase y’, produciendo
capas mas ductiles.

- La nitruracion por plasma reduce de forma notable la generacion de capa de
compuestos.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
150 TRABAJO FIN DE MASTER



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Piblica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Capa Efectiva [um]

Tipo acero Nit Sales Nit sales | Nit Gas Nit Gas | Nit Plasma
extendido extendido

CAS5E 300 710 1210

42CrMo4 200 230 700 N/E 350

X40CrMoV5-1 gl 150 340 500 220

X20Cr13 90 140 280 N/E 50

Tabla 4.4-2 Resumen capas efectivas estimadas aceros-procesos

Esta tabla sirve para confirmar varias tendencias ya predecidas y sefaladas:

- Para un mismo acero, el aumento del ciclo de nitruracion aumenta la capa de
difusion formada.

- A mayor aleacién del acero, la capa efectiva(difusiéon) en las mismas condiciones
de nitruracion es de menor potencia. Esto se debe a la mayor afinidad de los
elementos aleados para la formacion de nitruros que el Fe, lo que provocara un
efecto combinado de secuestro de nitrégeno, y menor difusividad del medio por
deformacién intensa de la red cristalina, que conduce a un descenso notable del
espesor. El mecanismo de nitruracion es sustancialmente diferente en los aceros
aleados (X40CrMoV5-1 y X20Crl3-precipitacion nitruros aleados/saturacion)
respecto de los de baja aleacion o al carbono(difusion).

- La dureza de la capa efectiva(y la maxima) es mayor cuanto mayor sea la aleacion
del acero. La precipitacién de nitruros de esto elementos produce una intensisima
deformacién de la red cristalina, generando tensiones compresivas en la zona
nitrurada.

- Se puede facilmente estimar una relacion empirica que describa la evolucion
temporal de la capa efectiva con el tiempo para un acero determinado y un proceso
determinado. En general la evolucién ajustara linealmente a la raiz cuadrada del
tiempo.

- La temperatura tiene un efecto capital en el espesor de la capa efectiva por lo que
se desprende de la escasa formada en el acero X20Cr13 en la nitruracion iénica, la
cual se ejecut6 para este acero a una temperatura al menos 100 K inferior al resto
de tratamientos.

4.4.1 OTRAS CONCLUSIONES.

A parte de las conclusiones en cuanto a comportamiento comparativo de las diferentes
nitruraciones en los aceros estudiados se desea sefialar otros aspectos que se han
considerado relevantes relacionados con el estudio experimental y los antecedentes
descritos:
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e Los resultados de los procesos de nitruracién estudiados estan en acuerdo con lo
referido en los estudios cientificos referenciados.

e Por tanto, pueden trasladarse a estos tratamientos estudiados (y los aceros en
concreto) las mejoras en el comportamiento ante fatiga, desgaste y corrosion
sefalados en el estudio del estado del arte. En muchos casos podria hacerse una
estimacion de la mejora de la propiedad comparando los datos de dureza, capa de
compuestos y capa efectiva.

e La eleccion de un proceso de nitruracion u otro dependera de las consideraciones
de disefio y productivas de la pieza que se pretenda nitrurar:

- Si el requerimiento, es de capas efectivas muy profundas, se recomendaria
la elecciébn de la nitruracibn gaseosa o plasméatica. No obstante, la
nitruracion plasmética estad mas limitada en cuanto a los tamafios de las
piezas (por tamafio de reactor) y a su complejidad geométrica(por ser un
proceso semidireccional).

- Si se necesita una capa moderada, pero los requerimientos productivos
exigen una rapidez y economia de la nitruracion, es claramente preceptiva
la seleccién de un proceso de nitrocarburacion en bafio de sales.

Respecto de estos comentarios es de resefiar aqui la importancia del estudio
realizado por K.Genel et al[27] sobre el comportamiento a fatiga de un acero AlSI
4140(42CrMo4). En dicha investigacion, concluyé que el efecto favorable en el
comportamiento a fatiga de piezas nitruradas esta relacionado con un parametro de
disefio adimensional (Capa Efectiva/Diametro de pieza-t/D) para elementos tipo
eje(rectos,cigliefiales,etc...). El efecto de mejora de la resistencia a fatiga aumenta
hasta valores de t/D=0,075. A partir de ese valor las tensiones compresivas
disminuyen, modificando el mecanismo de fractura y provocando un posible fallo
prematuro. Teniendo en cuenta esto, para elemento sometidos a fatiga del tipo eje
fabricados en 42CrMo4, para diametros de pieza inferiores a 10 mm deberian
realizarse los tratamientos por nitrocarburacién salina.

- Para aplicaciones de aceros de herramientas (X40CrMoV5-1) dénde el
requerimiento fundamental es la resistencia a desgaste, parece mas
conveniente el tratamiento de nitrocarburacion en bafio de sales, que
genera mayor dureza superficial con una capa de compuestos que parece
ser preferentemente g(cuasimonofasica) lo que le proporcionara mejor
resistencia.

- Por este mismo motivo de generaciéon de una capa de compuestos de
mayor espesor y homogeneidad estructural, la nitrocarburaciéon en bafio de
sales es un proceso que proporcionard mayor resistencia a corrosion a las
piezas tratadas. La utilizacion del proceso nitrocarburacién+postoxidacion
(disponible en VTN-Tenifer+QPQ) mejorard aun mas este comportamiento.

- En cuanto al acero inoxidable, deberia realizarse un estudio de la pérdida
de resistencia a la corrosion producida por las nitruraciones clasicas.
Parece claro, que la dureza superficial obtenida sugiere la precipitacion de
CrN con consiguiente pérdida de inoxidabilidad. El beneficio en las
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propiedades mecanicas puede no compensar la pérdida de estas
propiedades en aplicaciones disefiadas con este acero. No obstante, seria
interesante el estudio del comportamiento a corrosion de X20Cr13 sometido
nitrocarburacion+postoxidacion.
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5. FASE 2 ESTUDIO EXPERIMENTAL.

5.1. METODOLOGIA EXPERIMENTAL. FASE 2.
5.1.1.CONSIDERACIONES PREVIAS.

La Fase 2 de este trabajo consistié en la obtencién de valores reales de la distorsion
generada en procesos de nitruracion reales, sobre piezas con geometrias criticas
fabricadas por procesos industriales habituales en materiales de disefio comun.

Los procesos sometidos a estudio fueron la nitrocarburacion en bafio de sales y la
nitruracidon gaseosa, ambos en condiciones nominales de produccién(temperatura, tiempo,
potencial de nitruracion). En este caso no se realizé estudio sobre nitruracion asistida por
plasma dado que es un proceso nho realizado por la empresa promotora de este trabajo(o
sus asociados). Tampoco se introdujeron variaciones sobre el ciclo nominal por no ampliar
en exceso las variables de entrada, lo que podria dificultar la extraccién de conclusiones.

Los materiales de fabricacion sometidos a estudio fueron el acero al carbono C45E vy el
acero de baja aleacion 42CrMo4, dado que son los que suponen mayor volumen de
producién a VTN,S.L.. Se debe sefialar que uno de los tipos de pieza hubo de fabricarse
en acero 40CrMnMo7 en sustitucion de 42CrMo4, dado que el formato bruto de partida,
necesario segun la geometria de la pieza, no era propio de este ultimo acero. Dada la
composicion del acero 40CrMnMo7 (mayor contenido en Cr =+1% y en Mn) era esperable
un mayor grado de nitruracion, hablando en términos de capacidad de precipitacién de
nitruros de elementos aleados, pero bastante similar en cuanto a mecanismo principal de
nitruracién al acero de referencia. Se extendera la descripcion de este acero en apartados
siguientes.

De forma complementaria, se considerd de interés la investigacion de la variacion de
las deformaciones generadas en funcion del estado microestructural previo. Se adoptd
esta decision debido a la suma importancia de las tensiones residuales previas sobre la
distorsién efectiva final producida por el proceso de nitruracion.

Tal y como se sefalo en la discusion del estado del arte, la deformacion final tendra
dos componentes: uno, propio e inevitable del proceso de nitruacion; y otro, generado por
la relajacion de tensiones que el ciclo térmico del tratamiento producira. Un disefio
adecuado del proceso global de fabricacion minimizara este dltimo término, que en casos
no muy extremos, alcanzaria valores superiores al primero, falseando la percepcion sobre
las distorsiones producidas por el tratamiento termoquimico.

Por ello, las piezas fueron sometidas a los procesos de nitruracién en tres estados
microestructurales diferentes, los cuales fueron generados durante el proceso de
fabricacion. Estos estados fueron: ferritico/perlitico, martensita revenida y una modificacién
de los anteriores por tratamiento térmico de relajacion de tensiones. Este Gltimo, conocido
como estabilizacién en el lenguaje industrial comun. El tratamiento de estabilizado se
realizd sobre una estructura ferritico/perlitica o martensitica anterior ,en funcién de la
condicion habitual de manufactura de cada tipo de material(C45E-ferritico/perlitica;
42CrMo4/40CrMnMo7-martensita revenida).

La geometria de disefio de las piezas(la cual se describe con mayor extensién en
apartados siguientes) fue elegida en base a tres criterios:
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e Basicidad; con el fin de ser trasladables los resultados a piezas de geometria mas
compleja, al menos cualitativamente.

e Contencién de elementos geométricos comunes en piezas: taladros circulares,
defectos de masa de otra indole.

e Criticidad; forma geométrica comlun en combinaciébn con espesores de pared
reducidos y/o elevada tasa volumen defecto de masa/volumen global de pieza que
fuesen susceptibles de deformacién perceptible tras proceso de nitruracion. Tal y
como se sefiald en la discusion sobre antecedentes la combinacion de estos
factores harian predecible una distorsibn macroscoépica que no se produciria en
piezas masicas sometidas a nitruracion.

En base a lo anterior, se disefiaron tres tipos de pieza: anillo de didmetro medio con
espesor de pared reducido respecto al mismo; pieza cilindrica con gran defecto de masa
interior; pieza plana con varios defectos de masa( tres taladros circulares interiores y
defecto de proyeccion rectangular abierto).

Finalmente, y como condicionante final del disefio del proceso experimental, se
considerd que las piezas debian fabricarse mediante operaciones y parametros comunes
de fabricacién, con el fin de obtener piezas cuyo estado tensional final fuese representativo
de elementos reales. Por ello, se dejo6 libertad de eleccién del proceso de fabricacion a la
empresa seleccionada para el trabajo, con registro de dichos parametros a modo de
referencia y trazabilidad. Todo ello se especificara en apartados subsiguientes o apéndices
a este TFM.

Como conclusion, sefialar que el fin de esta fase experimental no fue en ningun
momento la obtencién de una correlacion (geometria/resto de condiciones de disefio/tipo
de proceso termoquimico) que permitiese establecer una generalizacion de referencia a
este respecto. Esto es un objetivo que se sabia a priori imposible, y se recomienda un
estudio particular para cada disefio. Se pretendia vislumbrar y estimar el orden de
magnitud real de las distorsiones producidas por estos procesos superficiales, asi como
valorar la importancia cualitativa de los factores de disefio del proceso global de
fabricacion. A efectos practicos también, proporcionar al promotor de este TFM una
herramienta valorativa de sus procesos industriales.

5.1.2.METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

El proceso experimental de la Fase 2 fue conceptualmente simple. Se efectuaron
mediciones de las dimensiones criticas de los elementos geométricos relevantes para
cada pieza una vez fabricada antes de someterlas a los procesos termoquimicos de
destino y una vez realizados estos tratamientos. Se considerd que estos elementos criticos
sufririan  distorsiones  dimensionales  perceptibles tras ser sometidos a
nitruracién/nitrocarburacion.

Las dimensiones criticas de cada tipo de pieza fueron las siguientes:
o Anillos:
- Diametro interior.
- Diametro exterior.
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e Casquillo:
- Altura defecto de masa.
- Anchura defecto de masa.
e Pieza 3:
Diametro taladro 60 mm.
Diametro taladro 30 mm.
Diametro taladro 10 mm.
- Altura defecto de masa 70x70mm (considerando alzado de la pieza).

Las deformaciones esperables estarian, segun la literatura referenciada anteriormente, en
el rango de 0,01-0,200 mm. Con el fin de obtener unos resultados de aplicacion practica
real, se decidi6 ejecutar las mediciones con instrumentos de medida disponibles en
cualquier taller de mecanizado, huyendo de instrumental mas sofisticado y preciso. El
instrumental elegido tiene rangos de precision del orden de 0,005-0,03 mm, por lo que
podria ser posible que, los resultados obtenidos de distorsibn de los elementos
geométricos, cayesen dentro de la incertidumbre de los instrumentos de medida y, por
tanto, no pudiesen extraerse conclusiones aceptables. En cualquier caso, la concurrencia
de esta circunstancia no daria al traste con el objetivo de este trabajo dado que, en su
caso, las distorsiones producidas se considerarian despreciables desde un punto de vista
practico de fabricacion.

Por todo lo anterior, se estim6 imprescindible el planteamiento de un proceso de medida
complejo que incluyese: calibracion de los instrumentos de medida (con calculo de las
incertidumbres del instrumento de medida), realizacion de un proceso de medida
suficientemente amplio desde el punto de vista estadistico(al menos diez mediciones de
cada elemento geométrico de cada pieza)(célculo de la incertidumbre de cada bloque de
medicion) y tratamiento estadistico de los datos obtenidos.

Instrumentos de mediday proceso de calibracion.

Para la calibracién de cada instrumento de medida se utilizaron dos tipos de patrones
diferentes:

- Dimensiones rectas interiores o exteriores: Bloques patrén MITUTOYO ceramicos-
Grado 1-N° de serie 300741 con incertidumbre certificada de 0,25 um.

- Didmetros interiores: Anillos patron BOWERS y MITUTOYO con incertidumbre
certificada de 0,40 ym.

Los instrumentos utilizados fueron(en funcién del tipo de elemento geométrico:

¢ Anillos:
- Diametro interior: Alexémetro de interiores INPESA/Rango 130-140mm /
Resolucion 0,01mm. (Cal-Ins 1).
- Didmetro exterior: Micrometro de exteriores INPESA/Rango 150-175mm /
Resolucién 0,01mm. (Cal-Ins 2).

e Casquillo:
- Altura defecto de masa. Pie de Rey TWIN-CAL IP67/ Rango 0-150mm /
Resolucion 0,01mm. (Cal-Ins 3).
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- Anchura defecto de masa. Pie de Rey TWIN-CAL IP67/ Rango 0-150mm /
Resolucion 0,01mm. (Cal-Ins 4).

o Pieza 3:

- Didmetro taladro 60 mm. En este caso fue necesaria la utilizacion de dos
tipos de instrumentos, puesto que se detectd cierta ovalidad en los
didmetros en alguna de las piezas producida por relajacion de tensiones
durante el proceso completo de fabricacion y que se decidié no corregir
debido a los plazos del trabajo:

- Micrémetro de interiores de tres contactos MITUTOYO/ Rango 50-
70 mm / Resolucién 0,001mm. (Cal-Ins 5).

- Alexdémetro de interiores INPESA/Rango 55-65 mm / Resolucion
0,01mm. (Cal-Ins 6).

- Diametro taladro 30 mm. Micrémetro de interiores de tres contactos
BOWERS/ Rango 30-40 mm / Resolucién 0,005 mm. (Cal-Ins 7)

- Diametro taladro 10 mm. Micrémetro de interiores de tres contactos
MITUTOYO/ Rango 10-12 mm / Resolucién 0,001mm. (Cal-Ins 8).

- Altura defecto de masa 70x70mm (considerando alzado de la pieza). Pie de
Rey TWIN-CAL IP67/ Rango 0-150mm / Resolucion 0,01mm. (Cal-Ins 9)

Dado que los resultados de las medidas iban a estar en un intervalo pequefio del
nominal de cada dimension se decidio realizar una calibracion de cada instrumento en un
solo punto de medida; a saber, el nominal de cada elemento geométrico.

El proceso de calibracion y calculo de la incertidumbre del proceso de medida se basé
en la guia GUM publicada por el Centro Espafiol de Metrologia (CEM)[52], el
procedimiento de calibracion editado por el CEM para micrometros interiores de dos
contactos[53] y el articulo M.Pérez et al[54], aclaratorio de la GUM.

Se realiz6 una calibracion de forma previa a cada serie de mediciones. Es decir, en
las mediciones antes de nitruracion y en las posteriores a ésta.

A modo de resumen, el proceso realizado fue:

1. Realizacion de 10 medidas con cada instrumento de la combinacion de patrones
que reprodujese la dimension nominal de cada elemento geométrico. Hay que
tener en cuenta que algin caso de uso de los bloques ceramicos hubo que
combinar dos de ellos.

2. Calculo de la incertidumbre expandida de cada instrumento segun lo siguiente:
- Uinstrumentoe = K- u (instrumento) , donde

- Uinstrumento- iNCertidumbre expandida del intrumento
- k= factor de cobertura=2(recomendado para un nivel de confianza del 95%)

- Uc(instrumento)=incertidumbre combinada del instrumento, que

FEFOLWLCIET INFOFrUMmsnio

U (instrumento) = J{CS ~u)l o F (€5 udE e imstrumen

donde,
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CS-coeficiente de sensibilidad de cada elemento contribuidor de
incertidumbre-1 para los dos ultimos términos y (-1) para el primer término.

u(x)- contribuciones a la incertidumbre de los elementos susceptibles de
introducir error en el proceso de calibracion. Esto es, el patron, el proceso
de calibracion y la resolucién del instrumento de medida.

u(patrén)= Incertidumbre del patron/2(2 es el factor de cobertura del

patrén)

u(resolucién instrumento)= Resolucién de cada instrumento/V12 (este
es el factor recomendado por GUM debido a la distribucion de
probabilidad de los errores cometidos debido a este factor)

u(calibracién)zsca.ibracién/\/n (s-desviacién estandar de la serie de
medidas del patron y n nimero de repeticiones de la serie(ser4 10

casi en todos los casos).

3. Calculo del factor de correccién del instrumento de medida. Este factor, medida del
error sistematico del equipo de medida, se utilizara en el proceso estadistico de
obtencion de los estadisticos representativos de cada serie de medidas del
elemento geométrico correspondiente, sumandolo (con signo contrario) al resultado
de cada medida individual, minimizando asi el error introducido por el instrumento

de medida. Se obtiene segun la siguiente ecuacion:

Cc=d,-di,s, donde

d,=desviacion del patron-incertidumbre del patron

dins=desviacion del proceso de calibracion al nominal del patrén=promedio de las
desviaciones de cada repeticion del proceso de calibracion al nominal del patrén

Los resultados deben expresarse con el mismo numero de cifras significativas de la

resolucion de cada instrumento, y estan en el formato:
CetUinstrumento (cON C ya con el signo cambiado) [mm]

El redondeo utilizado fue conservador en el término de incertidumbre: para cifra
siguiente a la significativa con valor superior a 4, se aumentaba en una unidad la

significativa.

Se resume en la tabla siguiente los resultados de factores de correccion e
incertidumbres de los instrumentos.

Instrumento

Calibracion antes nitruracion

Calibracién después nitruracion

Cal-Ins 1 -0,01+0,01 -0,01+0,01 (0,01+0,01)
Cal-Ins 2 0,02+0,01 0,07+0,01 (0,16x0,01)
Cal-Ins 3 -0,01+0,01 -0,01+0,01
Cal-Ins 4 0,00+0,01 -0,01+0,01 (0,00+0,01)
Cal-Ins 5 0,006+0,001 -0,002+0,001
Cal-Ins 6 -0,01+0,01 0,00+0,01
Cal-Ins 7 0,000+0,005 0,000+0,005
Cal-Ins 8 -0,006+0,001 -0,004+0,001
Cal-Ins 9 0,00+£0,01 0,00£0,01 (0,00+0,01)
Tabla 5.1-1. Resumen resultados calibracion instrumentos de medida.
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Nota: Los valores entre paréntesis indican que se repitieron mediciones y, por tanto,
calibraciones, al considerar ciertos resultados anémalos.

Los resultados obtenidos muestran una repetitividad de los instrumentos muy aceptable,
dado que la incertidumbre expandida de todos ellos fue inferior a su resolucion.

’Jfl
7 ',’-'K/‘ 7

Fig 5.1-3. Calibracién micrémetro exteriores para 150 mm Fig 5.1-4. Calibracion Pie de Rey para 70 mm

Proceso de medida.

El proceso de medida se ejecut6 realizando al menos 10 repeticiones de medida de cada
elemento geométrico critico de cada pieza, antes y después de haberlas sometido a los
procesos de tratamiento termoquimico.

Posteriormente se calcularon los siguientes estadisticos:

- Promedio de cada serie de medida.
- Desviacion estandar de cada serie de medida(Smedicion)-
- Incertidumbre expandida de cada serie de medida. Esta se calculé segun la
siguiente expresion:
Umadiciin =k- ucimediciﬁn] dénde

k=2=factor de cobertura

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 159



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

uc(mediciﬁn] = J(CS " Uinsrrumsnrojz +(C5- umsdiciinjz

CS-coeficiente de sensibilidad de cada elemento contribuidor de
incertidumbre-1 para los dos términos.
u(x)- contribuciones a la incertidumbre de los elementos susceptibles de
introducir error en el proceso de calibracion. Esto es, el instrumento y el
proceso de medida.
U(instrumento)= Incertidumbre expandida del patron
u(medicién)=Smedgicisn/ VN (s-desviacion estandar de la serie de medidas
del elemento y n nimero de repeticiones de la serie(sera 10 casi en
todos los casos).

Los resultados obtenidos se presentan a modo de resumen como apéndice a este
TFM.

Cabe sefalar, no obstante, que los valores de las incertidumbres expandidas
obtenidas excedian el valor de la resoluciébn de los instrumentos. Aunque esto era
esperable desde un punto de vista de la practica en la medida aleatoria, se constat6 como
seguro al comprobar que la ejecucion de las medidas present6 dificultades practicas, tanto
por el manejo de los instrumentos como por la forma de los elementos geométricos

Fig 5.1-5. Ejemplos de ejecucion de proceso de medida
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Andlisis estadistico y calculo de distorsiones dimensionales.

Los resultados obtenidos tras el proceso de medida estuvieron dentro del rango
esperado segun la literatura revisada. Dado que estaban en el rango de la incertidumbre
de los procesos de medicion, obligaron a la realizacién de un andlisis estadistico de los
mismos para dar robustez y cierto nivel de fiabilidad a los valores que se concluyesen
sobre las deformaciones producidas. Por ello se realizaron pruebas de hipotesis del tipo t-
student que permitiesen discernir si habia diferencia entre las series de medida de un
elemento geométrico particular de antes y después del proceso de nitruracion. Se ha
denominado a esta via-Célculo distorsiones con criterio estadistico (CDCE).

Por otro lado, con la intencién de no alejarse de una préctica real industrial, en la cual
el andlisis estadistico de los datos de medicién no estd aun lo suficientemente implantada,
también se realiz6 un célculo de las distorsiones sin el andlisis estadistico referido. Se
consider6 ademas que realizar este proceso podria dar una idea sobre tendencias en los
valores de deformacién al realizar una comparativa global entre las combinaciones
Pieza/elemento geométrico/Tipo material/lEstado  microestructural inicial/Tipo de
nitruracion. A esta via se denominé- Célculo distorsiones sin criterio estadistico (CD).

Todos los resultados se presentan resumidos y los reportes de las pruebas
estadisticas realizadas se adjuntan como apéndice a este trabajo.

Célculo distorsiones sin _criterio _estadistico (CD)- En este caso se estimaron las
distorsiones como diferencia simple de los valores promedios representativos de la medida
de cada elemento geométrico, antes y después de nitruracion claro esta.

Los valores se expresaron como:

Distorsion=(Promedio medida después nit-Promedio medida antes nit)tIntertidumbre
expandida Distorsion (Up).

En este caso, segun la guia GUM, al tratarse de una magnitud indirecta

Up = k-u(distorsion) gonde

k=2=factor de cobertura

. f licidm) F) .
ntes nit + (CS Uglmedic Gﬂ')dsfp:.'r-_f nit

u (distorién) = J(CS - u (medicidon j};

CS-coeficiente de sensibilidad de cada elemento contribuidor de
incertidumbre-(-1) para el primer término y (+1) para el segundo.

us(x)- incertidumbre combinada de cada término de la expresion de calculo
de la deformacion.

Calculo distorsiones sin criterio estadistico (CDCE)- En este caso se realizaron
pruebas de hipotesis t-student de comparacién de muestras independientes. Estas
pruebas permiten asegurar (con un nivel de significacion determinado) si las medias de
dos muestras obtenidas de forma independiente son iguales (u otro criterio alternativo).
Traduciendo al estudio en cuestion, discernir si se puede afirmar que ha habido distorsion
tras el proceso de nitruracion o no. Para su ejecucion se utilizé el conocido software
Statgraphics (v. XVII)
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El tipo de muestra realizada fue con asuncién de varianzas de las muestras diferentes.
Aungue era esperable que las varianzas de las muestras fuesen similares, dado que se
intenté reproducir el método de medida antes y después de nitruracion, en este caso la
robustez de los resultados seria mayor.

El nivel de significacion elegido fue 0,05 (nivel de confianza del 95%).

La fiabilidad de los resultados de estas pruebas depende de la normalidad de las
muestras. El software calcula los pardmetros (sesgo y curtosis estadarizados) y califica la
adecuacion (normalidad) de las muestras.

Basicamente, la prueba consiste en un contraste de hipétesis (Hy y H alternativa).

Con el fin de ser conservador en las afirmaciones sobre las distorsiones, viendo la
variabilidad de las mediciones individuales realizadas, el contraste de hipétesis fue el
siguiente:

- Ho- |Media dimension elemento después nitruracion- Media dimension elemento
después nitruracién| = Valor mayor de las incertidumbres expandidas de ambos
procesos de medida. Si no se podia rechazar la hip6tesis nula se consideraba que
las medias muestras eran estadisticamente iguales y, por tanto, el valor de
distorsién asignado era nulo. Se utiliz6 como criterio el valor de incertidumbre
expandida al aproximar este valor al intervalo de confianza (aunque son términos
estadisticos diferentes por definicion) y considerar que si el solape entre ambos
incluia al valor medio no podia afirmarse que estos valores fuesen diferentes.

- Haemaiva- S€ rechaza la hipétesis nula, considerando que se puede afirmar
estadisticamente que hay diferencia entre las medias de las muestras y, por tanto,
se ha producido distorsion.

El criterio elegido resulta excesivamente estricto desde el punto de vista estadistico pero,
dado que paralelamente se realiz6 un analisis de los datos sin ningun criterio, era
razonable imponer un criterio muy conservador.

Los valores se expresaron de igual manera que en el CD, pero en este caso, cuando
la hipétesis nula no se podia rechazar, el valor de distorsion asignado fue O.

Estimacién de factores significativos en la distorsién. Disefio de Experimentos.

Una vez obtenidos los valores de distorsién mediante ambos procedimientos (CD y CDCE)
se deseaba poder indicar, al menos de forma cualitativa, la influencia de las variables de
disefio del proceso en dichos valores. Los factores de disefio de interés eran
caracteristicas del elemento geométrico (tipo de piezas, dimension principal y espesor de
pared), tipo de material de fabricacion, microestructura inicial y tipo de tratamiento
termoquimico.

Debido a los rangos de valores de las distorsiones obtenidos, asi como al elevado nimero
de niveles de cada factor, un analisis intuitivo resultaba muy complicado.

Por ello se decidi6 seguir la siguiente estrategia:

- No se consideré relevante el tipo de pieza, procediendo a realizar los subsiguientes
andlisis por elemento geométrico.
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- Solo se estudio la influencia de la dimension caracteristica del elemento geométrico
de interés y del espesor de pared para el elemento geométrico taladro circular,
puesto que era una unidad geométrica de la que se disponia de varios niveles
(diametros 10, 30 y 60 mm en la Pieza 3, y también diametro interior de Anillo). Los
otros elementos geométricos se consideraron demasiado dispares como para
realizar un estudio concluyente en algun sentido.

- Para las variables de disefio tipo de material, estado microestructural inicial y tipo
de nitruracibn se consider6 adecuada la realizacion de un Disefio de
Experimentos(DOE) con el software Statgraphics. Estos factores tenian los niveles
suficientes (2, 3 y 2 respectivamente) para plantear un andlisis de este tipo.
También, el caracter categérico de los mismos no ofrecia otras alternativas claras
para la obtenciébn de unas conclusiones significativas desde un punto de vista
estadistico. Se considero la realizacion de un DOE por cada elemento geométrico.
Se realiz6 una serie de DOEs para los resultados obtenidos por la via CD y por la
via CDCE con el fin de ver si las conclusiones eran las mismas, o variaban al
considerar algunas distorsiones como nulas desde el punto de vista estadistico.

DOE (material,estado microestructural,tipo nitruracién)

El disefio se plante6 en base a [55]:

¢ Disefio de experimentos para varios factores categoricos.
e Variables de respuesta: 1- Distorsion estimada del elemento geométrico.
e Factores de disefio: 3

- Tipo de material: 2 niveles (C45E y 42CrMo4 6 40CrMnMo7)

- Estado estructural inicial: 3 niveles (Ferritico/perlitico, Estabilizado
térmicamente, Martensitico). Realmente el nivel Estabilizado Térmicamente
deberia tener dos subniveles dado que se parte de dos estructuras
diferentes segun el acero en cuestion, pero dado que el objetivo era valorar
la influencia de la realizacion de este tratamiento térmico previo a la
nitruracién, se consider6 un anico nivel.

- Tipo de nitruracién: 2 niveles (nitrocarburacién en bafio de sales y
nitruracién gaseosa).

e Interacciones: consideradas hasta grado 2

e Grados de libertad del error. Para que los célculos derivados de este proceso
tengan cierta validez es necesario que el calculo del error disponga de
determinados grados de libertad. Estrictamente hablando, habria que haber
realizado dos réplicas de cada experimento, es decir, haber fabricado dos piezas
por cada combinacion de disefio. No obstante, dado que el objetivo de este analisis
es cualitativo, se optd por la realizacion de cierto artificio en la introduccion de
datos, recalculando dos distorsiones para cada elemento geométrico, partiendo de
forma aleatoria en dos las muestras del proceso de medicion.

El programa de analisis estadistico proporciona un gran namero de gréaficos y tablas de
respuesta. En este trabajo se consideraron como relevantes los siguientes:

- Tabla ANOVA. Proporciona los p-valor de las pruebas estadisticas realizadas y
categoriza los factores en cuanto a su significancia. Realmente es la salida
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principal que permite realizar afirmaciones categoricas con un nivel de confianza
determinado (95% en este caso).

- Grafico ANOVA. Es una representacién grafica de la anterior. Permite una
visualizacién del nivel de significacion comparativo entre los factores. A mayor
divergencia sobre los residuos calculados por el programa y entre los niveles de
cada factor, mayor significacién del factor

- Tablas de Pruebas de Mdultiples Rangos (basadas en pruebas estadisticas de
mayor complejidad-LSD, Bounferroni, etc..) y Graficos de interaccion. Aunque su
interpretacion fisica es dificil y debe tomarse con cautela, permiten estimar de
forma intuitiva la tendencia en los valores de la variable de respuesta con el cambio
de niveles de los factores. Esto es, en el caso de este estudio, si la distorsion
aumenta, disminuye o presenta gran diferencia al variar los niveles de las variables
de disefio.

Los resultados resumidos e interpretaciones se presentan en el apartado
correspondiente. Se incluyen como apéndice los reportes de Statgraphics.
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5.2. CONDICIONES ESPECIFICAS. FASE 2.
5.2.1.TIPO DE PIEZAS Y MATERIALES ESTUDIADOS.

Segun lo referido anteriormente, se fabricaron tres tipos de piezas en dos (realmente
tres) materiales diferentes.
Los tipos de pieza disefiados (cuyos planos de detalle se adjuntan como apéndice a
este trabajo) fueron los siguientes:
¢ Anillo (denominadas de ahora en adelante como Anillo n°(1 a 12)):
-Didmetro interior: 130 mm
-Didmetro exterior: 150 mm
-Altura: 40 mm

Fig 5.2-1. Pieza tipo anillo

e Cilindricas con defecto masa interior(denominadas de ahora en adelante como
Casquillo n°(1 a 12):
- Defecto de masa H:60mm x b:30 mm
- Longitud: 100 mm
- Diametro: 40 mm

Fig 5.2-2. Pieza tipo Casquillo
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¢ Planas con varios defectos masa (denominadas de ahora en adelante como Piezas
3n°1al2):
- Longitud: 250 mm
- Anchura: 80 mm
- Espesor. 20 mm
- Diametro taladros: 10, 30 y 60 mm
- Dimensiones defecto masa abierto: 70x70mm

Fig 5.2-3. Pieza tipo P3
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Se asigno6 una numeracién para cada tipo de pieza segun material/estado microestructural inicial y tipo nitruracion de destino.
Se presenta a continuacion la tabla resumen con la identificacion de piezas y caracteristicas del material segun fabricante.

Tipo Id pieza Tipo acero Estado Tratamiento COMPOSICION PROPIEDADES MECANICAS
pieza microest. destino -

Anillo 1 C45E Ferritico/perlitico | Njt sales | 0,460 | 0,750 [0,220 |0,150 |[0,020 |0,001 |422,000 |680,000 | 204,00

Anillo 2 C45E Ferritico/perlitico | it EsEeen « “ “ “ “ “ “ “ «

Anillo 3 C45E Estabilizado T | Nit sales z T « « « « « « m
(F/P)

Anillo 4 C45E Estabilizado T | it gaseosa [ [ “ “ « « « m 7
(F/P)

Anillo 5 C45E Martensita Nit sales “ « “ “ m « « « w
revenida

Anillo 6 C45E Martensita T — « « « « « « « « m
revenida

Anillo 7 42CrMo4 r'\gf\ilgmzta Nit sales 0,430 | 0,810 | 0,300 | 1,150 | 0,197 | 0,004 733,000 | 899,000 268

Anillo 8 42CrMo4 Martensita Nit gaseosa « « « « « « « m 7
revenida

Anillo 9 42CrMo4 (Es;abilizado T | Nit sales “ “ % « “ “ « « «
M

Anillo 10 42CrMo4 Estabilizado T | it gaseosa “ ] “ “ « « « m 7
(M)

Anillo 11 42CrMo4 Ferritico/perlitico | Njit sales « « “ « « « « « “

Anillo 12 42CrMo4 Ferritico/perlitico | it gaseosa « « « « « « « « m

Tabla 5.2-1. Identificacion piezas Anillo y caracteristicas materiales Fase 2.
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Tipo Id pieza | Tipo acero Estado Tratamiento COMPOSICION PROPIEDADES MECANICAS
pieza microest. destino -

Casquilo | 1 | C45E Ferritico/perlitico | Njt sales | 0,460 |0,750 |[0,220 |0,150 |0,020 |0,001 |422,000 | 680,000 | 204,00

Casquillo 2 C45E Ferritico/perlitico | it gaseosa i it & & C “ “ “ “

Casquillo 3 C45E Estabilizado T Nit sales 1] 1] “ “ “ “ i i 1]
(F/P)

Casquillo 4 C45E Estabilizado T Nit gaseosa 7 7 @ @ @ @ 13 13 7
(F/IP)

Casquillo 5 C45E Martensita Nlt Sales “ “ “ “ “ “ 7] 7] “
revenida

Casquillo 6 CA45E Martensita Nit gaseosa “ “ T T T T “ “ T
revenida

Casquillo [ 7 | 42CrMo4 pgsgm?a Nitsales | 0,430 | 0,810 | 0,300 | 1,150 | 0,197 | 0,004 | 733,000 | 899,000 268

Casquillo 38 42CrMo4 Martensita Nit gaseosa “ “ T T T T “ “ T
revenida

Casquillo 9 42CrMo4 Estabilizado T Nlt Sales 17 17 “ “ “ “ 1] 1] “
(M)

Casquillo 10 42CrMo4 Estabilizado T Nit gaseosa “ “ T T T T “ “ T
M)

Casquillo 11 42CrMo4 Ferritico/perlitico | Njit sales “ “ “ “ C C “ “ “

Casquillo 1% 42CrMo4 Ferritico/perlitico | it gaseosa “ & (& (& 5 @ < “ “

Tabla 5.2-2. Identificacion piezas Casquillo y caracteristicas materiales Fase 2.
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Tipo Id pieza Tipo acero Estado Tratamiento COMPOSICION PROPIEDADES MECANICAS

pieza microest. destino

Pieza 3 1 C45E Ferritico/perlitico | Njt sales | 0,470 | 0,730 | 0,240 |0,160 | 0,020 422,000 | 684,000 208,00

Pieza 3 2 CA45E Ferritico/perlitico | it gaseosa i C “ “ “ i « « «

Pieza 3 3 C45E Estabilizado T Nit sales 6 & “ “ “ “ T T “
(FIP)

Pieza 3 4 C45E Estabilizado T | it gaseosa “ “ “ [ “ « “ « «
(F/IP)

Pieza 3 5 C45E Martensita Nit sales “ “ “ “ “ “ « “ «
revenida

Pieza 3 6 C45E Marte_nsita Nit gaseosa “ “ “ m 0 T i i T
revenida

Pieza 3 7 | 40CrMnMo7 ) Martensita Nit sales | 0,370 | 1,350 | 0,300 | 1,870 | 0,189 - - - 300,00

Pieza 3 8 40CrMnMo7 Marte_nsita Nit gaseosa 7 7 “ “ “ “ “ “ “
revenida

Pieza 3 9 40CrMnMo7 Estabilizado T Nit sales & [ 4 & 1] 1] i 7] M
(M)

Pieza 3 10 40CrMnMo7 (Ela;abilizado T | Nit gaseosa T T ; « “ “ ] « «

Pieza 3 11 40CrMnMo7 | Ferritico/perlitico | Njit sales “ « “ “ « « “ « «

Pieza 3 12 40CrMnMo7 | Ferritico/perlitico | Nt gaseosa T T “ « “ “ ] « «

Tabla 5.2-3. Identificacion piezas Pieza 3 y caracteristicas materiales Fase 2.
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Se indicaran ahora caracteristicas relevantes del acero 40CrMnMo7.

Ficha de caracteristicas.

Generalidades

Acero aleado al Cr-Mn-Mo de baja aleacion, particularmente, utilizado para la
fabricacion de moldes de plastico; normalmente se suministra ya tratado con una dureza
aproximada de 280-325 HB.

Acero de relativa facil maquinabilidad, de mejor pulido que el acero 1.2312, y mas
apto, también, para el texturizado. Se aplica en la construccibn de moldes de tamafio
medio y grande para la transformacién de materias plasticas, placas y cajas para moldes,
anillos exteriores para recipientes, etc. Otras aplicaciones y utilizaciones este acero, son la
fabricacion de elementos para la construccion de maquinaria y Utiles en general que
necesiten una resistencia (Rm) de uso aproximada de 900-1050 MPa.

Equivalencias

EN DIN ANFOR | ASTM/AISI/SAE
40CrMnMo7/1.2311 | 40CrMnMo7 35CMD7 | P20

Normas: DIN 17350

Tabla 5.2-4. Equivalencias principales de denominacion acero 40CrMnMo7

Propiedades mecanicas
CARACTERISTICAS MECANICAS

. R R Energia
Dimensiones Alargamiento sbsorbida [T

Suministrador [mm] Estado Rp(0,2)[Mpal Rm[Mpa] [%] Estriccion[%] | =223kl] Dureza
36
Thyssen Krupp HRc(reveni
Temple y Revenide 1140 do 873K)
300
Aceros IMS HB(bonifica
Temple y Fevenida do)
3253
HB(bonifica
ABRAMS Temple y Fevenida 1100 do)
3253
HB(bonifica
UDDEHOLM Temple p Frovenide 900 1020 do)

Tabla 5.2-5. Caracteristicas mecanicas acero 40CrMnMo7 (o equivalente) segun fabricantes [57][58[62][63]

Tratamientos térmicos
Acero de buena templabilidad, muy recomendado para temple superficial.

Temperatura [K] Enfriamiento
Recocido eliminacién | 823-923(2 h) Lento hasta 773 K-luego
tensiones aire
Temple 1113-1143 Aceite
Revenido 853-923 K Aire
(recomendable doble
revenido)

Tabla 5.2-6. Condiciones de tratamientos térmicos recomendadas acero 40CrMnMo7 (o equivalente)
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Fig 5.2-4. Diagrama revenido acero 40CrMnMo7[58]

5.2.2.CONDICIONES PROCESO FABRICACION Y NITRURACION.

En apéndice a este trabajo (A.2) se detallan las condiciones de fabricacion (mecanizado y
tratamientos térmicos intermedios), asi como los pardmetros de los procesos de
nitruracion a los que fueron sometidas las piezas.

Baste sefialar que, segun el tipo de pieza y estado microestrutural inicial, el proceso de
fabricacion variaba, dado que resultaba necesario realizar tratamientos térmicos
intermedios para la obtencién de la misma. A saber, temple y revenido, recocido de
regeneracion y estabilizado.

Todas las piezas fueron fabricadas por métodos de mecanizado elegidos por el industrial
designado. Dichas técnicas fueron torneado, fresado y rectificado en condiciones y con
equipos convencionales de fabricacion, con el fin de obtener piezas “comunes”. Se ha de
sefialar que el defecto de masa interior de las piezas Casquillo fue ejecutado por
electroerosion, dado que el industrial lo considerd como la técnica preceptiva.

Las condiciones de nitruracion fueron las nominales empleadas en la Fase 1 de este TFM.

Flg 5.2-5. Desbaste taladros 30 mm Pieza 3
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Fig 5.2-7. Ejemplos piezas Anillo, Casquillo y P3 nitruradas.
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5.3. RESULTADOS PROCESO EXPERIMENTAL FASE 2. DISCUSION
5.3.1.RESULTADOS DE PROCESO DE MEDICION.

Se presenta como apéndice (A.3) a este trabajo las tablas resumen con los resultados de
las mediciones realizadas a todos los elementos geométricos antes y después de haberlas
sometido a los tratamientos termoquimicos.

Los resultados proporcionados estaran en el formato:

Promedio dimension elemento geométrico + Incertidumbre expandida del proceso de
medicion.

5.3.2.ESTIMACION DE DISTORSIONES. DISCUSION INICIAL.

Segun lo indicado anteriormente, las distorsiones se calcularon mediante dos
procesos de andlisis CD y CDCE para cada elemento geométrico y combinacién de
factores de disefio de cada pieza. Se presentan las tablas resumen en apéndice a este
trabajo (A.4) que incluyen las distorsiones obtenidas segun las dos vias, con traduccion de
las pruebas estadisticas t-student en los siguientes términos:

-VERDADERO-existe evidencia estadistica de diferencia entre las medias de las
muestras. Por tanto, ha habido distorsion.

-FALSO- no existe evidencia estadistica de diferencia entre las medias de las
muestras. Por tanto, se considera como nula la distorsion.

Se presentan en los apéndices complementarios (B.3) dos ejemplos de las salidas del
software Statgraphics para las pruebas t-student descritas: un ejemplo para aceptacion y
otro para rechazo de hipotesis nula.
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Piezas Anillo

Variacion didmetros exterior e interior piezas Anillo Nitruradas/Sin nitrurar
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Fig 5.3-1. Comparativa distorsiones diametros exterior e interior Anillo seguin piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-
C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso analisis CD
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Fig 5.3-2. Comparativa distorsiones diametros exterior e interior Anillo segun piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-
C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso analisis CDCE
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Las primeras conclusiones que se pueden extraer son las siguientes:

- Las deformaciones se han producido y son, en general, detectables por
instrumentos de medicién convencionales.

- Se ha producido un crecimiento del didmetro exterior y del diametro interior, lo que
contradice lo sefialado en parte de la literatura que predeciria una reduccion del
didmetro interior. Es decir, lo que significaria crecimiento volumétrico neto claro de
la pieza. No obstante hay que tener en cuenta que lo anterior se produciria si no
existiesen tensiones residuales previas en la pieza. Por lo que parece, el proceso
de nitruracion, y su consecuente ciclo térmico tienen un efecto neto contrario. De
todos modos, lo positivo es la tendencia repetitiva de crecimiento, que permite
generalizar que se repetiria en la fabricacion de piezas de este tipo, las cuales
seran ejecutadas de forma similar cuando el proceso de fabricacion sea
mecanizado.

- Los rangos de deformaciones son:
Didametro exterior- 0,01-0,10 mm(promedio 0,04 mm)
Diametro interior- 0,01-0,10 mm(promedio 0,04 mm)
Para poner en perspectiva estas distorsiones respecto a las tolerancias de
fabricacion normalizadas, y considerando al diametro interior como agujero y al
exterior como eje, teniendo en cuenta las especificaciones de fabricacion
impuestas a las piezas:
Dexterior- $150h9-Limites de tolerancia de fabricacion: 149,900-150,000 mm. La
distorsion produciria el incumplimiento seguro de especificacion si no se fabrica
previendo el crecimiento. Si se fabricase en defecto, podria ocurrir que no se
cumpliese aunque s6lo en los casos extremos.
Dinterior- ¢ 130H7- Limites de tolerancia de fabricacién: 130,000-130,040 mm. En
este caso la probabilidad de incumplimiento si se fabricase sin tener en cuenta las
distorsiones seria menor, al ser el limite de tolerancia positivo respecto del nominal.
No obstante, seria bastante probable el incumplimiento dado el mayor rango de
distorsiones respecto del rango de tolerancia.
Parece claro que para ejes o agujeros con calidad superior a IT9 seria
imprescindible un disefio del proceso de fabricacién meditado.
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- No esté clara la tendencia en cuanto a deformacion global de la pieza. Atendiendo
solamente a la variacion de didmetros. La variacion de volumen de la pieza sera

proporcional a :
AV ot Alspesor = ADexterior — ADinterior

AEspesor
PIEZA
CD CDCE
1] 0,04 0,05
2| -0,03 -0,04
3 0,01 0,00
4 -0,04 -0,05
5 0,04 0,05
5] 0,00 0,00
7| 0,06 0,06
8 -0,04 -0,05
9 0,01 0,00
10 0,00 0,00
11 0,01 0,00
12 0,04 0,04

Tabla 5.3-1 Variacién de espesor tras nitruracion

- En términos generales la deformacién absoluta parece alcanzar valores mayores
para el diametro exterior que para el interior (aun siendo los promedios iguales).
Deformacion acumulada Dexterior- 0,52 mm(CD); 0,42 mm(CDCE)

Deformacion acumulada Dinterior- 0,42 mm(CD); 0,36 mm(CDCE)

- Tanto para el didmetro exterior, como para el didmetro interior, el proceso de
nitruracion gaseosa parece producir mayor deformacion. Este hecho se manifiesta
de forma particularmente clara para el diametro interior y observando el andlisis
con criterio estadistico, en el cual se podia afirmar estadisticamente que todas las
piezas sometidas a nitruracion gaseosa sufrieron distorsion y al contrario para las
que fueron sometidas a nitrocarburacion salina.

Deformacion acumulada Dexterior-Nit Sales- 0,23 mm(CD); 0,16 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dexterior-Nit Gas- 0,29 mm(CD); 0,26 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dinterior-Nit Sales- 0,06 mm(CD); 0,00 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dinterior-Nit Gas- 0,36 mm(CD); 0,36 mm(CDCE)

- Lo anterior puede relacionarse directamente con los resultados obtenidos en el
estudio comparativo de la Fase 1 y concluir que la nitruracién, por si sola, puede
provocar distorsiones. Esta afirmaciéon se fundamenta en el hecho de que la
nitruracién gaseosa se realizé a menor temperatura que la nitrocarburacion salina,
lo que en conjunto con el hecho de que el ciclo térmico no tuvo influencia en la
microestructura de las probetas analizadas (durezas de nucleo similares entre las
probetas nitruradas y de control y entre los procesos de nitruracion), parece limitar
los efectos del ciclo térmico en estas deformaciones. En cambio, las probetas
nitruradas gaseosamente tenian capas efectivas mucho mayores que las
nitrocarburadas salinamente (consecuencia de un tiempo de operacion mucho mas
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largo), por lo que podria afirmarse que hay una relacion directa entre el nivel de
nitruracion y la distorsion originada.

Se puede afirmar con cautela que, en el caso de la nitruracion salina, la realizacion
de un tratamiento térmico previo de estabilizacién reduce la deformacién final. De
hecho para las piezas fabricadas en ambos aceros la distorsion se consideré nula
para ambos diametros segun el andlisis CDCE. Acudiendo al andlisis CD, estaria
claro para el diametro exterior, pero no para el interior. El efecto moderador podria
deberse al efecto combinado de dos eventos: por un lado la menor deformacién
general producida por la nitrocarburacion salina; por otro lado, al ser el proceso de
nitrocarburacion salina efectuado a una temperatura superior, la realizacion de
tratamientos térmicos de alivio de tensiones previamente, tendria mayor efecto
relativo respecto a las piezas a las que no se les hubiese realizado.

Deformacion acumulada Dexterior-Estabilizado- 0,15 mm(CD); 0,08 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dexterior-Ferritico/perli- 0,15 mm(CD); 0,13 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dexterior-Martensitico- 0,22 mm(CD); 0,21 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dinterior-Estabilizado- 0,17 mm(CD); 0,13 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dinterior -Ferritico/perli- 0,08 mm(CD); 0,09 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Dinterior -Martensitico- 0,16 mm(CD); 0,15 mm(CDCE)

Asumiendo como verdadera esta hipétesis, podria estimarse que la distorsion
producida en las piezas por la nitrocarburacién pura seria la producida en las

piezas tratadas térmicamente.
Deformacion nitrocarburacion piezas D exterior C45E y 42CrMo4-0,03 mm

Deformacion nitrocarburacion piezas D interior C45E y 42CrMo4-0,03 mm

No se pueden extraer conclusiones claras respecto de la influencia del estado
microestructural inicial en el resto de casos, y del tipo de material, en las
distorsiones producidas. Esto se analizara con el DOE.
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Piezas Casquillo

Variaciones en anchura y altura Defecto de Masa piezas Casquillo
Nitruradas/Sin nitrurar
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Fig 5.3-3. Comparativa distorsiones anchura y altura defecto de masa Casquillos segun piezas(combinaciones de
disefio)(F-1140-C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso analisis CD
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Fig 5.3-4. Comparativa distorsiones anchura y altura defecto de masa Casquillos segun piezas(combinaciones de
disefio)(F-1140-C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso analisis CDCE
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Las primeras conclusiones que se pueden extraer son las siguientes:

- Las deformaciones se han producido y son, en general, detectables por
instrumentos de medicién convencionales.

- Se ha producido un crecimiento de la altura del defecto de masa, y un
decrecimiento de la anchura del defecto de masa. Esta circunstancia resulta en
cierto modo sorprendente. Lo esperable seria un decrecimiento de ambas
dimensiones. Sin embargo, teniendo en cuenta la morfologia de la pieza, puede
que el efecto principal sea debido a efectos térmicos. Lo que parece haber
sucedido es un crecimiento de altura de la pieza cilindrica, esto produciria un
estrechamiento en la parte central del defecto de masa, por deflexion de las
paredes, cuyo espesor en esa zona es de s6lo 5 mm méximo. Esto se ha
comprobado durante la medicién de las piezas al ser, de forma general, la anchura
de la ventana mayor en los extremos de la altura que en la seccion media de la
pieza. No obstante, no hay que descartar un efecto neto de la introduccién de
tensiones compresivas por nitruracion, y la relajacion de las tensiones residuales
preexistentes en las piezas.

- Los rangos de deformaciones son:
Altura defecto de masa- 0,02-0,11 mm (promedio 0,06 mm)
Anchura defecto de masa- (-0,05)-0,03 mm (promedio -0,01 mm)
Para poner en perspectiva estas distorsiones respecto a las tolerancias de
fabricacion normalizadas, considerando ambas dimensiones como agujeros, Yy
teniendo en cuenta las especificaciones de fabricacion impuestas a las piezas:
Altura- 60H9-Limites de tolerancia de fabricacion: 60,000-60,074 mm. Seria
bastante probable un incumplimiento de la especificacion, si se fabricase sin tener
en cuenta las distorsiones, al comparar los rangos estimados de distorsion y el
rango de tolerancia
Anchura- 30H9- Limites de tolerancia de fabricacion: 30,000-30,052 mm. En este
caso la probabilidad de incumplimiento si se fabricase sin tener en cuenta las
distorsiones seria mayor, al ser el limite de tolerancia positivo respecto del nominal
, y viendo que las distorsiones tienden a ser negativas.
Adicionalmente, al ser el comportamiento diferente entre la altura y la anchura, se
requeriria de un mayor estudio del proceso.
Parece claro que para, este tipo de piezas, con defectos de masa con calidad
superior a IT9, seria imprescindible un disefio del proceso de fabricacion meditado.

- En términos generales (y en valor absoluto) la deformacion es claramente superior
en la altura del defecto de masa que en la anchura.
Deformacion acumulada Altura- 0,71 mm(CD); 0,61mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura -0,17 mm(CD); -0,14 mm(CDCE)

- Tanto para la anchura como para la altura del defecto de masa, el proceso de
nitruracién gaseosa parece producir mayor deformacion. Este hecho se manifiesta
de forma particularmente clara para la anchura del defecto de masa, y observando
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los dos tipos de andlisis. En las piezas nitruradas gaseosamente se ve una clara
tendencia en el decrecimiento de la dimension (ninguna de las combinaciones de
disefio muestra crecimiento). En las piezas nitrocarburadas salinamente hay
dispersién entre valores positivos y negativos, y s6lo en una combinacion se puede
decir que existe distorsion significativa desde el punto de vista estadistico.
Deformacion acumulada Altura-Nit Sales- 0,20 mm(CD); 0,20 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Altura-Nit Gas- 0,51 mm(CD); 0,51 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura-Nit Sales- 0,03 mm(CD); -0,02 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura-Nit Gas- (-0,20) mm(CD); -0,12 mm(CDCE)

Las conclusiones derivadas de lo anterior serian similares a las expuestas para el
anillo. No obstante, la correlacion no puede ser tan clara debido al comportamiento
diferencial entre la altura y la anchura, los cuales podrian estar relacionados con
efectos térmicos.

En este caso, se repite lo comentado respecto al beneficioso efecto del tratamiento
térmico de estabilizacién previa a la nitrocarburacién salina.

Deformacion acumulada Altura-Estabilizado- (-0,08) mm(CD); (-0,05) mm(CDCE)
Deformacion acumulada Altura -Ferritico/perli- 0,00 mm(CD); (-0,07) mm(CDCE)
Deformacion acumulada Altura-Martensitico- (-0,09) mm(CD); (-0,02) mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura-Estabilizado- 0,17 mm(CD); 0,13 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura -Ferritico/perli- 0,08 mm(CD); 0,09 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Anchura -Martensitico- 0,16 mm(CD); 0,15 mm(CDCE)

Asumiendo como verdadera esta hipétesis, podria estimarse que la distorsion
producida en las piezas por la nitrocarburacion pura, seria la producida en las
piezas tratadas térmicamente.

Deformacion nitrocarburacion piezas Anchura defecto de masa C45E y 42CrMo4-
(-0,02) y 0,00 mm

Deformacion nitrocarburacion piezas Altura defecto de masa C45E y 42CrMo4-0,02
mm.

No se pueden extraer conclusiones claras respecto de la influencia de los otros
estados microestructurales y del tipo de material en las distorsiones producidas.
Esto se analizara con el DOE.
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Piezas 3
Taladros
Variaciones didmetro taladros 10, 30 y 60 mm Piezas 3 Nitruradas/Sin nitrurar
0,050
. 0,040
£
E
.
E
z
= 0,030
=
£
&
o
-1
e
H 0,020
=
z
3
=
-
o
£ 0,010
8
g
g
£
0,000
-0,010
P1F-1140 P2 F-1140 P3F-1140 P4 F-1140 z:lll;:o PEF-1140 T:\:-Izazil _;:;'Iz;il P21.2311 | P101.2311 |(P111.2311 P121.2311
Ferr/Per M. | Ferr/Per N. | Estabil. M. Estabil. M. R R Nv Templey ﬂ.d I': P d I': Estabil. N. | Estabil. N. |Recocido M. | RecocidoM.
Sales Gas Sales Gas eV Rev.N. Gas revenica . | revenico®. Sales Gas Sales Gas
Sales Sales Gas
EVarD10mm | 0,005 0,041 -0,004 -0,001 -0,004 0,011 0,019 0,026 0,002 -0,003 0,005 0,023
mVarD30mm | 0,010 0,020 0,015 0,010 0,015 0,030 0,000 0,020 0,005 0,015 0,010 0,005
[ Var D 60mm 0,013 0,026 0,010 0,010 0,015 0,042 0,010 0,012 0,010 0,010 0,010 0,019

Fig 5.3-5. Comparativa distorsiones diametros 10,30 y 60 mm Pieza 3 segun piezas(combinaciones de disefio)(F-
1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD

Variaciones diametro taladros 10, 30 y 60 mm Piezas 3 Nitruradas/Sin nitrurar
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Ferr/Per N. | Ferr/PerN. | Estabil. N. Estabil. N. Revp NV Templey reveiido: reveiidol': Estabil. M. Estabil. N. |Recocido N.| Recocido N.
Sales Gas Sales Gas T Rev.N. Gas : : Sales Gas Sales Gas
Sales Sales Gas
W Var D 10 mm 0,000 0,041 0,000 0,000 0,000 0,011 0,019 0,026 0,000 0,000 0,000 0,023
EVvarD30mm| 0,000 0,020 0,000 0,000 0,000 0,030 0,000 0,020 0,000 0,015 0,000 0,000
WVar D&0mm| 0,013 0,026 0,000 0,000 0,000 0,042 0,010 0,019 0,000 0,000 0,010 0,019

Fig 5.3-6. Comparativa distorsiones diametros 10,30 y 60 mm Pieza 3 segun piezas(combinaciones de disefio)(F-
1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD
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Las primeras conclusiones que se pueden extraer son las siguientes:

Las deformaciones se han producido y son, en dgeneral, detectables por
instrumentos de medicién convencionales.

En general se ha producido un crecimiento de los tres tipos de taladro, lo que
contradice lo sefialado en parte de la literatura que predeciria una reduccion del
didmetro interior. Las excepciones que aparecen para alguno de los taladros de 10
mm podrian ser debidos al bajo rango de deformaciones detectadas, aunque no se
podria descartar la influencia del estado microestructural inicial dado que 3 de los 4
casos estaban en estado estabilizado térmicamente. No obstante, hay que tener en
cuenta que lo sefialado en primer lugar se produciria si no existiesen tensiones
residuales previas en la pieza. Por lo que parece, el proceso de nitruracion y su
consecuente ciclo térmico tienen un efecto neto contrario. De todos modos, lo
positivo es la tendencia repetitiva de crecimiento, que permite generalizar que se
repetiria en la fabricacion de piezas de este tipo, las cuales seran ejecutadas de
forma similar cuando el proceso de fabricacion sea mecanizado.

Los rangos de deformaciones son:

Taladro 10 mm- (-0,004)-0,040 mm (promedio 0,010 mm)

Taladro 30 mm — 0,005-0,030 mm (promedio 0,013 mm)

Taladro 60 mm- 0,010-0,040 mm (promedio 0,016 mm)

Para poner en perspectiva estas distorsiones respecto a las tolerancias de
fabricacion normalizadas, considerando todos los elementos como agujeros, Yy
teniendo en cuenta las especificaciones de fabricacion impuestas a las piezas:
D10mm-¢$10H7 -Limites de tolerancia de fabricaciéon: 10,000-10,015 mm. Seria
muy probable un incumplimiento de la especificacion, si se fabricase sin tener en
cuenta las distorsiones, al comparar los rangos estimados de distorsion y el rango
de tolerancia

D30mm- ¢$30H9- Limites de tolerancia de fabricacién: 30,000-30,052 mm. En este
caso la probabilidad de incumplimiento seria bastante inferior, al ser el rango de
tolerancias positivo, y teniendo en cuenta el rango de distorsiones esperado.
D60mm- $60H9- Limites de tolerancia de fabricaciéon: 60,000-60,074 mm. En este
caso la probabilidad de incumplimiento seria aun inferior al anterior, al ser el rango
de tolerancias positivo, y teniendo en cuenta el rango de distorsiones esperado.
Para este tipo de elementos geométricos seria necesario un disefio del proceso de
fabricacion meditado para especificacion de calidad de nivel H8 o superior.

En términos generales, la deformaciobn aumenta con el diametro del taladro,
aunque la diferencia no es clara. Los resultados obtenidos para el taladro de 10
mm desvirtdan esta afirmaciéon. Habria que tomar en cuenta estos con cautela,
suponiendo errores de medicion, dado que no seria esperable una distorsion
absoluta mayor para este taladro que para los mayores

Deformacion acumulada Taladro 10 mm- 0,120 mm(CD); 0,120 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Taladro 30 mm -0,155 mm(CD); 0,085 mm(CDCE)
Deformacion acumulada Taladro 60 mm- 0,194 mm(CD); 0,139 mm(CDCE)
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- En los tres tipos de taladros, el proceso de nitruracion gaseosa parece producir
mayor deformacion. Este hecho se manifiesta de forma particularmente clara para
el taladro de 60 mm en ambos tipos de andlisis. Menos claro es para el taladro de
30 mm, pero el andlisis CDCE contribuye de forma clave para sostener esta
afirmacion. Cabe sefialar que este efecto estd mas acentuado en las piezas
fabricadas en el acero al carbono C45E que en el otro. En el caso de los taladros
de 10 mm es menos evidente aunque también se podria afirmar.

Deformacion acumulada D10mm-Nit Sales- 0,023 mm(CD); 0,019 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D10mm-Nit Gas- 0,097 mm(CD); 0,101 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D30mm -Nit Sales- 0,055 mm(CD); 0,000 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D30mm -Nit Gas- 0,200 mm(CD); 0,085 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D60mm -Nit Sales- 0,068 mm(CD); 0,033 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D60mm -Nit Gas- 0,126 mm(CD); 0,106 mm(CDCE)

- Las conclusiones derivadas de lo anterior serian similares a las expuestas para el
anillo.

- Para estos elementos geométricos se confirma, ademas es claro en los dos tipos
de andlisis, la menor distorsién producida en las piezas sometidas a un tratamiento
de estabilizacion térmica previa. En este caso se extiende también a las piezas
nitruradas gaseosamente. Al igual que lo comentado respecto al efecto del tipo de
nitruracion, este hecho anterior se manifiesta de forma mas clara para el acero al
carbono.

Deformacion acumulada D10mm-Estabilizado- (-0,006) mm(CD); 0,010 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D10mm -Ferritico/perli- 0,074 mm(CD); 0,120 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D10mm -Martensitico- 0,052 mm(CD); 0,019 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D30mm-Estabilizado- 0,045 mm(CD); 0,015 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D30 mm -Ferritico/perli- 0,045 mm(CD); 0,020 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D30mm -Martensitico- 0,065 mm(CD); 0,050 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D60mm-Estabilizado- 0,040 mm(CD); 0,000 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D60 mm -Ferritico/perli- 0,068 mm(CD); 0,068 mm(CDCE)
Deformacion acumulada D60mm -Martensitico- 0,086 mm(CD); 0,071 mm(CDCE)
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- Aunque parece claro a priori este efecto, debera confirmarse con el DOE, dado que
al analizar la variacion de ovalidad de los taladros de 60 mm no queda tan claro el
beneficio de la estabilizacién. Se entiende en este TFM como variacion de
ovalidad, como una variacion diferencial de diametros perpendiculares. La figura
siguiente sirve como aclaracion de la identificacion realizada de los diametros
marcado y perpendicular resefiados anteriormente.

D marcado

Variaciones en didmetros perpendiculares Taladro 60 mm Piezas 3 Nitruradas/Sin
nitrurar

Diferencia medidas Nitrurado/Sin nitrurar [mm

P712311 P81.2311
P1F-1140Ferr/Per | P2 F-1140 Ferr/Per | P3 F-1140 Estabil P4 F-1140 Estabil. P91.2311Estabil. | P101.2311 Estabil.

Templado y Templado y
N.Sales N.Gas N. Sales N.Gas M. Sales N. Gas
revenido N. Sales revenido N. Gas

‘ M Didmetro marcado 0,02 0,03 0,02 0,03 0,01 0,03 0,01 0,02
‘ID\émetro perpendicular 001 0,02 0,01 0,02 0,01 0,04 0,01 0,03

Fig 5.3-7. Comparativa variacion diametros perpendiculares taladro 60 mm (combinaciones de disefio)(F-1140-
C45E/1.2311-40CrMnMo7) segln proceso analisis CD

Al comparar las variaciones anteriores entre las piezas en acero en estado de
suministro y las piezas estabilizadas térmicamente, la variacion es muy similar. No
obstante, hay que tener en cuenta que la precisién del alexdmetro es menor que la
del micrémetro de 3 contactos, y el rango de distorsiones referido anteriormente es
muy estrecho, por lo que este instrumento seria menos sensible a diferenciaciones
dentro de este rango.

- No pueden extraerse otras conclusiones claras respecto de los efectos del material
y de los otros estados microestructurales previos.
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Defecto de masa

Variaciones globales en dimensién 70 mm def. masa Piezas 3 Nltruradas/Sin nitrurar
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P1F-1140 P2F-1140 P3F-1140 P4 F-1140 ITrSan;l‘l:O P6F-1140 TZ;IV\ZB‘:;I Tzar'ﬂllza?itl P91.2311 P101.2311 | P111.2311 | P121.2311
Ferr/PerN. | Ferr/PerN. | Estabil. N. | Estabil. N. | =TPEY | Templey | [EMPERe Y| TRMPETON | el N | Estabil. N. | Recocido N.| RecocidoN.
Sales Gas Sales Gas T Rev. M. Gas B B Sales Gas Sales Gas
Sales Sales Gas
| M Dimensién 70 mm 0,08 0,02 0,08 0,03 0,12 0,05 0,08 0,04 0,04 0,04 0,00 0,01

Fig 5.3-8. Comparativa distorsiones globales defecto de masa 70 mm Pieza 3 segln piezas(combinaciones de disefio)(F-
1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD

Variaciones en dimension 70 mm medicién por ejes def. masa Piezas 3
Nitruradas/Sin nitrurar

0,20
0,19
0,18
0,17
0,16

0,15
0,14
0,13
012
0,11
0,10
0,09
0,08
0,07
0,06
0,05
0,04
0,03
0,02

Diferencia medidas Nitrurado/Sin nitrurar [mm]

0,01

0,00
0,01
-0,02
-0,03
-0,04

P1F-1140 | P2F-1140 | P3F-1140 | P4F-1140 E‘é;l::o PEF-1140 1:;“1"23?‘;1 123’“1.I2:5d];1 P81.2311 (P101.2311 [P111.2311 |P121.2311
Ferr/Per N_| Ferr/PerN.| Estabil. N. | Estabil. M. Revp NV Templey reve:wdof: reve:idol\r Estabil. N. | Estshil. N. | Recocido | Recocido
Sales Gas Sales Gas * " | Rev.N. Gas : ) Sales Gas N. Sales M. Gas
Sales Sales Gas

WEsquina interior | 0,05 0,03 0,03 0,04 0,03 0,00 0,05 0,06 0,04 0,05 0,03 0,03
HEje 0,09 0,02 0,06 0,03 0,11 0,04 0,07 0,04 0,03 0,02 0,01 0,02
W Extremo 0,11 0,02 0,11 0,02 0,18 0,01 0,09 0,02 0,05 0,05 -0,02 -0,01

Fig 5.3-9. Comparativa distorsiones segun Ejes de medicion defecto de masa 70 mm Pieza 3 segun piezas(combinaciones
de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD
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Variaciones globales en dimensién 70 mm def. masa Piezas 3 Nlitruradas/Sin nitrurar
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1F-1140 2F-1140 3F-1140 4F-1140 5F-1140 6F-1140 712311 812311 912311 101.2311 1112311 121.2311
Ferr/PerM. | Ferr/Per M. Estabil. N Estabil. N. |Templey Rev. Templey Rev.| Ferr/PerN. | Ferr/PerN. Estabil. N Estabil. N. | Recocido N. | RecocidoM.
Sales Gas Sales Gas N. Sales N. Gas Sales Gas Sales Gas Sales Gas

W Dimensidn 70 mm 0,080 0,020 0,080 0,000 0,120 0,050 0,080 0,000 0,040 0,040 0,000 0,000

Fig 5.3-10. Comparativa distorsiones globales defecto de masa 70 mm Pieza 3 seguin piezas(combinaciones de
disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segln proceso analisis CDCE

Variaciones en dimensién 70 mm medicién por Ejes def. masa Piezas 3 Nitruradas/Sin nitrurar

0,200

0,180

0,160

0,140

0,120

0,100

0,080

0,060

Diferencia medidas Nitrurado/Sin nitrurar [mm]

0,040

0,020

0,000

1F-1140 712311 ’ 1112311
271140 | 3F-1140 Estabil. | 4 F-1140Estabil. | 5F-1140 Temple | 6 F-1140 Temple 812311 | 912311 Estabil | 1012311 1212311
Ferr/PerN. Ferr/PerN. Recocido N.
Ferr/PerN.Gas N.Sales N.Gas yRev. N.Sales | yRev.N.Gas Ferr/Per N.Gas N.Sales Estabil. N. Gas Recocido N. Gas
Sales Sales Sales
M Esquina interior 0,050 0,030 0,030 0,040 0,030 0,000 0,050 0,060 0,040 0,050 0,030 0,030
mEje 0,080 0,000 0,060 0,000 0,110 0,000 0,070 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
W Extremo 0,110 0,000 0,110 0,000 0,180 0,000 0,090 0,000 0,000 0,050 0,000 0,000

Fig 5.3-11. Comparativa distorsiones segln Ejes de medicion defecto de masa 70 mm Pieza 3 segln
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CDCE

Las primeras conclusiones que se pueden extraer son las siguientes:

Las deformaciones se han producido y son, en general, detectables por
instrumentos de medicién convencionales.
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- En general se ha producido una apertura del defecto de masa. La influencia de la
nitruracién pura en esta apertura no se pueden determinar como clara, dado que
era esperable este efecto tras someter las piezas Unicamente a un ciclo térmico.

- Los rangos de deformaciones son:
Global-0,00-0,12 mm (promedio 0,05 mm)
Eje Esquina interior- 0,03-0,09 mm (promedio 0,04 mm)
Eje Medio- (-0,02)-0,11 mm (promedio 0,04 mm)
Eje extremo- (-0,02)-0,18 mm (promedio 0,05 mm)
Para poner en perspectiva estas distorsiones respecto a las tolerancias de
fabricacion normalizadas, considerando el defecto de masa como agujeros, Yy
teniendo en cuenta las especificaciones de fabricacion impuestas a las piezas:
Defecto de masa- 70H9 -Limites de tolerancia de fabricacion: 70,000-70,074 mm.
En este caso seria muy probable un incumplimiento de la especificacion, si se
fabricase sin tener en cuenta las distorsiones, por dos razones: al comparar los
rangos estimados de distorsion y el rango de tolerancia, y al ser una distorsion
diferencial segun el eje de medicidbn. La consecuencia geomeétrica seria una
pérdida de paralelismo entre los lados del defecto, que podria tener un efecto muy
adverso en el ajuste del posible eje que encajase en el agujero que constituye el
defecto de masa.

- En este caso, el efecto del tipo de nitruraciébn es inverso a los elementos
geométricos estudiados hasta el momento: la nitrocarburacién en bafio de sales
provoca mayor distorsion. Esto es mas claro para el acero al carbono que para el
acero 40CrMnMo7. Esta circunstancia corrobora la prevalencia del efecto térmico
en las distorsiones de este defecto de masa, dado que la temperatura de operacién
es mayor en el proceso salino.

Deformacion acumulada DefMasa GLOBAL-Nit Sales- 0,40 mm (CD); 0,4
mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa GLOBAL Nit Gas- 0,19 mm (CD); 0,11
mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa Esquina-Nit Sales- 0,23 mm (CD); 0,23
mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa Esquina Nit Gas- 0,30 mm (CD); 0,30
mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa Medio-Nit Sales- 0,37 mm(CD); 0,33 mm(CDCE)
Deformacion acumulada DefMasa Medio Nit Gas- 0,13 mm(CD); 0,00 mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa Extremo-Nit Sales- 0,52 mm(CD); 0,49
mm(CDCE)

Deformacion acumulada DefMasa Extremo Nit Gas- 0,11 mm(CD); 0,05
mm(CDCE)

- Parece bastante evidente que en este defecto de masa el acero al carbono
experimenta mayor distorsién en cualquier de los casos que el acero 40CrMnMo7.
La distorsion acumulada es de 0,38 mm frente a 0,21 mm.
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5.3.3.ESTIMACION DE FACTORES SIGNIFICATIVOS EN LA DISTORSION. DISENO DE
EXPERIMENTOS

En primer lugar, se expondra el estudio realizado sobre la influencia del diametro del
elemento geométrico y del espesor de pared en los taladros circulares en la deformacién
producida. Se recuerda que esta discusion se lleva a cabo sobre los taladros de diametro
10, 30 y 60 mm de las Piezas 3 y sobre el didmetro interior de los Anillos, dado que se
considerd que son elementos geométricos comparables entre si.

Con el fin de agrupar la influencia de los otros factores de disefio, se han construido
graficas agrupando la evolucion de las distorsiones por bloques de igualdad de los otros
factores de disefo (material, estado microestructural y tipo de nitruracion).

En cuanto a la evolucibn de la distorsion respecto del diametro del elemento
geométrico se presenta la siguiente figura (se han tenido en cuenta los valores obtenidos
por el proceso de analisis CD).

Evolucion distorsidnrespecto didmetro elemento geométrico- Acero C45E

0,120

0,100 =
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w=f==Ferr/Per Nit Sales

0,060
=fl=Ferr/Per Nit Gas

== Est. /Nit Sales
/ i Est /it Gas
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0,040

=fe=Martn./Nit. Sales
== artn./Nit. Gas

0,020 /

0,000
0,00 y 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 120,00 140,00

-0,020 " - " —
Dimensién nominalDiametro[mm]

Fig 5.3-12. Variacion distorsion con diametro taladro acero C45E tras niruracion

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
188 TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Publica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Evolucidn distorsiénrespecto didmetro elemento geométrico- Acero
42CrMod y 40CrMnMo7
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Fig 5.3-13. Variacion distorsion con diametro taladro acero de baja aleacion tras nitruracion

Aunque sujeto a la variabilidad de los resultados obtenidos para el taladro de 10 mm,
se advierte una relacion clara de crecimiento de distorsién con el aumento de diametro del
elemento geométrico para los dos tipos de acero. Esta tendencia es clara para la
nitruracion gaseosa y discutible, cuando menos, para la nitrocarburacion salina. Este
hecho estaria en acuerdo con lo referido en la revision de antecedentes [48].

En cuanto a la relacion con el espesor, ha de sefialarse previamente los criterios del

andlisis:

- Bloques por diametro de taladro (que corresponden cada uno a un espesor, como
se indica mas adelante) y a su vez por tipo de nitruracion. Se agrupan los datos en
dichos bloques independientemente del estado microestructural inicial y el tipo de
material, dado que son efectos que se han demostrado a priori con mucho menor
efecto que el tipo de nitruracion. Se calculé el promedio de distorsion para cada
uno de los bloques.

- Para cada tipo de taladro se calcula su espesor o espesor medio. En el didmetro
del anillo esta claro (10 mm). Para los taladros de la pieza 3, se calcul6 un espesor
promedio como el de un anillo equivalente, cuyos diametros interiores y exterior
estuviesen definidos por el borde libre mas cercano y mas alejado
respectivamente, del elemento geométrico en cuestion. Asi:

Taladro 10 mm- Espesor de pared estimado: 25 mm
Taladro 30 mm- Espesor de pared estimado: 20 mm
Taladro 60 mm- Espesor de pared estimado: 12,5 mm.
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Se obtuvieron las siguientes figuras:

Distorsién vs Espesor de pared
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Fig 5.3-14. Variacion distorsion con Espesor de pared segun tipo de nitruracion

Tal y como aparece reflejado en la literatura revisada, se produce un descenso de la
distorsiébn con el aumento del espesor de pared. EI comportamiento de la nitruracién
gaseosa es muy similar al mostrado en la referencia [3].

Como complemento, se ha graficado la evolucion de la distorsién frente a dos
parametros que se consideraban interesantes:

-Uno paramétrico adimensional: Espesor/Diametro

-Teniendo en cuenta que la nitruracion es un fenémeno que depende de una densidad de
flujo de materia, se podria prever una dependencia respecto de la superficie expuesta a
nitruracién (Ley de Fick). Para este tipo de elemento geométrico, la superficie que limita el
mismo, superficie interna de los taladros.

Distorsiénvs E/D
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Fig 5.3-15. Variacion distorsion con E/D segun tipo de nitruracion
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Esta figura permite ver una tendencia clara de descenso con el aumento del
parametro E/D. Podria resultar muy util, dado que la representacion frente a un pardmetro
adimensional permitiria una generalizacion de los efectos de la nitruracién, pudiendo ser
tenido en cuenta en la estimaciéon de la distorsiébn provocada en elementos geométricos
con caracteristicas similares. De hecho, podrian establecerse relaciones empiricas entre la
distorsion y este parametro adimensional. No se presentan aqui dado que, para establecer
tal generalizacion, deberian extenderse los estudios. Aun asi, se sefiala que la relacion es
cuasi lineal en el caso de la nitrocarburacién en bafio de sales, y algun tipo de potencial en
la nitruracién gaseosa (cuasilineal si se obvia el diametro interior del anillo) .

Distorsion vs Area nitruracion
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Fig 5.3-16. Variacion distorsion con E/D segun tipo de nitruraciéon

Esta gréfica parece confirmar que las distorsiones producidas tienen una importante
dependencia del area efectiva de nitruracion. Para la nitruracién gaseosa la relacion es
cuasi lineal. No esta tan claro para la nitrocarburacion en bafio de sales, pero si se
representasen solamente los valores derivados de los taladros de la pieza 3, la relacion
seria cuasi lineal.

Analisis Disefio de Experimentos.

Se realizaron analisis por disefio de experimentos segun los criterios descritos en el
capitulo correspondiente.

Simplemente recordar que se hizo un analisis de la variacion de distorsiones para
cada elemento geométrico, evaluando la influencia de los factores de disefio: tipo de
material, estado microestructural inicial y tipo de nitruracién. Se realizaron con los datos
del analisis CD y con los datos del andlisis CDCE, a modo de comprobacion y en la
busqueda de mayor especifidad.

Se presenta a continuacién un resumen de los datos relevantes, extraidos de las
tablas ANOVA de cada DOE realizado. La tabla refleja los p-valores para cada factor
principal. Los sombreados en rojo son lo que, para un nivel de confianza del 95%, el
software Statgraphics indica como significativos (p-valor<0,05). En las filas denominadas
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Inter signifi se listan las interacciones entre los factores principales que resultaron
significativas. No se especifica su p-valor puesto que la interpretacion fisica de estas
interacciones resulta dificil. En apéndice a este trabajo (B.4) se presentan dos ejemplos de
las salidas que proporcioné el software en el analisis mediante DOEs.

cD CDCE

Tipo de material  Estado microestructuralinicial ~ Tipo nitruracion  Tipo de material  Estado microestructural inicial - Tipo nitruracion

Elemento
geométrico

Anillos
Dext 0,7298
Inter signifi | ABC=AB=AC

Dint 0-@5%* 0.73%8 00711

0,9478 0,1987 0,2259

Inter signifi AB>BC-ABC AB

Casquillos

Altura 0.6027 0.0555 || 0.4368 o156+ |
Inter signifi  |AC=ABC AC

Anchura 0,4945 0,0571
Inter signifi  |ABC=AB=BC=AC

Pieza 3

D10mm 0,1201

Inter signifi | AB=BC>AC AB=BC>AC

D30mm 0,159

Inter signifi | ABC>BCAC AB>BC

DEOmm 0,0942

Inter signifi  |AC BC=AC

Defecto masa 0,1142

Inter signifi AC

3 1,4376] 0,2076] 0,0259 2,7102] 1,1136] 0,2855

Tabla 5.3-2. Resumen p-valores tablas ANOVA.

Aunque la interpretacion es aun compleja, se pueden realizar las siguientes
afirmaciones:

El factor con mayor influencia es claramente el tipo de nitruracion, tal y como se
podia concluir del analisis de distorsiones realizado en el capitulo anterior. En
todos los gréaficos ANOVA, ademds, aparecen sus valores representativos mas
alejados entre siy de los residuos producidos en la prueba.

Asimismo, se puede sefalar de forma categdrica que la distorsién provocada por la
nitruracién gaseosa es muy superior a la producida por la nitrocarburacién en bafio
de sales, tal y como se sefal6 en el capitulo anterior. Esto queda claro en las
tablas de pruebas de multiples Rangos, en las graficas de medias y de
interacciones 2 a 2.

Elemento geométrico LS Media Nit Sales LS Media Nit Gas
Anillo Dext 0,0358 0,0491
Anillo Dint 0,0075 0,0566
Casquillo Altura 0,0325 0,0841
Casquillo Anchura 0,0025 -0,0341
P3 D10 mm 0,004 0,0159
P3 D30 mm 0,0103 0,0185
P3 D60 mm 0,0085 0,0214
P3 Defecto de masa 0,062 0,032

Tabla 5.3-3. Resumen Pruebas de Mdltiples Rangos Tipo de Nitruracion.
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El Unico caso para el que se invierte la tendencia es para el defecto de masa 70x70
de las Piezas 3, tal y cdmo se habia sefialado tras la observacion de los valores
absolutos de las distorsiones.

Gréfico de Interacciones

0,03 — Tipo de nitruracién

4 —=— Bafio de Sales

] —— Gaseosa
0,025 —

0,02
0,015

0.01

Variacion en dimensién

0,005

AN

Estabilizado t Ferritico/perl ~ Templado y rev

Estado estructural inicial

Fig 5.3-17. Ejemplo de grafico de interacciones-claramente se advierte el mayor valor de distorsion para la
nitruracion gaseosa(P3 D60mm)

- El factor que menor influencia tiene es el tipo de material. Esto podria encontrar
explicacion y, podria ser predecible, dado que la diferencia de los efectos de la
nitruracion (capa efectiva, mecanismo de nitruracién) entre el acero al carbono
C45E vy al acero 42CrMo4 no eran demasiado relevantes segun se desprende del
estudio de caracterizacion de tratamientos. Sin embargo, si que adquiere mayor
relevancia en el caso de la Pieza 3, tal y como se pudo intuir en el capitulo anterior.
Esto tiene l6gica dado que el acero de baja aleacién utilizado en este caso fue el
40CrMnMo7 del cual se afirmé que tendria mayor capacidad de nitruraciéon en
términos de mayor endurecimiento por precipitacion de nitruros y, segun las
conclusiones de la Fase 1, formaria capa nitrurada de menor espesor.

La menor influencia del tipo de material queda patente al observar los graficos
ANOVA de los DOE, donde la dispersion respecto de los residuos es menor casi
siempre para este factor.

ANOVA Grafico para Variacién en dimensién

Baiio de Sales Gaseosa

Tipo de nitruracion P =0,0152

FerBsmbjiddo t Templado y rev

Estado estructural inicial P =0,0180

F-1140F-1252

Tipo de material P=0,7298

Residuos

ST A N A R AL TR R PR
-24 14 -4 6 16 26 36
(X 0,001)

Fig 5.3-18. Ejemplo de grafico ANOVA-(Anillo Dext)
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Lo afirmado antes respecto a la mayor influencia del material al comparar las
distorsiones en piezas fabricadas con C45E y 40CrMnMo7 queda patente en las
tablas de pruebas de multiples rangos.

LS Media CASE LS Media 42CrMo4/40CrMnMo7

Anillo Dext 0,041 0,043
Anillo Dint 0,035 0,029
Casquillo Altura 0,056 0,06

Casquillo Anchura -0,029 -0,0025
P3 D10 mm 0,0076 0,0122
P3 D30 mm 0,0173 0,0115
P3 D60 mm 0,0189 0,0110
P3 Defecto de masa 0,0594 0,035

Tabla 5.3-4. Resumen Pruebas de Mdltiples Rangos Tipo de material.

En la pieza 3, siempre es mayor la distorsion para el C45E (salvo en el taladro D10
mm, sobre el cual se ha referido ya varias veces que hay que tener cautela al
considerar los resultados obtenidos) que para el 40CrMnMo7. Al comparar las
distorsiones entre los elementos fabricados en acero C45E y 42CrMo7 hay
alternancia, ademas de que las tablas ANOVA no encontraron diferencia
estadisticamente significativa entre los dos niveles del factor.

Grafico de Interacciones

0,08 — Estado estruc
1 —= Estabilizac
—— Ferritico/p:

0,04 . ]

Wariacién en dimensidn

0,02 -

EN 1.2311 F-1140

Tipo de material

Fig 5.3-19. Ejemplo de grafico interacciones-se ve claramente que la distorsion es mayor para el acero C45E (F-
1140) que para el acero 40CrMnMo7 (EN 1.2311)-(P3 Def Masa)

- Lainfluencia del estado microestructural inicial, requiere de mayor detenimiento en
su andlisis por dos razones. La primera, se trata de un factor que se ha estudiado
con tres niveles (ferritico/perlitico, estabilizado térmicamente y martensitico). La
segunda, su influencia es intermedia entre los otros dos factores, tal y como se
desprende de las tablas ANOVA. Aun siendo inferior su influencia respecto del tipo
de nitruracion, debe tenerse en cuenta en el disefio del proceso de fabricacion
puesto que se ha revelado como significativa para la mayor parte de los elementos
geomeétricos (segun DOE sobre analisis CD).
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Elemento LS Media LS Media LS Media Homogeneidad
geométrico Estabilizado (E) Ferritico/Perlitico(FP) Martensitico(M)
Anillo Dext 0,0375 0,03625 0,05375 E=FP#M
Anillo Dint 0,0375 0,0225 0,03625 E=M#FP
Casquillo 0,0475 0,06375 0,06375 E=FP=M
Altura
Casquillo -0,02125 -0,0025 -0,02375 E=FP=M
Anchura
P3 D10 mm -0,00175 0,018375 0,01325 E#M#FP
P3 D30 mm 0,0125 0,01375 0,0171 E=FP
E#M
FP=M
P3 D60 mm 0,0075 0,01675 0,02075 FP=M#E
P3 Defecto de 0,0441 0,0316 0,0658 E=FP
E=M
masa FP#M

Tabla 5.3-5. Resumen Pruebas de Mdltiples Rangos Estado microestructural inicial.

Nota: La columna Homogeneidad refiere los grupos que el andlisis ANOVA considera estadisticamente iguales
o diferentes.

Aparentemente, segln este analisis, no se evidencia una tendencia general clara respecto
del efecto del estado microestructural inicial. En unos casos, la distorsion es menor en un
estado microestructural inicial y en otros en uno diferente. Unicamente, se podria
interpretar una cierta tendencia a una menor distorsion en las Piezas 3 que hubiesen sido
sometidas antes al proceso de estabilizacion. Las interacciones con los otros factores
impiden una conclusién o conclusiones claras con los efectos expuestos hasta ahora. En
este caso, es imprescindible acudir a los graficos de interaccion para extraer alguna
conclusién cualitativa adicional(ver apéndice A.5).

Las interacciones estudiadas fueron:

Interaccion Estado Microestructural-Tipo de Nitruracién

Interaccion Estado Microestructural-Tipo de material

Una interpretacion fisica de las interacciones resulta compleja. Sin embargo, si que se
puede afirmar que:

- Existe una fuerte interaccion del tipo de material en el efecto del estado estructural
sobre el nivel de distorsion. Esto era algo predecible.

- En general, el tratamiento térmico de estabilizacion previo resulta en una menor
distorsion tras el tratamiento de nitruraciéon, dado que en 19 de las 32 interacciones
(60%) estudiadas fue el estado microestructural que experimentd menor distorsion.
Esto confirmaria las afirmaciones hechas en el capitulo anterior. Respecto de los
otros estados microestructurales, el estado ferritico/perlitico resulta en el minimo de
distorsion en el 25% de los casos y en el estado martensitico en el 15%.

- El tratamiento térmico de estabilizacion tiene mayor efecto moderador en el acero
al carbono, que en el acero de mayor aleacién, confirmando las afirmaciones
realizadas anteriormente.
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5.4. CONCLUSIONES FASE 2.

Se enumeran en este apartado las afirmaciones principales, y con mayor sustentacion
empirica, extraidas de la discusion realizada en esta Fase 2:

- Los procesos termoquimicos de nitruracion clasicos produciran distorsiones,
detectables por instrumentos de medicién convencionales, en las piezas sometidas
a ellos.

- El rango de distorsiones variara en funcién de la geometria y dimensiones de la
pieza, y/o elemento geométrico, y de las condiciones de disefio del proceso de
fabricacién (tipo de material, estado microestructural-tratamientos térmicos, y del
tipo de nitruracion) por lo que la estimacion de las distorsiones de una combinacion
de disefio especifica requerird de un estudio particular.

- No obstante lo anterior, para los casos estudiados de formas geométricas simples y
pardmetros de disefio, el rango de distorsiones estara situado entre 0,01 y 0,15 mm
(con un valor promedio de 0,04-0,06 mm) en sentido positivo de aumento de la
dimensién. En ciertos casos se producira disminucion de la dimension, pero
parecen menos habituales. Como consecuencia de lo anterior, deberian tenerse en
cuenta dichas distorsiones en el disefio del proceso de fabricacién de piezas, o
elementos geométricos, con un nivel de tolerancia dimensional exigido superior a
IT9 (rango de tolerancias para elementos con ajuste), con el fin de evitar el
incumplimiento de especificaciones.

- Para el elemento geométrico agujero interior circular (taladro), uno de los mas
habituales en el disefio de piezas, el valor absoluto de distorsibn aumenta con el
didmetro del mismo y disminuye con el espesor de pared. Podrian establecerse
generalizaciones del comportamiento de distorsiones, de un determinado proceso
de nitruracion, en elementos geométricos de este tipo, dado que, parece factible la
obtencion de relaciones empiricas simples entre la deformacién y parametros de
disefio adimensionales tales como (Espesor pared/Didmetro). De este modo
podrian minimizarse las operaciones posteriores de rectificado en su caso.

- Entre los factores de disefio estudiados, el que mayor influencia ha evidenciado en
el nivel de distorsion producido ha sido el tipo de nitruracion. En este caso, el
proceso industrial real de nitruracién gaseosa genera claramente mayor distorsion
qgue el proceso de nitrocarburacién en bafio de sales, independientemente del
elemento geométrico, material o estado microestructural inicial. Teniendo en cuenta
que éste Ultimo se realiza nominalmente a una temperatura 65 K superior al
primero, se puede concluir que la mayor distorsibn estd relacionada
preeminentemente con el propio proceso de nitruracion, en vez de sobre el ciclo
térmico asociado. El proceso de nitruracion gaseosa estudiado en este trabajo
generaba, en los aceros sometidos a estudio, capas nitruradas de un espesor
bastante superior a las producidas en el proceso salino, como consecuencia de un
tiempo de operacion muy superior (96 frente a 2 horas). Por ello, se podria
generalizar que a mayor capa efectiva, mayor distorsion generada.

Se ha de resefiar la excepcion producida en el elemento geométrico defecto de
masa abierto, donde el comportamiento fue inverso. Aunque deberia realizarse
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algun estudio complementario sobre algun otro defecto de masa abierto, se ha
interpretado como que, en estos casos, el ciclo térmico tendrd mayor importancia
gue la nitruracion, produciéndose una relajacion de tensiones mucho mayor.

- El valor de distorsion parece disminuir con el aumento de aleacion del acero
(aleacién con elementos susceptibles de generar nitruros). Esto se deduce en base
a la literatura revisada y a los resultados obtenidos en este TFM en la comparativa
aceros C45E-42CrMo4/40CrMnMo7. Este hecho esta en acuerdo con la conclusion
anterior, dado que a mayor aleacién la capa nitrurada sera menor, en igualdad de
condiciones de proceso termoquimico.

- Se puede afirmar que, en consonancia con las recomendaciones que la literatura
da, es altamente recomendable la realizacibn de un tratamiento térmico de
relajacion de tensiones (estabilizado) previo al rectificado y nitruracion de piezas de
geometria compleja (con gran defecto de masa), y especificaciébn de tolerancia
media-alta, con el fin de reducir las distorsiones producidas en el tratamiento y
garantizar el cumplimiento de especificaciones de fabricacion. El beneficio de este
tratamiento parece aumentar con la disminucion en la aleaciéon del acero. Existe
una fuerte interaccién entre ambos factores de disefio.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 197




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p nma
Piblica de Navarra

6. CONCLUSIONES GENERALES.

Teniendo en cuenta los objetivos planteados en la concepcion de este Trabajo Fin de
Master, se puede concluir:

- Se ha realizado una investigacién exhaustiva del efecto que los diferentes tipos de
nitruracion industrial reales estudiados, tanto desde el punto de vista experimental
como del estudio del estado del arte.

- Dadas las diferencias entre los parametros de operacion de los tratamientos de
nitruracion, los efectos producidos son diferentes, pero coherentes con lo esperado
y entre si.

- Los resultados obtenidos permiten una estimacion aceptable del efecto de los
procesos industriales en un amplio rango de tipos de acero. Se ha podido
establecer una caracterizacion de la nitrocarburacion de VTN que podra permitir
una estimaciéon mas precisa de dichos efectos.

- Se han establecido pautas de seleccion del tipo de nitruracién en funcién del tipo
de acero de fabricacion.

- Se ha establecido claramente que los procesos termoguimicos convencionales
producen distorsiones, las cuales estan muy determinadas por los parametros de
disefio de pieza y del proceso de fabricacion.

- Se ha estimado el orden de magnitud de las distorsiones producidas y comparado
con niveles practicos de exigencia de tolerancia

- Se han determinado los parametros que permitirian un disefio adecuado del
proceso de fabricaciébn que garantizase la consecucién de una minima distorsién
dimensional, evitando asi incumplimientos de exigencias o costosas operaciones
posteriores a la nitruraciéon de acabado.

Por todo lo anterior, se consideran cumplidos y ampliados los objetivos iniciales de
este TFM y del promotor del mismo, VTN, S.L.

Adicionalmente, se quiere enumerar los conocimientos principales adquiridos:
- Teoria y realidad practica de los tratamientos termoquimicos de nitruracion.

- Necesidad de un planteamiento meticuloso y sistematico de un TFM de caracter
preeminentemente experimental.

- Aplicacion préactica de técnicas de caracterizacion de materiales y de metrologia.

- Aplicacion préactica del analisis estadistico y del disefio de experimentos, y su gran
utilidad en el estudio de poblaciones de datos y en la consecucién de conclusiones.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
198 TRABAJO FIN DE MASTER



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

up

na

Universidad
Publica de Navarra

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER

199




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y n a
ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

Universidad
Piblica de Navarra

7. TRABAJOS FUTUROS.

Como complemento a este TFM se desea plantear una lista de los trabajos de
investigacion cientifico-técnicos que el autor considera de mayor interés tras la realizaciéon
del mismo:

- Comportamiento a fatiga de los aceros al carbono y baja aleacién tras los
tratamientos de nitruracion.

- Comportamiento a desgaste de aceros herramientas tras la nitruracion.

- Comportamiento frente a corrosion de los aceros tras tratamientos de nitruracién.
De particular interés seria la evaluacién del acero inoxidable martensitico tras
someterlo a nitrocarburacion+postoxidacion.

- Ampliacion del estudio de distorsiones con variacion del tipo de pieza. En particular,
realizandolo sobre piezas de mayor complicacién geométrica. Este tipo de estudio
permite una combinacién de factores cuasiinfinito.

- Estudio de la influencia de los parametros de mecanizado en las distorsiones
producidas tras nitruracion.

- Evaluacion de una técnica no destructiva de determinacion del estado tensional de
las piezas previo a la nitruracion, con el fin de estimar correlaciones con la
deformacién producida.
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Fig 5.3-3. Comparativa distorsiones anchura y altura defecto de masa Casquillos segun
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso andlisis CD

Fig 5.3-4. Comparativa distorsiones anchura y altura defecto de masa Casquillos segun
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/F-1252-42CrMo4) segun proceso analisis CDCE

Fig 5.3-5. Comparativa distorsiones diametros 10,30 y 60 mm Pieza 3 segun piezas(combinaciones
de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso andlisis CD

Fig 5.3-6. Comparativa distorsiones diametros 10,30 y 60 mm Pieza 3 segun piezas(combinaciones
de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso andlisis CD

Fig 5.3-7. Comparativa variacion diametros perpendiculares taladro 60 mm (combinaciones de
disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD

Fig 5.3-8. Comparativa distorsiones globales defecto de masa 70 mm Pieza 3 segln
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD

Fig 5.3-9. Comparativa distorsiones segin Ejes de medicién defecto de masa 70 mm Pieza 3 segln
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CD

Fig 5.3-10. Comparativa distorsiones globales defecto de masa 70 mm Pieza 3 segln
piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segun proceso analisis CDCE

Fig 5.3-11. Comparativa distorsiones segun Ejes de medicién defecto de masa 70 mm Pieza 3
segun piezas(combinaciones de disefio)(F-1140-C45E/1.2311-40CrMnMo7) segln proceso analisis
CDCE

Fig 5.3-12. Variacion distorsion con didmetro taladro acero C45E tras niruracion

Fig 5.3-13. Variacion distorsién con diametro taladro acero de baja aleacion tras nitruracion
Fig 5.3-14. Variacion distorsién con Espesor de pared segun tipo de nitruracion

Fig 5.3-15. Variacion distorsién con E/D segun tipo de nitruracion

Fig 5.3-16. Variacion distorsién con E/D segun tipo de nitruracién

Fig 5.3-17. Ejemplo de gréfico de interacciones-claramente se advierte el mayor valor de distorsién
para la nitruraciéon gaseosa(P3 D60mm)

Fig 5.3-18. Ejemplo de grafico ANOVA-(Anillo Dext)

Fig 5.3-19. Ejemplo de gréfico interacciones-se ve claramente que la distorsion es mayor para el
acero C45E (F-1140) que para el acero 40CrMnMo7 (EN 1.2311)-(P3 Def Masa)
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Tabla 5.3-4. Resumen Pruebas de Mdltiples Rangos Tipo de material.

Tabla 5.3-5. Resumen Pruebas de Mudltiples Rangos Estado microestructural inicial.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 211




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Universidad
Piblica de Navarra

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
212 TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

up

na

Universidad
Publica de Navarra

A. APENDICES PRINCIPALES.
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A.1.ESTUDIO SISTEMATICO PROCESOS NITRURACION FASE 1.

A.1.1. ACERO AL CARBONO C45E

A.1.1.1.Sin tratamiento. Probeta de control.

Estudio metalografico.
Las micrografias obtenidas tras el ataque Picral+Nital muestran una estructura clasica
ferritico/perlitica tanto en la zona superficial como en el nucleo.

Fig A.1-1. Acero C45E sin tratar (200x)

Perfil microdureza.

Fig A.1-2. Borde probeta Acero C45E sin tratar (1000x)

En las colonias de perlita(zonas oscuras) se advierte claramente las laminas de ferrita
y perlita. Estan dispersas en una matriz de ferrita (red clara) como corresponde a un acero
hipoeutectoide. El tamafio de grano es grande (entre 20 y 40um para la perlita) como
corresponde a un material en estado normalizado.

CASE SIN TRATAMIENTO

Qlg] distancia a la superficie [um] |HV [Vickers]
X y

P6 100 38 100 222,7
" 90 0 207,9

! 185 100 212,1

" 290 0 240,5

! 1030 0 225,6

! 3030 0 227,7

" 10000 0 229,5

AV [Vickers] 223,7

S [Vickers] 11,0

Tabla A.1-1. Datos microdureza C45E sin tratar(Probeta 6).
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Fig A.1-3. Perfil microdureza C45E sin tratamiento

El valor de microdureza obtenido es, atendiendo a la equivalencia dureza Brinell-dureza
Vickers, concordante con el valor declarado por el suministrador del acero. Si acaso,
ligeramente superior (224 HV(0,1) frente a 204 HB).

A.1.1.2. Nitrocarburacién en barfio de sales.

Estudio metalogréfico.

En este caso se realizé un estudio tras el ataque del Picral 4% y luego tras el ataque del
Nital 3%. Las primeras micrografias muestran una estructura clasica ferritico/perlitica tanto
en la zona superficial como en el nacleo. Aunque no se pueda afirmar con total rotundidad,
se advierte una zona mas oscurecida en la capa superficial (hasta 300-320 ym) que podria
corresponder con la capa nitrurada. En este caso no puede tratarse precipitados de
nitruros aleados, pero si que la difusion del N provocaria una ligera deformacion de la red
cristalina que se manifestaria en un ataque diferencial por parte del reactivo. Las
micrografias después del ataque conjunto reafirman la morfologia ferritico/perlitica. En
ellas se advierte una coloracion diferente de los granos de ferrita en la zona superficial, lo
que podria identificarse con “caminos” preferenciales de difusion del N en Fe-a.
Realmente, dada la baja solubilidad del N en la ferrita, este oscurecimiento podria
corresponder a nitruros de hierro precipitados durante el enfriamiento de las probetas.

Fig A.1-4. Acero C45E nitcar sales- Picral (100x) Fig A.1-5. Acero C45E nitcar sales- Picral+Nital (500x)
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Se advierte claramente la formacion de una capa de compuestos homogénea de un
espesor de 10-12 pm.

Fig A.1-6. Capa de compuestos C45E nitcar bafio de sales (500x)
Perfil microdureza.
Con el fin de presentar en este apéndice los datos a modo resumido, simplemente se
presentaran tablas de medias de microdureza en cada distancia a superficie X.
No obstante, a modo de ejemplo, se presenta para este caso la tabla completa de toma
de datos y analisis, la cual se ha utilizado en todos los casos.

El proceso seguido en el analisis de datos fue el siguiente:

¢ Realizacién de prueba Q de Dixon[51], con nivel de confianza del 98%(Q<0,97), a
cada serie de tres datos por perfil de distancia a superficie, para la identificacion de
datos discordantes.

e Calculo de intervalo de confianza de la media de la muestra(= incertidumbre) con:

_ 'S
I'=tlh 11 ;«fﬁ (Eq. 7)

donde,
t11.«=€S el valor del estadistico t-student para n-1 grados de libertad y nivel de
significacion 1-a(en este trabajo fueron n=3(6 2) y 1-a=0,95).

e Calculo de error relativo para cada muestra de datos con: Er= I/FI\,,,
siendo H, el valor promedio de microdureza en cada muestra.

e Con el fin de no discriminar datos excesivamente, teniendo en cuenta la
variabilidad esperable para las medidas de microdureza, ni incluir datos claramente
anomalos a priori, se establecieron unos criterios adicionales de rechazo:

e SiPrueba Q de Dixon positiva y Er>5% 6 Q de Dixon negativa y Er>25% se
realizaba test 3S. Si el valor obtenido en la test 3S era superior a 7, dicho
dato se consideraba ANOMALO, siendo descartado y recalculado el valor
medio de microdureza y el intervalo de confianza con un grado de libertad
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menos. Se comprobé que para valores del test 3S (prueba realmente valida
para n>10) entre 3y 7, que en teoria supondrian también el rechazo de ese
dato, el intervalo de confianza en torno a la media aumentaba respecto a no
rechazarlo(puesto que suponia reducir los grados de libertad de 2 a 1), por
lo que se tomoé el criterio anteriormente sefalado.

e En cualquier otro supuesto, el dato se conservaba para el célculo de valor
medio de microdureza e intervalo de incertidumbre.

e En determinados casos soélo pudieron realizarse inicialmente 2 medidas de
microdureza en el perfil de distancia a superficie. En estos casos (en los que no
pueden hacerse pruebas estadisticas Q de Dixon o 3S), se rechazé la muestra
completa si el Er era superior al 25%.

CA5E NITRURACION SALES
Test 3S
Q[g] |distanciaa la superficie [um] [HV [Vickers] |a[Vickers] S [Vickers]  |t-Student |I=:t-5/\ln [VickdTest Q /3% . [Vickers] |Sy [Vickers] [la-d;|/Sy)
X y t,05=4,30;t;,05=12,71 Q<0,97

Pl 50 0 564,5 564,7 9,2 4,30} 28,0 0,484 5,0%
50 0 574,0 564,7 92 4,30 28,0, 0,516 5,0%
50 0 555,6, 564,7 92 4,30 28,0, 0,484 5,0%
100 15 0| 470,6 452,1 18,4 4,30 55,8 0,515 12,3%
" 15 -300 433,9 452,1 18,4 4,30 55,8 0,485 12,3%
15 300 451,7 452,1 18,4 4,30} 55,8 0,485 12,3%
50 -100] 417,2 406,5 23,0 4,30} 70,1 0,120} 17,2%
50 -400 422,2 406,5 23,0 4,30 70,1 0,120 17,2%
50 200 380,0 406,5 23,0 4,30 70,1 0,880 17,2%
75 100 3925 388,9 10,6 4,30 323 0,236 8,3%
75 400 397,3 388,9 10,6 4,30 323 0,236 8,3%
75 -500] 377,0 388,9 10,6 4,30} 32,3 0,764] 8,3%
100 -200) 389,4] 382,2 8,6 4,30} 26,1 0,293 6,8%
100 0| 384,5 382,2 8,6 4,30 26,1 0,293 6,8%
100 300 372,7 382,2 8,6 4,30} 26,1 0,707} 6,8%
150 200 347,1 340,1 6,3 4,30} 19,3 0,685 57%
150 -100 334,7 340,1 6,3 4,30 19,3 0,315 57%
150 -400 338,6 340,1 6,3 4,30 19,3 0,315 57%
200 -300 319,2 320,6 31 4,30 9,5 0,123 2,9%
200 0 318,5 320,6 31 4,30} 95 0,123 2,9%
200 300 324,2 320,6 3,1 4,30} 9,5 0,877} 2,9%

240 -500) 326,0 317,6 11,9 12,71 151,0

240 500 309,2 317,6 11,9 12,71] 151,0)
285 400 324,0 305,5 17,1 4,30 52,0 0,639 17,0%
285 100, 302,4 305,5 17,1 4,30 52,0 0,361 17,0%
285 -200] 290,2 305,5 17,1 4,30} 52,0 0,361 17,0%
300 200 292,6 2882 83 4,30} 25,2 0,048] 8,7%
300 -100] 278,6 288,2 8,3 4,30} 25,2 0,952 8,7%
300 -400| 2933 2882 83 4,30} 25,2 0,048] 8,7%
(ndc.) " 400 -300) 280,6 265,5 17,9 4,30} 54,5 0,298] 20,5%
(ndc.) " 400 0| 270,2, 265,5 17,9 4,30 54,5 0,298 20,5%
(ndc.) " 400 300 245,7 265,5) 17,9 4,30 54,5 0,702 20,5%
(ndc.) " 500 200 268,0 264,5 11,2 4,30 34,1 0,255 12,9%]
(ndc.) " 500 -100 251,9 264,5 11,2 4,30 34,1 0,745 12,9%
(ndc.) " 500 -400 273,5 264,5 11,2 4,30 34,1 0,255 12,9%
(ndc.) " 750 -300) 271,3 256,5 13,7 4,30} 41,7 0,638 16,3%
(ndc.) " 750 0| 244,2 256,5) 13,7 4,30 41,7 0,362 16,3%
(ndc.) " 750 300 254,0 256,5 13,7 4,30 41,7 0,362 16,3%
(ndc.) " 1000 200 259,0 257,8 2,2 4,30 6,7 0,051 2,6%
(ndc.) " 1000 -100] 2553 257,8 2,2 4,30} 6,7 0,949 2,6%
(ndc.) " 1000 -400) 259,2 257,8 2,2 4,30} 6,7 0,051 2,6%
(nac.) " 2000 -300) 266,1 254,6 10,1 4,30} 30,7 0,811 12,1%
(nac.) " 2000 0| 247,1 254,6 10,1 4,30 30,7 0,189 12,1%
(nuc.) " 2000 300 250,7) 254,6 10,1 4,30 30,7 0,189 12,1%)]

Tabla A.1-2. Datos microdureza C45E nitrcar bafio de sales(Probeta 1).

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 217




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad
Piblica de Navarra

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

La tabla resumen seria la siguiente:

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=%t-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] [LS [Vickers]

50 0 564,7 9,2 28,0 536,7 592,7|
100 15 452,1 18,4 55,8 396,3 507,9
" 50 406,5 23,0 70,1 336,4 476,5

" 75 388,9 10,6 32,3 356,7 421,2]

" 100 382,2 8,6 26,1 356,1 408,3

" 150 340,1 6,3 19,3 320,9 359,4

" 200 320,6 3,1 9,5 311,2 330,1]

" 285 305,5 17,1 52,0 253,5 357,6

" 300 288,2 8,3 25,2 263,0 313,4

" 400 265,5 17,9 54,5 211,0 320,0

" 500 264,5 11,2 34,1 230,3 298, 6

" 750 256,5 13,7 41,7 214,8 298, 2|

" 1000 257,8 2,2 6,7 251,2 264,5]

" 2000 254,6 10,1 30,7 2239 285,3

Tabla A.1-3. Resumen promedios microdureza C45E nitrcar bafio de sales(Probeta 1).

La dureza maxima corresponderia a la dureza superficial 565 HV (0,05).

La dureza del nucleo, calculada como el promedio de las mediciones a partir de d=
400 um fue de 260 HV (0,1). En este caso, parece que el ciclo térmico de nitruraciéon
hubiese endurecido el acero ligeramente. En todos los casos se estim6 la dureza del
nacleo de forma conservadora, es decir, a distancias a la superficie a partir de las que la
dureza no mostraba una tendencia clara y continuada de disminucion.
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Fig A.1-7. Perfil microdureza C45E nitrocar bafio de sales

Para el acero C45E se aplicaron los dos criterios de estimacion de la capa efectiva de
la 1SO 6336. Se consider6 que el criterio aplicable por dureza de nucleo a este acero
(Dureza>400 HV(0,1)) no resultaria en una capa efectiva aproximada a la capa de difusion
real, ya que, tal y como se ve en la figura anterior, la microdureza continua su descenso
paulatino hasta una profundidad significativamente mayor, lo que indicaria que el nitrégeno
ha difundido hasta esa zona aproximadamente.
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Fig A.1-8. Detalle perfil microdureza C45E nitrocar bafio de sales estimacion capa efectiva HV>400
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Fig A.1-9. Detalle perfil microdureza C45E nitrocar bafio de sales
estimacion capa efectiva HV>Dureza nicleo+50HV
ds [pum]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 50-60
Capa Efectiva Dureza Nucleo+50 HV 250-260

El valor de la capa efectiva con el criterio dureza del nacleo +50Hv se aproxima a lo
estimado en el andlisis microgréfico para la capa nitrurada(capa de compuestos + capa de
difusion).
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Perfil composicion.
El andlisis de la composicion de la capa exterior (hasta 170 um) realizado por GD-OES
permite realizar comentarios adicionales de interés.

Perfil composicion %peso C45E baifo de sales
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Fig A.1-9bis. Perfil composicion %peso C45E nitrocar bafio de sales

El porcentaje maximo absoluto de composicion en nitrégeno alcanza el 22%.

Teniendo en cuenta el espesor de la capa de compuestos estimada en el andlisis
metalografico (10-12 pm), y el andlisis de los datos obtenidos por GD-OES, puede
aproximarse la morfologia de dicha capa de forma relativamente satisfactoria.

Teniendo en cuenta la estequiometria de las posibles fases formadas, los porcentajes en
peso relativos correspondientes serian:

Fase e-Fe, ;N-Fe (de 88,8% al 92,3%); N(11,2% a 7,7%)

Fase y'- FesN- Fe (94,1%); N(5,9%)

Los datos ofrecidos por el GD-OES permiten sefalar una composicion de la capa de
compuestos preferentemente € hasta una profundidad de 7,5 ym, para luego pasar a una
capa mixta e+y’ hasta el final de la capa de compuestos. Esto esta de acuerdo con las
afirmaciones realizadas en base a la dureza superficial que se discuten a lo largo de este
apartado.

Una vez en la capa de difusion, el descenso de concentracion en nitrégeno es mas
paulatino, sobre todo a partir de 20 um (2,6% en N) hasta estabilizarse en un 1,4-1,5% a
partir de unas 80 um. Estos datos podrian indicar que la capa nitrurada alcanza esa
profundidad aproximadamente y que el criterio correcto para la estimacion de la
profundidad de la capa efectiva fuese el de dureza superior a 400 HV. Sin embargo,
atendiendo a la solubilidad maxima del nitrbgeno en Fe-a a temperatura ambiente
(0,001%) y al perfil de composicion mostrado en la discusién del estado del arte
(referencia [17]) que muestra un valor préximo a cero, parecen indicar que para este acero
el analisis GD-OES deberia haberse realizado hasta una profundidad mucho mayor,
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encontrandose aun a 170 um en la capa de difusiéon. El porcentaje del nitrégeno podria
corresponder a la solucion soélida saturada de N en Fe-a en convivencia con nitruro y’
precipitado en las fronteras de grano, tal y como la bibliografia sugiere.

Esto dltimo se constata si se compara el perfil de composicion de nitrégeno con el perfil
de microdurezas, donde la microdureza contindia su descenso de forma clara hasta mucha
mayor profundidad, aunque, evidentemente, el aumento brusco de dureza se presenta en
los primeros 20-40 pm.

Perfil microdurezas CA5E Nitruracion Sales
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Fig A.1-9bis1. Perfil microdurezas C45E nitcar sales.

Perfil composicion %peso N C45E bafio de sales
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Fig A.1-9bis2. Perfil composicién % nitrogeno C45E nitcar sales.
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A.1.1.3.Nitrocarburacién en bafo de sales ciclo extendido.

Estudio metalografico.

La microestructura observada en este caso tras ataque Picral 4% y conjunto Picral
4%+Nital 3% es similar a la anterior. En este caso también se observa una zona superficial
un poco oscurecida que podria corresponder a la capa nitrurada, pero es menos claro que
en el anterior, probablemente causado por un ataque inevitablemente diferente. Es decir,
no puede atenderse a esta observacion para la estimacion de la capa nitrurada. Sin
embargo, también se observa, tras el ataque conjunto el oscurecimiento diferencial de la
fase ferrita en la zona mas superficial de la probeta, lo que podria seguir interpretandose
como zonas de difusion de nitrégeno.

Fig A.1-11. Acero C45E nitcar sales extendido- Picral+Nital
(500x)
Se advierte claramente la formacién de una capa de compuestos homogénea de un
espesor de 18-20 ym.

Fig A.1-12. Capa de compuestos C45E nitcar bafio de sales extendido(500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS

Qlg] ds [pm] AV [Vickers]|s [Vickers] |I=£t-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]
50 0 570,7 17,4 52,8 517,9 623,5
100 30 575,0 15,8 48,1 527,0 623,1
" 50 419,8 1,5 18,5 401,3 438,3

" 65 399,5 0,3 3,7 395,8 403,2

" 100 397,6 10,1 30,8 366,8 428,4)

" 150 361,0 5,4 16,5 344,5 377,5

" 200 345,8 11,1 33,8 312,0 379,6

" 250 321,1 6,9 20,9 300,2 341,9

" 300 304,3 0,3 1,0 303,3 305,3

" 400 281,6 5,9 17,9 263,7 299,4]

" 500 281,8 5,1 15,5 266,3 297,3

" 600 265,5 13,1 39,8 225,7 305,2

" 750 258,1 16,1 48,9 209,3 307,0

" 1000 257,5 4,1 12,5 245,0 270,1

" 2000 247,4 5,9 17,9 229,5 265,3

Tabla A.1-4. Resumen promedios microdureza C45E nitrcar bafio de sales extendido(Probeta 2).

La dureza maxima en este caso parece estar ligeramente por debajo de la superficie,
aungue esto pueda deberse a la variabilidad de los datos- 575 HV(0,1). Dureza superficial
571 HV(0,05).

La dureza del nucleo calculada: 257 HV(0,1)(para d=600 uym). Es practicamente igual
gue la obtenida en el caso anterior, por lo que se puede afirmar que el ciclo térmico ha
sido muy similar y, por tanto, la variacion del perfil de microdurezas serd Unicamente
debido al proceso de nitruracion.
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Fig A.1-13. Perfil microdureza C45E nitrocar bafo de sales extendido

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 223




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y n a
ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

Universidad
Piblica de Navarra

Y (1] [=1]

(=] [=] [=]

o o o
L1 111

Microdureza [HV 0.1]

308,00

200

100 /94,4

IS R R I R e e
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Distancia a superficie [um]

Fig A.1-14. Detalle perfil microdureza C45E nitrocar bafio de sales extendido
estimacion capa efectiva HV>Dureza nlcleo+50HV

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 90-100
Capa Efectiva Dureza Nucleo+50 HV 290-300

Cbémo ya se podia advertir en el perfil de microdurezas, en este caso se produce una
penetraciébn mayor del nitrégeno en el acero, aunque el aumento es proporcionalmente
pequefio si se tiene en cuenta que se ha doblado el tiempo de proceso. Sin embargo, el
espesor de la capa de compuestos si que ha practicamente doblado su espesor.

A.1.1.4.Nitruracién gaseosa.

Estudio metalogréafico.

La microestructura observada en este caso tras ataque Picral 4% y conjunto Picral
4%-+Nital 3% es similar a la anterior. También se observa, tras el ataque conjunto, el
oscurecimiento diferencial de la fase ferrita en la zona mas superficial de la probeta, pero
de forma menos clara que para la nitrocarburacién en bafio de sales, lo que podria ser
indicativo de que el oscurecimiento responde también a la precipitacion de carburos en la
nitrocarburacion.

Fig A.1-15. Acero C45E nit gas- Picral (100x) Fig A.1-16. Acero C45E nit gas- Picral+Nital (500x)
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Se advierte claramente la formacion de una capa de compuestos homogénea de un
espesor de 12-15 pm.

Fig A.1-17. Capa de compuestos C45E nit gas(500x)

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=£t-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 489,1 6,7 20,3 468,8 509,4
100 15 490,0 18,4 55,8 434,1 545,8
" 50 492,7 12,5 38,0 454,7 530,6

" 100 487,8 6,2 18,9 468,9 506,6

" 200 455,2 16,8 51,0 404,2 506,2

! 300 420,6 5,7 17,3 403,3 438,0]

" 400 383,5 3,1 9,6 373,9 393,1

" 500 358,1 2,1 6,4 351,7 364,5

" 600 346,7 2,9 8,8 337,9 355,6

" 675 318,8 3,0 9,1 309,6 327,9

" 750 310,4 7,7 23,5 286,9 333,9

" 1000 296,3 9,6 29,2 267,1 325,6

" 1250 284,9 1,8 5,4 279,5 290,3

" 1500 272,6 12,8 38,9 233,7 311,5

" 2000 259,5 1,6 4,7 254,8 264,2

Tabla A.1-5. Resumen promedios microdureza C45E nit gaseosa(Probeta 3)

En este caso no puede afirmarse que la dureza maxima corresponda con la dureza
superficial, si no que parece haber una “meseta” de dureza maxima hasta una profundidad
de unos 100 ym. En cualquier caso, su valor maximo (493 HV(0,1)) es francamente inferior
al obtenido en las nitrocarburaciones salinas lo que parece indicar que la capa de
compuestos tendra una morfologia diferente en este caso.

La dureza del nucleo calculada: 265 HV(0,1)(para d=600 um). Es practicamente igual
gue la obtenida en los casos anteriores, por lo que se puede afirmar que los ciclos
térmicos de los procesos no han tenido influencia importante en la evolucion del material y
, por tanto, la variacion del perfil de microdurezas sera unicamente debido al proceso de
nitruracion.
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Fig A.1-18. Perfil microdureza C45E nit gaseosa
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Fig A.1-19. Detalle perfil microdureza C45E nit gaseosa
estimacion capa efectiva HV>Dureza nucleo+50HV
ds [pm]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 340-360
Capa Efectiva Dureza Nucleo+50 HV 690-710

Para este tipo de nitruracién la penetracion de nitrégeno en el acero es muy superior a
la nitrocarburacion en bafio de sales. No obstante, hay que tener en cuenta que en esta
nitruracion gaseosa el tiempo de nitruracion es de un total de 96 h frente alas 2 0 4 h de
los tratamientos de nitrocarburacion llevados a cabo. Es de resefar también, que aun
siendo la capa nitrurada muy superior, la capa de compuestos es similar en espesor la
producida en la nitrocarburacion en bafio de sales, hecho que estara relacionado tanto con
el tipo de proceso gaseoso utilizado en dos etapas, con la menor temperatura de
operacion y con la diferencia en las morfologias(y por tanto en proceso de formacion,
potencial de nitruracién) de las capas de compuestos obtenidas.
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Perfil composicion.
El andlisis de la composicion de la capa exterior (hasta 173 um) realizado por GD-OES
permite realizar comentarios adicionales de interés.

Perfil de composicion%peso C45E gas
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Fig A.1-19bis. Perfil composicién %peso C45E nit gaseosa

El porcentaje maximo absoluto de composicién en nitrégeno alcanza el 15%.
Teniendo en cuenta el espesor de la capa de compuestos estimada en el analisis
metalografico (12-15 um), y el analisis de los datos obtenidos por GD-OES, puede
aproximarse la morfologia de dicha capa de forma relativamente satisfactoria.
Teniendo en cuenta la estequiometria de las posibles fases formadas, los porcentajes en
peso relativos correspondientes serian:
Fase e-Fe,.;N-Fe (de 88,8% al 92,3%); N(11,2% a 7,7%)
Fase v’- FesN- Fe (94,1%); N(5,9%)
Los datos ofrecidos por el GD-OES permiten sefialar una composicién de la capa de
compuestos mixta, con una zona mas exterior (hasta 5 ym) con predominancia de fase ¢,
una zona intermedia (desde 5 hasta 10 um) mixta con proporcion creciente de Fase y' y la
zona final con Fase y'+Fe-a . Esto estd de acuerdo con las afirmaciones realizadas en
base a la dureza superficial y a lo predecible teniendo en cuenta la bibliografia discutida.

Una vez en la capa de difusion, el descenso de concentracion en nitrbgeno es mas
paulatino, sobre todo a partir de 17 um (2,1% en N) hasta estabilizarse en un 0,70-0,75% a
partir de unos 110 um. Estos datos podrian indicar que la capa nitrurada alcanza esa
profundidad aproximadamente. Sin embargo, atendiendo a la solubilidad méxima del
nitrégeno en Fe-a a temperatura ambiente (0,001%) y al perfil de composicién mostrado
en la discusion del estado del arte (referencia [17]) que muestra un valor proximo a cero,
parecen indicar que para este acero el analisis GD-OES deberia haberse realizado hasta
una profundidad mucho mayor, encontrandose aun a 163 um en la capa de difusién. El

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 227




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

Universidad

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p n a

Piblica de Navarra

porcentaje del nitrdgeno podria corresponder a la solucién sélida saturada de N en Fe-a en
convivencia con nitruro y’ precipitado en las fronteras de grano, tal y como la bibliografia
sugiere.

Esto dltimo se constata si se compara el perfil de composicién de nitrégeno con el perfil
de microdurezas, donde la microdureza contindia su descenso de forma clara hasta mucha
mayor profundidad. En este caso, podria suponerse que la precipitacién de nitruros y’ en
las fronteras de grano, como consecuencia de la pérdida de solubilidad en Fe-a durante el
enfriamiento, produciria una distorsiéon de la red cristalina que permite una mantenimiento,
en profundidad, de la dureza aun con un contenido en nitrégeno muy bajo.
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Fig A.1-19bis1. Perfil microdurezas C45E nit gas. Detalle hasta 500 pum.
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Fig A.1-19bis2. Perfil composicion % nitrégeno C45E nit gas.
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A.1.1.5. Nitruracién gaseosa ciclo extendido.
Estudio metalografico.

La microestructura observada en este caso tras ataque Picral 4% y conjunto Picral
4%-+Nital 3% es idéntica a la anterior. En este caso la capa de compuestos es ligeramente
mas gruesa de entre 14 y 18 um.

Fig A.1-20. Capa de compuestos C45E nit gas ciclo extendido(500x)
Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlgl] ds [um] AV [Vickers][S [Vickers] |l=tt-S/Vn [Vickers] (LI [Vickers] |LS [Vickers]
50 0 462,7 26,9 81,9 380,8 544,
100) 15 476,3 0,3 3,6 472,7 479,9
" 100) 485,5 3,1 9,4 476,1 494,9
" 200) 460,0 8,6 26,2 433,7 486,2)
" 300) 441,4 6,5 19,6 421,8 461,0)
" 400 422,5 7,9 23,9 3986, 446,4
500) 375,0 21,7 65,9 309,2] 440,9)
600) 379,0 14,0 42,6 336,4 4216
" 700) 362,7 3,0 9,2 353,5 371,9
" 800) 355,3 4,4 13,3 342,1 368,6]
" 900) 337,8 4,0 12,2 325,6) 350,1]
1000) 335,2 18,4 56,0 279,2) 391, 1]
1200) 309,5 1,2 3,5 305,9 313,0
" 1350) 303,5 9,6 29,1 274,5 332,6
" 1500) 297,8 14,7 44,8 253,0 342,6
" 1750 281,9 11,6 35,3 246,7 317,2
" 2000) 266,6 3,3 10,1 2565, 276,8]
2500) 261,1 3,4 10,2 250,8 271,3
3000) 249,0 8,6 26,1 222,9| 275,0

Tabla A.1-6. Resumen promedios microdureza C45E nit gaseosa ciclo extendido(Probeta 4)

En este caso, el comportamiento es similar al anterior. Claramente la dureza maxima
no se presenta en la superficie (aprox a 100 ym- 486 HV(0,1))lo que indica un mecanismo
de difusion de nitrdgeno y morfologia de la capa de compuestos diferente para este tipo de
nitruracion.

La dureza del nucleo calculada: 259 HV(0,1)(para d=2000 um).
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Fig A.1-21. Perfil microdureza C45E nit gaseosa ciclo extendido
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Fig A.1-22. Detalle perfil microdureza C45E nit gaseosa ciclo extendido
estimacion capa efectiva HV>Dureza nlcleo+50HV

ds [pum]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 440-450
Capa Efectiva Dureza Nucleo+50 HV 1190-1210

La capa nitrurada es mucho mas profunda en este caso. El perfil de microdurezas es
muy tendido desde la superficie hasta su estabilizacion en el nicleo. Hay que tener en
cuenta que el tiempo de nitruracion efectivo es larguisimo (192 h). Cabe destacar que el
aumento del espesor de la capa de compuestos es pequefio respecto al ciclo normal de
nitruracién gaseosa, lo que constata el hecho de que la morfologia y espesor de aquélla
esta claramente determinada por la primera etapa del proceso de nitruracion, la cual es
igual para los dos procesos estudiados de nitruracion gaseosa.
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A.1.1.6. Nitruracién asistida por plasma.
Estudio metalografico.

La microestructura observada en este caso tras ataque Picral 4% y conjunto Picral
4%+Nital 3% es muy similar a las anteriores. Se han obtenido para este caso, micrografias
que muestran mejor la diferente morfologia de la matriz ferritica en la capa superficial

(oscurecida, posibles colonias de nitruros de hierro precipitados) respecto del Fe-a en el
nuacleo.

Fig A.1-23. Acero C45E nit plasma cerca superficie (500x) Fig A.1-24. Acero C45E nit plasma ntcleo (500x)

En este caso la capa de compuestos es claramente mas fina que para los tratamientos
anteriores, de entre 4 y 6 ym. Este hecho constata el mecanismo significativamente

diferente de difusion para la nitruracion por plasma y su capacidad potencial de control de
la capa de compuestos.

Fig A.1-25. Capa de compuestos C45E nit plasma(1000x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [pm] AV [Vickers][S [Vickers] |I=tt:S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]
50, 0 530,6 15,3 46,6 484,1 577,2)
100 15 460,2 83 25,1 435,1 485,3
' 50| 448,0 5,9 18,0 430,0) 466,0)
75 431,0 16,2 49,3 381,7 480,2
100 405,4 0,8 10,8 394,6 416,2
150 393,6 10,7 32,7 361,0 426,3
200) 369,4 6,4 19,6 349,8 389,0
250 357,6 3,9 11,8 345,8 369,4)
300) 351,7 7,4 22,5 329,3 374,2)
400) 319,6 1,3 3,9 315,7 3235
500) 318,8 53 67,4 251,3 386,2)
600) 300,1 45 13,8 286,3 313,9
700) 291,0 5,6 17,0 274,0 308,0
800) 288,0 9,4 28,6 259,4 316,6
900) 293,3 15,2 46,2 247,1 339,4
950) 281,2 13,5 41,1 240,1 322,3
1000 267,9 26,3 79,9 188,1 347,8
1100 271,8 6,6 20,0 251,8 291,8
1300 271,5 2,5 7,5 264,0 279,0
1500 251,3 18 5,6 245,7 256,9
2000 261,8 10,9 33,0 228,8 294,8

Tabla A.1-7. Resumen promedios microdureza C45E nit plasma(Probeta 5)

La dureza maxima para este tratamiento vuelve a presentarse en la superficie- 531
HV(0,05). Es un valor inferior al obtenido en la nitrocarburacion salina, pero sensiblemente
superior al de la nitruracion gaseosa. Atendiendo a la composicion de la atmésfera del
reactor de nitruracion (80%N,+20%H,)era esperable una capa de compuestos formada
preferentemente por fase ¢, algo que corrobora el nivel de microdureza superficial
obtenido. Teniendo en cuenta que la capa de compuestos es mucho mas fina que en la
nitrocarburacion salina, se puede suponer que la morfologia obtenida seria muy similar, y
que la dureza maxima obtenida es inferior por la inevitable influencia del espesor de la
capa de compuestos en el tamafio de las indentaciones.

La dureza del nacleo calculada fue de 265 HV(0,1)(para d=1000 um). Los valores de
dureza del nucleo practicamente iguales para las probetas sometidas a los diferentes
tratamientos indican claramente que los ciclos térmicos asociados a los diferentes
procesos de nitruracion no tienen influencia diferencial en el comportamiento de los aceros
y, por tanto, los perfiles de microdureza pueden compararse directamente y concluirse
como efectos puros de la nitruracion.
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Fig A.1-26. Perfil microdureza C45E nit plasma
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Fig A.1-27. Detalle perfil microdureza C45E nit plasma
estimacion capa efectiva HV>Dureza nlcleo+50HV
ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 120-130
Capa Efectiva Dureza Nucleo+50 HV 510-520

La capa efectiva obtenida es de una potencia intermedia entre el tratamiento salino y
el gaseoso, lo que corresponde con un tiempo de operacion intermedio (16 h). Es perfil de
microdurezas es también muy tendido, pero menos que para la nitruracidbn gaseosa
debido a la mayor dureza maxima obtenida en superficie.
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A.1.1.7. Nitrocarburacion en bafio de sales 1,5h.

Dado que ha sido un estudio final complementario, Unicamente se incluyen los datos
principales, sin comentario alguno, dado que serian similares a los especificados en los
apartados A.1.1.1y .2.

Estudio metalogréfico.

DT

Fig A.1-28. Acero C45E nitcar sales 1,5 h(100x) Fig A.1-29. Acero C45E nitcar sales 1,5 h(500x)

La capa blanca formada fue de entre 14y 16 um

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS

Qlg] ds [pm] fv [Vickers]|s [Vickers] |I=tt-S/vn [Vickers] |Li [Vickers] |LS [Vickers]
50 0 578,3 42,6 129,5 443,83 707,8
100 50 415,3 0,1 1,8 13,5 417,1
" 100 3794 0,6 1,8 377,6 381,2

" 150 351,2 14,4 43,8 307,5 395,0

" 200 321,5 9,2 28,0 293,5 349,4

" 250 308,9 4,6 14,1 294,8 323,1

" 300 293,1 4,3 13,1 280,0 306,2

" 400 2736 9,1 27,7 246,0 301,3

" 500 268,5 4,8 61,1 207.4 329,6

" 750 2676 6,1 77,3 190,3 344,9

" 1000 254,7 0,7 9,0 245,7 263,7

" 2000 265,7 17,9 54,4 2113 320,1

Tabla A.1-8 Resumen promedios microdureza C45E nitcar sales 1,5h(Probeta 7)

La dureza superficial fue 578 HV(0,1)
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Fig A.1-30. Perfil microdureza C45E nitcar Sales 1,5 h

La capa efectiva segun criterio Dureza del nucleo +50 HV fue de 210-220 pm

A.1.2. ACERO BAJA ALEACION 42CrMo4

A.1.2.1. Sin tratamiento. Probeta de control.

Estudio metalogréafico.

Las micrografias obtenidas tras ataque con Nital 3% sobre la muestra sin tratamiento
termoquimico muestran una microestructura de martensita revenida muy homogénea y de
tamafio de grano reducido en toda la seccion de la probeta como corresponde a un
proceso de temple y revenido realizado adecuadamente.

Fig A.1-31. Acero 42CrMo4 S/T-martensita rev (200x) Fig A.1-32. Acero 42CrMo4 S/T-martensita rev (500x)
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Perfil microdureza.

42CrMo4 SIN TRATAMIENTO
Qlg] distancia a la superficie [um] HV [Vickers]
X y
P12 100
! 40 0 335,9
! 76 100 349,9
! 160 0 369,0
! 440 0 363,2
! 1000 0 339,8
! 3000 0 339,5
AV [Vickers] 349,5
S [Vickers] 13,8]

Tabla A.1-9. Datos microdureza 42CrMo4 sin tratar (Probeta 12).
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Fig A.1-33. Perfil microdureza 42CrMo4 sin tratamiento

El valor de microdureza obtenido es, atendiendo a la equivalencia dureza Brinell-
dureza Vickers, concordante con el valor declarado por el suministrador del acero. Si
acaso, ligeramente superior (349 HV(0,1) frente a 329 HB).
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A.1.2.2. Nitrocarburacién en bafio de sales.
Estudio metalogréfico.

En las micrografias obtenidas tras ataque Nital 3% se revela de forma bastante
evidente la composicién de un acero aleado nitrurado: capa de compuestos (capa blanca)-
capa de difusién(zona oscura)-nucleo sin tratar(martensita revenida). En este caso, la capa
de difusion abarca unos 130 um, aunque parece existir una zona de transicion, hasta el
nucleo sin tratar, que llegaria hasta los 250 um. La microscopia optica no permite resolver
los componentes en la capa de difusién, aunque se puede distinguir que esta compuesta
por microprecipitados (negros y blanquecinos), martensita y en la zona cercana a la capa
de compuestos aparecen colonias de precipitados que podrian ser nitruros de hierro.

b A T & o e e R
Fig A.1-34. Acero 42CrMo4 nitrocar sales (200x) Fig A.1-35. Acero 42CrMo4 S/T-nitrocar sales

-capa difusién debajo capa compuestos(1000x)

La capa de compuestos formada es homogénea y de un espesor entre 9 y 10 pm.

Fig A.1-36.Capa de compuestos acero 42CrMo4 nitrocar sales (500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=£t-S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 689,4 10,2 30,9 658,5 720,4
100 15 602,6 29,0 88,1 514,5 690, 6|
" 50 600,0 21,3 64,6 535,4 664, 6|

" 75 530,8 11,7 35,6 495,2 566,4

" 100 485,6 12,8 39,0 446,6 524,5

" 150 417,8 6,0 18,4 399,4 436,1

" 200 398,1 8,6 26,0 372,1 424,2

" 250 374,4 1,2 3,8 370,6 378,2,

" 300 351,9 1,5 4,7 347,2 356, 6|

" 400 352,3 0,1 1,8 350,5 354,1

" 500 352,3 0,1 1,8 350,5 354,1

" 750 338,0 6,8 20,6 317,4 358, 6|

" 1000 331,4 13,5 41,1 290,3 372,5

" 2000 359,2 5,7 17,3 341,9 376,5

Tabla A.1-10. Resumen promedios microdureza 42CrMo4 nitcar sales(Probeta 9)

La dureza maxima corresponde a la dureza superficial -689 HV(0,05).

La dureza del nucleo calculada fue de 346 HV(0,1), idéntica a la dureza calculada
para la muestra sin tratar, lo que indica que para este acero el efecto térmico del ciclo de
nitruracién fue nulo, siendo el aumento de dureza totalmente producido por la nitruracion.
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Fig A.1-37. Perfil microdureza 42CrMo4 nitcar sales

En la estimacion de la capa efectiva para este acero los dos criterios establecidos por
la 1ISO 6336 préacticamente coincidian, por lo que se adopté el de dureza superior a 400
HV.
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Fig A.1-38. Detalle perfil microdureza 42CrMo4 nitcar sales

estimacion capa efectiva HV>400HV

Capa Efectiva d con HV>400 HV

ds [um]
190-200

Tal y como era predecible tras la revision de la bibliografia y estudios previos, la capa
nitrurada para este acero es mas fina que para el acero al carbono, en iguales condiciones
de nitruracion. Esto muestra de forma clara la barrera a la difusibn que supone la
precipitacién de nitruros de aleantes, aun en el caso de aceros de baja aleacién como el
42CrMo4. Se obtienen, por el contrario, durezas bastante superiores, lo que estara
relacionado con la deformacién de la estructura cristalina provocada por los precipitados
sefialados (no olvidar el efecto que tiene la dureza del nucleo en las durezas obtenidas en
la capa nitrurada). Sefialar finalmente que el valor de la capa efectiva estimada indica la
existencia de una zona de transicion amplia entre la capa de difusion que se puede

identificar metalograficamente y el ndcleo sin nitrurar.
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A.1.2.3. Nitrocarburacién en bano de sales ciclo extendido.
Estudio metalografico.

La microestructura observada tras ataque con Nital 3% es similar a la obtenida en el
proceso anterior. En este caso, la capa nitrurada (zona oscurecida) es de mayor espesor,
hasta 330-370 um. Asimismo, comienzan aparecer las estructuras lamelares de
precipitados referidas en la bibliografia, consecuencia en este caso de un tiempo
prolongado de nitruracién y de un mayor grado de formacion de nitruros en la capa de
difusion.

e

Fig A.1-40. Acero 42CrMo4 S/T-nitrcar sales ciclo ext
-pptdo lamelares capa difusién(1000x)

La capa de compuestos homogénea obtenida fue de entre 14 y 18 uym. Aun siendo
una capa blanca uniforme, parece presentar una mayor porosidad que en el tratamiento a
tiempo nominal.

Fig A.1-41.Capa de compuestos acero 42CrMo4 nitrocar sales ciclo ext.(500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=tt:S/vn [Vickers] |LI [Vickers] [LS [Vickers]

50 0 717,6 2,7 34,2 683,4 751,8
100 20 636,5 0,0 0,0 636,5 636,5
" 50 584,7 6,7 20,3 564,4 604,9

" 75 555,8 10,9 33,2 522,6 589,0

" 100 537,0 13,1 39,7 497,3 576,7

" 150 469,8 3,8 11,4 458,4 481,2

" 200 412,6 9,5 28,8 383,9 441,4

" 250 388,1 1,9 5,9 382,2 394,0

" 300 368,8 13,9 42,3 326,5 411,1

" 400 356,6 9,5 28,9 327,7 385, 6|

" 500 3349 9,2 27,9 307,0 362,8

" 750 334,5 4,0 12,2 322,3 346, 6|

" 1000 333,1 10,4 31,5 301,7 364, 6|

" 2000 306,4 15,7 47,9 258,5 354,2

Tabla A.1-11. Resumen promedios microdureza 42CrMo4 nitcar sales ciclo extendido(Probeta 13)

La dureza méxima corresponde a la dureza superficial -718 HV (0,05). Aunque el
incremento respecto al obtenido en la nitrocarburacién en bafio de sales puede achacarse
a la variabilidad de las medidas de microdureza, probablemente también tenga que ver
con el mayor espesor de capa de compuestos formada

La dureza del ndcleo calculada fue de 333 HV(0,1). Es ligeramente inferior a la de la
muestra sin tratar y a la de la nitrocarburacién en ciclo nominal. Esta ligera diferencia
podria achacarse a la permanencia del material a alta temperatura un tiempo prolongado
que redundaria en un aumento del tamafio de grano y reduccién de la dureza y resistencia
mecanica.
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Fig A.1-42. Perfil microdureza 42CrMo4 nitcar sales ciclo extendido
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Fig A.1-43. Detalle perfil microdureza 42CrMo4 nitcar sales ciclo extendido
estimacion capa efectiva HV>400HV

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 220-230

A.1.2.4. Nitruracion gaseosa.

Estudio metalogréfico.

La microestructura observada tras ataque con Nital 3% en la capa nitrurada es,
aparentemente, diferente, aunque quiza esto sea debido a que en este caso el ataque ha
sido de muy corta duracién. La capa nitrurada (oscurecida) es dificilmente apreciable y no
se observa la zona con precipitacion intensa. En micrografias con pocos aumentos se
puede vislumbrar una zona oscurecida de gran espesor (hasta casi 900 um), que ademas
presenta una banda més oscurecida entre 250 y 450 um de profundidad.

Fig A.1-44. Acero 42CrMo4 nit gas(25x)
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La capa de compuestos formada fue de un espesor de entre 12 y 14 uym. La
morfologia de esta capa parece, en este caso, diferente, formada por dos bandas
distinguibles: una, la mas exterior, con porosidad evidente, visualmente similar a la
obtenida con nitrocarburacién; y otra, mas interior, de gran uniformidad y solidez. Esto
podria deberse a una composicion diferencial, preferentemente fase € en la capa mas
exterior, y, preferentemente y’ en la interior.

20 um
Fig A.1-45.Capa de compuestos acero 42CrMo4 nit gas(1000x)

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [pum] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=%t-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 657,5 8,8 26,7 630,8 684,2
100 15 624,5 0,8 10,8 613,7 635,3
" 50 675,8 0,3 3,6 672,2 679,4

" 75 673,4 12,5 37,9 635,5 711,3

" 100 682,6 22,8 69,2 613,4 751,8

" 200 630,2 6,1 18,4 611,7 648,6

" 300 562,3 8,5 25,7 536,6 588,1

" 400 497,7 4,7 14,2 483,6 511,9

" 500 450,2 10,7 32,6 417,6 482,8]

" 600 430,0 5,5 16,7 413,3 446,7|

" 700 398,5 1,7 51 393,4 403, 6]

" 800 389,5 9,6 29,1 360,4 418,5

" 900 374,8 14,8 45,1 329,7 420,0]

" 1200 348,0 4,6 14,0 334,0 362,0

" 2000 344,3 10,6 134,8 209,5 479,1

Tabla A.1-12. Resumen promedios microdureza 42CrMo4 nit gas(Probeta 10)

En este caso, al igual que ocurri6 en el acero al carbono, la dureza maxima no
corresponde a la dureza superficial (683 HV(0,1) a 100 um). Aparece la “meseta” de
valores de microdureza, lo que puede ser interpretado por una precipitacion intensa de
nitruros en esta zona y la consecuente deformacion cristalina. La dureza superficial
medida es también significativamente inferior respecto de la nitrocarburacion salina, lo que
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es indicativo de la morfologia diferente de la capa de compuestos formada, con mayor
presencia de fase y’

La dureza del nucleo calculada fue de 346 HV(0,1), idéntica a la referida para la
muestra no tratada y la muestra nitrocarburada en ciclo nominal.
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Fig A.1-46. Perfil microdureza 42CrMo4 nit gas
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Fig A.1-47. Detalle perfil microdureza 42CrMo4 nit gas
estimacion capa efectiva HV>400HV

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 690-700

La capa nitrurada es de mucho mayor espesor que en la nitrocarburacion salina. El
aumento relativo es superior al producido en el acero al carbono (250% frente a 175%). En
el perfil se constata la existencia de una “meseta” de altas microdurezas en los primeros
100 ym de capa nitrurada.
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A.1.2.5. Nitruracién asistida por plasma.

Estudio metalografico.

Las micrografias obtenidas tras ataque Nital 3% muestran una microestructura similar
al tratamiento anterior. En este caso la zona oscurecida es de una potencia inferior (entre
250 y 300 pm).

Fig A.1-48. Acero 42CrMo4 nit plasma(100x)
La capa de compuestos observada es mucho mas fina que para los tratamientos
convencionales, y del mismo orden que la obtenida en el acero al carbono, de entre 5y 6
pm. Es uniforme, pero se puede advertir cierta porosidad en la parte mas externa.

Fig A.1-49.Capa de compuestos acero 42CrMo4 nit plasma(1000x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers][S [Vickers] |I=tt:S/vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 666,7 8,6 26,2 640,4 692,9
100 15 617,1 2,6 7,8 609,2 624,9
" 60 638,1 5,8 17,6 620,5 655,7

" 100 597,2 7,7 23,5 573,6 620,7|

" 150 563,0 21,8 66,3 496,7 629,3

" 200 520,1 18,4 55,8 464,3 575,9

" 250 448,0 6,8 20,7 427,3 468,7

" 300 416,2 7,9 24,0 392,3 440,2]

" 350 396,8 16,4 49,8 347,0 446,5

" 400 386,1 4,0 12,1 374,0 398, 2

! 500 367,1 7,0 21,3 345,8 388, 4

" 750 341,2 10,8 32,9 308,3 374,1]

" 1000 328,3 2,2 6,7 321,6 335,0

" 2000 340,2 6,2 18,8 321,4 359,0f

Tabla A.1-13. Resumen promedios microdureza 42CrMo4 nit plasma(Probeta 11)

La dureza maxima corresponde a la dureza superficial- 667 HV(0,05). En este caso, la
dureza es muy similar a la obtenida en nitruracion gaseosa, y significativamente inferior a
la obtenida en la nitrocarburacién, lo que podria indicar que para este acero, en las
condiciones de nitruracion idnica, la fase preferente en la capa de compuestos seria la y'.

Seria esperable una capa de compuestos con preferencia de fase € segun la
atmésfera del reactor, pero claramente la respuesta vendrd muy influenciada por la
composicién del acero. La minima presencia de elementos aleantes favorecera la
formacion de fase y’ al competir en la captacién de nitrégeno con el hierro.
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Fig A.1-50. Perfil microdureza 42CrMo4 nit plasma
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Fig A.1-51. Detalle perfil microdureza 42CrMo4 nit plasma
estimacion capa efectiva HV>400HV
ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 340-350

La capa efectiva estimada tiene, como en el acero al carbono, un valor intermedio
entre la obtenida en nitrocarburacion salina y la obtenida en nitruracion gaseosa. Sin
embargo, es de resefiar que, en el acero al carbono el incremento de la capa efectiva
con la nitruracion ionica (respecto a la nitrocarburacion salina) es muy superior a la
detectada en el 42CrMo4, por lo que se puede afirmar que los mecanismos de
nitruracion son diferentes para ambos aceros (teniendo en cuenta lo observado para la
nitruracion gaseosa también).

A.1.2.6. Nitrocarburacién en bafio de sales 1,5h.

Estudio metalogréfico.

50 um

AR

Fig A.1-52. Acero 42CrMo4 nitcar sales 1,5 h(100x) Fig A.1-53. Acero 42CrMo4 nitcar sales 1,5 h(500x)

La capa blanca formada fue de entre 14 y 15 um
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS

Qlg] ds [pm] Ov [Vickers]|s [Vickers] |I=£t-5/Vn [Vickers] |LI[Vickers] [LS [Vickers]
50 ] 663,4 aa5 135,4 528,0 798,83
100 50 590,4 23,0 70,0 520,4 660,3
" 100 504,6 8,3 25,3 479,3 529,9

" 150 4274 4,1 12,5 414,9 439,9

" 200 389,2 44 13,3 375,9 402,6

" 300 355,2 5,9 18,0 337,3 373,2

" 400 337,5 3,0 37,7 299,3 375,2

" 500 334,3 8,0 10L,6 232,7 435,8

" 750 330,9 15,1 192,3 138,6 523,2

" 1000 332,8 3,4 43,1 289,7 375,9

" 2000 341,0 1,1 13,5 327,5 354,4

Tabla A.1-14 Resumen promedios microdureza 42CrMo4 nitcar sales 1,5h(Probeta 14)

La dureza superficial fue 663 HV(0,1)

42CrMo4 Nitruracion Sales 1,5 h
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Fig A.1-54. Perfil microdureza 42CrMo4 nitcar Sales 1,5 h

La capa efectiva segun criterio Dureza del nucleo +50 HV fue de 170-180 pm
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A.1.3. ACERO ALEADO X40CrMoV5-1
A.1.3.1. Sin tratamiento. Probeta de control.

Estudio metalogréfico.
La microestructura revelada tras ataque con nital 3% en este acero, muestra la
esperada de martensita revenida. En ella se puede apreciar relativamente bien los granos
austeniticos originales previos a la transformacion martensitica.

% SO

Fig A.1-55. Acero X40CrMoV5-1 sin tratamiento (500x)

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlgl ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=tt-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]
24 495,6 5,4 16,4 479,2 512,0
50 100 521,6 1,4 17,7 503,9 539,3]
100 200 529,9 15,0 45,7 484,2 575,5
" 300 510,0 5,8 17,8 492,3 527,8
" 400 520,7 9,5 29,0 491,7 549,7,
" 500 525,9 11,7 35,6 490,3 561,4
5 750 528,3 5,9 17,9 510,5 546,2)
" 1000 494,7 18,7 56,7 438,0 551,5
" 2000 495,1 10,9 33,0 462,1 528,1
" 3000 491,1 14,8 45,0 446,2 536, 1]
AV [Vickers] 511,0
S [Vickers] 15,1

Tabla A.1-15. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 sin tratamiento (Probeta 20)

El valor de microdureza del material sin tratar es ya muy elevado como corresponde a
un acero de herramientas para trabajo en caliente.
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A.1.3.2.Nitrocarburacién en bafo de sales.

Estudio metalografico.

La microestructura revelada con nital 3% en este acero es un ejemplo de libro de los
efectos generados por nitruracién en un acero tipico para este tipo de tratamientos.
Aparece de forma mucho mas clara, que para el 42CrMo4, la estratificacion capa de
compuestos-capa de difusién (zona oscurecida)-nucleo sin tratar(martensita revenida). La
capa de difusién alcanza los 100-110 ym, aunque a partir de 70 ym comienza la transicién
capa de difusién/nicleo sin tratar.

En la capa de difusion, la precipitacibn es muy intensa, siendo practicamente
indistinguible (por microscopia Optica) la estructura martensitica inicial. Asimismo,
aparecen de forma totalmente clara las colonias lamelares de nitruros (identificadas en la

bibliografia como CrN+nitruros de Fe) en la zona mas exterior de la capa de difusion.
528 Y IN TTRA KR

§ S

Fig A.1-56. Acero X40CrMoV5-1 nitcar sales (200x)

Fig A.1-57. Acero X40CrMoV5-1 nitcar sales-
pptdos lamelares capa difusion (1000x)

La capa de compuestos observada, aun siendo consistente, presentaba menor
homogeneidad que la formada en los aceros anteriores menos aleados. El espesor medido
fue mas variable, entre 6y 11 pm.

Fig A.1-58..Capa de compuestos acero X40CrMoV5-1 nitcar sales (1000x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=xt-S/vn [Vickers] LI [Vickers] |LS [Vickers]

50| 0 1170,3 12,7 38,5 1131,8 1208, 8|
200 14 1101,0 11,8 35,9 1065,1 1136,9
" 30 1072,2 21,9 66,6 1005,6 1138,8

" 60| 869,6 2,0 25,3 844,3 894,8

" 75 679,6 2,7 34,4 645,1 714,0

" 100 593,6 21,4 65,1 528,5 658,6

" 200 549,6 6,3 19,2 530,5 568,8

" 300 549,5 10,4 31,6 517,9 581,1)

" 400 549,0 4,6 14,1 534,9 563,1

" 500 548,6 8,0 24,3 524,3 572,9

" 750 541,4 10,0 30,4 510,9 571,8

" 1000 534,7 32 9,7 525,0 544, 4

" 1500 555,0 13,4 40,8 514,2 595,8

" 2000 541,1 2,0 6,0 535,1 547,1

" 3000 529,6 4,7 14,2 515,4 543,8

Tabla A.1-16. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nitcar sales (Probeta 15)

La dureza maxima corresponde con la superficial-1170 HV(0,05) y es un valor
elevadisimo. Tal valor de dureza correspondera a la precipitacion intensa de nitruros de
elementos aleados(mayoritariamente serdn CrN) superficial y subsuperficialmente.

La dureza de nucleo calculada fue de 544 HV(0,1), ligeramente superior a la medida
en la probeta sin tratar. En este caso el ciclo térmico de la nitruracién (con un enfriamiento
al agua posterior) podria haber endurecido ligeramente el material.

Dada la dureza calculada del nucleo, el criterio aplicado para la estimacion de la capa
efectiva fue el de dureza del nucleo + 50HV.
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Fig A.1-59.Perfil microdureza acero X40CrMoV5-1 nitcar sales

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 251



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

1300

1200 ™
1100 N
<1000

\ SS9y, LR

Microdureza [HV
-~J
[=]
o

[+-]

[=]

o
|-

600 —, ; -
500

400

300 nr, 153

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Distancia a superficie [um]

Fig A.1-60. Detalle perfil microdureza X40CrMoV5-1 nitrocar bafio de sales
estimacion capa efectiva HV>Dureza nucleo+50HV

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>NUucleo+50= 595 HV 90-100

En este caso la coincidencia entre la capa nitrurada estimada visualmente y la
estimada a través de las microdurezas es casi total, lo que confirma las observaciones
metalogréficas..

El perfil de microdurezas es extremadamente abrupto. La dureza de la capa nitrurada
es muy superior a las obtenidas con los aceros menos aleados y el espesor de la capa
efectiva es muy inferior. Esto demuestra un mecanismo de nitruracion muy diferente para
este tipo de acero. De forma clara, el mecanismo predominante sera la precipitacion de
micronitruros de elementos aledos, de forma preferente CrN, pero también de Mo y V, algo
que se inicia de forma inmediata por debajo de la capa de compuestos. Tal y codmo se
sefialé en el estudio del arte, aparecen precipitados lamelares en la capa de difusion,
marcadores inequivocos de la intensidad de este fendmeno. Esta precipitacion acelerada,
provoca una deformacion intensisima de la red cristalina y el consecuente aumento
espectacular de la dureza. Esto producira paralelamente el descenso dramatico de la
difusividad del nitrégeno en esta zona, reduciendo la velocidad de difusion pura del N al
seno del material.
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A.1.3.3.Nitrocarburacién en bafio de sales ciclo extendido.
Estudio metalografico.

La microestructura observada en este caso es idéntica al del tratamiento anterior en
cuanto a morfologia. En este caso la capa nitrurada alcanzaria 145-150 ym(con transicién
desde 100-105 um). Se aprecian aun mas claramente las colonias lamelares de
precipitados formadas en la capa de difusion, consecuencia de un tiempo mas prolongado
de nitruracion.

v R

Fig A.1-62. Acero X40CrMoV5-1 nitcar sales ciclo ext -
pptdos lamelares capa difusién (1000x)

La capa de compuestos observada fue mas homogénea que en el ciclo de nitruracion
nominal, pero de de espesor méaximo similar 12-13 ym.

Fig A.1-63.Capa de compuestos acero X40CrMoV5-1 nitcar sales extendido(500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=xt-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] [LS [Vickers]
50) 0 11453 7,8 23,6 1121,7 1169,0
200 25 1073,0 191 57,9 1015,1 1130,9
" 50 1026,0. 14,0 42,6/ 983,4 1068, 6|
" 75 968,3 11,9 36,1 932,2 1004,5|
" 100 759,4 12,1 36,6 722,8 796,0
" 150 566,7 32 24,8 541,9 591,5
" 200 538,5 6,1 18,6 519,9 557,1
' 300 526,5 8,1 24,8 501,8 551,3
' 400 529,5 3,4 10,4 519,1 539,9
' 500 526,3 9,3 28,4 497,9 554,7
0 750) 530,3 12 3,5 526,8 5339
! 1000 530,1 1,4 4,3 525,8 534,3
2000 531,1 1,1 3,5 527,6 534,5

Tabla A.1-17. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nitcar sales extendido(Probeta 16)

La dureza méaxima corresponde con la superficial-1145 HV(0,05). El valor es
ligeramente inferior a obtenido para el ciclo nominal, pero dada la variabilidad de las
mediciones de dureza a este nivel no se plantea ninguna otra hipotesis.

La dureza de nucleo calculada fue de 530 HV(0,1), ligeramente superior a la medida
en la probeta sin tratar, y muy similar al del tratamiento salino nominal.
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Fig A.1-65.Perfil microdureza acero X40CrMoV5-1 nitcar sales ciclo extendido
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Fig A.1-66. Detalle perfil microdureza X40CrMoV5-1 nitrocar sales ext. estimacion capa efectiva
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ds [pm]
Capa Efectiva d con HV>Nucleo+50= 581 HV 140-150

Como era de esperar la capa nitrurada aumenta con el tiempo de operacién. En este
caso, el incremento relativo de la capa nitrurada con la prolongacion del ciclo es muy
superior al producido en los aceros menos aleados (50% frente a un 15% aproximado en
los anteriores). No obstante, hay que tener en cuenta que la capa nitrurada es del 50% del
espesor en cualquier caso. De todos modos, podria relacionarse esta diferencia con un
mecanismo variable para aceros aleados en funcion del tiempo de nitruracion,
prevaleciendo de forma absoluta la precipitacion de nitruros aleados a tiempos cortos y
distancias bajas a la superficie, para luego aumentar la importancia de la difusiéon pura del
nitrdgeno. Esto podria ser una hipétesis razonable teniendo en cuenta la menor pendiente
del perfil de microdurezas, aun siendo este muy abrupto.

A.1.3.4. Nitruracién gaseosa.
Estudio metalogréfico.

La microestructura observada en este caso es ligeramente diferente. Se visualiza una
Zzona oscurecida correspondiente con la capa de difusion con fuerte precipitacion de unos
325 uym de profundidad (con transiciéon aparente desde 250 um). En este caso, no
obstante, las colonias lamelares de precipitados aparecen muy al interior de la capa de
difusién (entre 150 y 250 ym desde la superficie), siendo la morfologia de la capa de
difusién por debajo la superficie parecida a la de los aceros anteriores. Para establecer
una hipotesis sobre la estructura de esta capa de difusién habria que realizar andlisis XRD
Bragg-Pentano, pero parece claro que el proceso de nitruracién es diferente al que este
acero sufre en nitrocarburacion salina.

Fig A.1-67. Acero X40CrMoV5-1 it gs( x) o Fig A.1-68. Acero X40CrMoV5-1 nit gas capa difusién
(500x)

No hay evidencia microscopica de formacion de capa de compuestos, lo que
constataria el diferente mecanismo de nitruracion en este tratamiento en el que la
precipitacion de nitruros de hierro se vera completamente impedido por la precipitacion de
nitruros de elementos aleados.
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Fig A.1-69. Ausencia capa compuestos acero X40CrMoV5-1 nit gas (1000x)

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS

Qg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=£t-S/vn [Vickers] |LI [Vickers] [LS [Vickers]
50 0 1084,3 32,1 97,7 986,6 1182,1
100 15 1039,0 19,3 58,7 980,3 1097,7|
" 50 1084,3 10,4 31,6 1052,7 1116,0
" 75 1067,0 25,4 77,1 989,9 1144,1
! 100 1008,1 20,5 62,4 945,7 1070,5
" 200 961,2 9,7 29,6 931,5 990,8
" 250 729,5 19,6 248,9 480,5 978,4
" 300 649,6 11,6 35,1 614,5 684,8
" 350 595,1 6,1 18,5 576,6 613,7
! 400 554,7 41,8 127,1 427,6 681,7
! 500 568,6 9,8 29,9 538,7 598,5
" 600 556,5 10,9 33,0 523,5 589,5
" 750 565,7 16,4 49,7 515,9 615,4
1000 556,4 12,3 37,5 519,0 593,9
2000 566,5 0,7 9,0 557,5 575,5

Tabla A.1-18. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nit gas(Probeta 17)

La dureza maxima corresponde con la superficial 1084 HV(0,05). Aparece, como en los
aceros anteriores, una meseta de microdurezas (hasta 100 ym). Esta dureza maxima es
sensiblemente inferior a la obtenida en las nitrocarburaciones salinas. Esta referido que la
gran dureza superficial de obtenible en estos aceros se debe a la precipitacion de CrN.
Esta diferencia podria deberse a que en la nitruracion gaseosa éstos se encuentren mas
dispersos que en la nitrocarburacién salina donde se concentrarian asociados a la capa de
compuestos.

La dureza del nicleo calculada fue de 563 HV(0,1), ligeramente superior, pero
asumible como similar, a la de los otros tratamientos.
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Fig A.1-70.Perfil microdureza acero X40CrMoV5-1 nit gas
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Fig A.1-71. Detalle perfil microdureza X40CrMoV5-1 nit gas-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>NUcleo+50= 613 HV 330-340

El perfil de microdurezas continua siendo muy abrupto, aunque es més tendido para
este tratamiento, y la profundidad de capa nitrurada mayor, que en los tratamientos de
nitrocarburacion salina.

En el perfil se advierte la “meseta” de microdurezas descrita segun las mediciones
realizadas.
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A.1.3.5. Nitruracién gaseosa ciclo extendido.
Estudio metalografico.

La microestructura revelada por nital 3%, es diferente en este proceso de ciclo
extendido. En este caso, se formd capa blanca bien definida, asi como las estructuras
lamelares de precipitados en la capa de difusion aparecen distribuidos en toda esta franja,
no estando desplazados hacia el interior de la muestra como en la nitruracion gaseosa con
ciclo nominal. Este hecho constata que el tiempo de operacion influye tanto en la potencia
de la capa nitrurada obtenible (se observa una capa bien definida hasta 410 ym y de
transicion hasta unas 520 uym), como en su morfologia. A mayor tiempo de operacion,
mayor espesor de capa nitrurada y se producird una evolucion de las fases formadas en la
misma, con coalescencia de precipitados e inicio diferido de precipitacion de nitruros de
hierro, una vez que, de forma probable, se haya producido la maxima precipitacion posible
de nitruros de elementos aleados.

522,33 pum

'. . - L3

JENY

Fig A.1-72. Acero X4OCrM5-1 nit gas ext(lOOle Fig A.1-73. Acero X40CrMoV5-1 nit gas-ptdos

lamelares capa difusion (500x)

La capa de compuestos formada fue poco uniforme en cuanto a fisonomia y espesor
(entre 15y 20 ym).

Fig A.1-74.Capa de compuestos acero X40CrMoV5-1 nit gas extendido(500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=%t-S/Vn [Vickers] [LI[Vickers] [LS [Vickers]
50 0 1052,0 22,1 67,1 984,9 1119,1
100 30 1029,0 10,5 32,0 997,0 1061,0
" 100 1005,7 5,5 16,7 988,9 1022,4
" 200 955,5 21,5 65,4 890,1 1020,8
" 300 887,0 10,4 31,6 855,4 918,7|
" 400 774,0 11,2 34,1 739,9 808,1
" 450 665,1 10,0 30,5 634,7 695, 6
! 500 580,9 1,9 5,8 575,1 586,7
" 600 539,4 9,7 29,6 509,9 569,0
" 750 541,8 4,6 14,1 527,7 555,9
" 1000 545,2 3,7 11,3 533,9 556,5
" 2000 532,2 10,9 33,1 499,1 565,2

Tabla A.1-19. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nit gas ciclo extendido(Probeta 18)

La dureza maxima corresponde con la superficial 1052 HV(0,05). El hecho de que sea
inferior incluso a la obtenida en la nitruracion gaseosa en ciclo corto, aun existiendo en
este caso capa de compuestos importante, indica de forma clara el efecto de la
permanencia durante un tiempo prolongado a alta temperatura en la posible morfologia
diferente de la capa de compuestos, con predominio de fase y’ para ciclos prolongados.
De forma extrafia, no aparece la meseta de microdurezas mostrada en los procesos de
nitruracion gaseosa para este y los aceros anteriores, lo que constata la modificacion de la
morfologia de la capa nitrurada debido al tiempo prolongado de nitruracion.

La dureza del nucleo calculada fue 540 HV(0,1) que es inferior a los tratamientos
anteriores. Esto podria asociarse a una permanencia prolongadisima a temperatura, que
tendria influencia en las propiedades del acero, aunque el cambio generado sea poco
importante aparentemente.
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Fig A.1-75.Perfil microdureza acero X40CrMoV5-1 nit gas ciclo extendido
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Fig A.1-76. Detalle perfil microdureza X40CrMoV5-1 nit gas ciclo extendido-estimacion capa efectiva

ds [pm]
Capa Efectiva d con HV>Nucleo+50= 590 HV 490-500

El perfil de microdurezas es, para este caso, menos abrupto todavia respecto a la
nitrocarburacién salina de este acero.

Aun incrementandose la profundidad de la capa nitrurada por la prolongacion del
tiempo de operaciéon, este incremento, hablando en términos relativos(también en
absolutos), es inferior para este acero (47%) que para el acero C45E(70%) lo que viene a
constatar que la difusion del nitrégeno se ve extremadamente reducida en los aceros
aleados, asi como que el proceso de precipitacion de nitruros aleados es claramente
prevalente, ademas de dificultar “fisicamente”, sobre la difusién pura del nitrégeno.
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A.1.3.6. Nitruracién asistida por plasma.

Estudio metalografico.

La microestructura encontrada en esta probeta es similar, y en cierto modo intermedia,
a la formada en la nitruracién gaseosa de este acero. La capa nitrurada alcanzaria los 220-
230 um(con una zona de transicion desde 150-170 um). En la capa de difusion se
distingue la formacion de colonias lamelares de precipitados, aunque con menor densidad
gue en el tratamiento anterior.

Fig A.1-77. Acero X40CrMoV5-1 nit plasma(200x)
La capa blanca formada es poco homogénea y compacta. Podria estar en sus
primeras etapas de formacion. Aun asi, puede afirmarse que el espesor ronda los 6-8 um.

Fig A.1-78.Capa de compuestos acero X40CrMoV5-1 nit plasma(1000x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] [I=xt-S/vn [Vickers] (LI [Vickers] [LS [Vickers]

50 0 1139,7 21,5 65,4 1074,3 1205,0
100 15 1115,5 12,1 36,9 1078,6 1152,3
" 50 1085,4 14,1 42,9 1042,5 1128,3

" 75 1139,0 12,9 39,3 1099,7 1178,2

" 100 1069,1 24,9 75,7 993,4 1144,8|

" 135 929,1 14,2 43,2 886,0 972,3

" 165 629,5 7,8 23,8 605,8 653,3

" 200 624,5 10,1 30,8 593,7 655,3

" 300 541,7 16,0 16,7 525,0 558,4

" 400 564,3 16,0 48,7 515,6 613,0

" 500 562,9 14,3 43,4 519,5 606, 4

" 750 569,4 17,1 52,1 517,3 621,5

" 1000 547,6 17,3 52,6 495,0 600,2,

" 2000 560,4 15,1 46,1 514,3 606, 4

Tabla A.1-20. Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nit plasma(Probeta 19)

La dureza maxima podria no corresponder con la superficial 1140 HV(0,05). Aparece
de nuevo la “meseta” de altas microdurezas en la zona superficial, que indicaria una
intensa precipitacién de nitruros aleados. La dureza maxima es similar a la obtenida en los
procesos de nitrocarburacion, lo que indica la importancia de la existencia de una capa de
compuestos en la consecucién de las maximas durezas, que ademas podrian ser
similares. Las diferencias entre las durezas probablemente se deban a las diferencias en
temperatura y tiempos de los procesos.

La dureza del nacleo calculada fue 558 HV(0,01). Revisando las durezas del nucleo
obtenidas para este acero en todos los tratamientos, parece claro que la permanencia a
alta temperatura durante largos periodos de tiempo (4 h a 853 K en nitcar salesy 192 h a
788 K en nit. gas) ha tenido como efecto un ligero ablandamiento del nicleo.
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Fig A.1-79.Perfil microdureza acero X40CrMoV5-1 nit plasma
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Fig A.1-80. Detalle perfil microdureza X40CrMoV5-1 nit plasma-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>Nucleo+50= 608 HV 210-220

De nuevo la nitruracion i6nica produce una capa efectiva intermedia entre las
nitrocarburaciones salinas y las nitruraciones gaseosas.

El perfil de microdurezas es en este caso extremadamente abrupto, casi de escaldn,
puesto que presenta una meseta de microdurezas en la zona inmediatamente
subsuperficial para luego presentar un descenso dramético de las mismas. Este hecho
podria ser interpretado como un cambio en el mecanismo de nitruracion en el tratamiento
ibnico. La especie activa N nitrurante procedente del plasma, probablemente penetrara en
el acero con energia superior, favoreciendo de este modo una precipitacion mas intensa
de nitruros de elementos aleados al ser més facil alcanzar la energia de activacion de las
reacciones de precipitacion.

A.1.3.7. Nitrocarburacioén en bafio de sales 1,5h.

Estudio metalogréafico.

_ g B 00 im
Fig A.1-81. Acero X40CrMoV5-1 nitcar sales 1,5 h(200x) Fig A.1-82. Acero X40CrMoV5-1 nitcar sales 1,5 h(500x)
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La capa blanca formada fue de entre 6 y 8 um

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS

alg] ds [pm] BV [Vickers]|S [Vickers] [I=#t-5/Vn [Vickers] [LI[Vickers] |LS [Vickers]
100 0 1063,3 31,8 96,7 966,6 1160,1

" 50 903,6 10,8 33,0 870,7 936,6

" 100 540,6 11,9 36,2 504,4 576,8

" 200 509,8 8,6 26,2 483,5 536,0

" 400 502,5 14,8 188,7 313,38 691,2

" 750 511,5 3,0 37,7 473,83 549,2

" 1000 523,2 3,3 41,3 481,9 564,5

Tabla A.1-21 Resumen promedios microdureza X40CrMoV5-1 nitcar sales 1,5h(Probeta 21)

La dureza superficial fue 1063 HV(0,1)

X40CrMoV5-1 Nitruracion Sales 1,5h
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Fig A.1-83. Perfil microdureza X40CrMoV5-1 nitcar Sales 1,5 h
La capa efectiva segun criterio Dureza del nacleo +50 HV fue de 80-90 um
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A.1.4. ACERO INOXIDABLE MARTENSITICO X20Cr13
A.1.4.1. Sin tratamiento. Probeta de control.

Estudio metalogréfico.

Fig A.1-84. X20Cr13 sin tratar-martensita revenida (200x) Fig A.1-85. Carburos precipitados X20Cr13 (1000x)

La microestructura revelada por el ataque del reactivo Vilella en este acero mostro la
estructura de martensita revenida esperable en este acero. Cabe destacar la intensa
precipitacion de carburos en las capas mas superficiales de la probeta, consecuencia
probablemente de la pérdida de solubilidad del carbono en la transformacién martensitica
y su asociacion con el Cr, presente en este acero en un gran porcentaje (12%). Esta
precipitacién, o bien un proceso no adecuado de templado-revenido, han generado una
microestructura diferente de la zona subsuperficial a la del nucleo, siendo mucho mas fina
en la zona superficial.

Perfil microdureza.

X20Cr13 SIN TRATAMIENTO
Qlg] distancia a la superficie [um] |HV [Vickers]
X y

P26 100
" 20 0 420,0
! 54 -100 413,0]
! 103 0 415,4]
! 201 -100 396,0
! 250 0 404,6|
" 300 -100 404,7|
! 401 0 362,9
! 1000 0 317,7
" 3000 0 327,1
! 5000 0 329,6

Tabla A.1-22. Datos microdureza X20Cr13 sin tratar (Probeta 26).
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Fig A.1-86.Perfil microdureza acero X20Cr13 sin tratar

La microestructura diferencial subsuperficial/nicleo en este acero se ha visto reflejada
en los valores de microdureza hallados. Cémo era esperable la zona superficial de
microestructura fina y con precipitacion de carburos tiene mas dureza que el nacleo de
martensita revenida normal. La diferencia es significativa (alrededor de 90-100 HV) y hubo
que tener en cuenta este comportamiento diferencial en la observciones de las muestras
nitruradas.

A.1.4.2. Nitrocarburacién bafio de sales.
Estudio metalogréfico.

La microestructura revelada tras ataque del reactivo Vilella es similar, pero con
diferencias importantes a la constituida en el acero X40CrMoV5-1. Conviene recordar que
el acero X20Cr13 es un acero de aleacion elevada, sobre todo, respecto al X40CrMoV5-1,
dado su alto contenido en Cr que se ha demostrado como un elemento de altisima
reactividad con el nitrégeno.

La similitud radica en la formacion de una capa nitrurada clasica, formada por una capa
de compuestos, luego una capa de difusion y finalmente el nicleo sin nitrurar, con una
zona de transicion entre las anteriores.

La capa nitrurada es de un espesor muy inferior a la formada en el acero de
herramientas, y de 65-75 pym(con zona de transicién desde 40-45 um). En la capa de
difusion aparecen estructuras de coalescencia de precipitados, pero parecen no
conformarse en colonias lamelares, sino mas bien globulares. Asimismo, aunque no pueda
afirmarse rotundamente con la resolucion de la microscopia o6ptica, la presencia de
carburos, sefialados en el comentario de la muestra sin tratar, en la capa nitrurada parece
ser baja 0 muy baja. Comienzan aparecer en la zona de transicion capa nitrurada/nicleo,
siendo su presencia predominante en la mas superficial del nucleo sin aparente
nitruracién. Esto podria atender al hecho de que en presencia de nitrogeno el Cr
precipitara en primer lugar en forma de nitruro, para luego iniciar la precipitacion en forma
de carburo.
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Fig A.1-87. X20Cr13 nitcar sales (200x)

Fig A.1-88. X20Cr13 nitcar sales-capa difusién (1000x) Fig A.1-89. X20Cr13 nitcar sales-carburos ptdos(1000x)

La capa blanca formada, aunque de evidente constitucion, fue de un espesor casi
inapreciable, inferior a 3 ym, lo que da idea del mecanismo diferente de nitruracion en este
acero, en el cual la avidez del Cr por el nitrdgeno minimizara la precipitacion de nitruros de
hierro.

Fig A.1-90 Capa de compuestos X20Cr13 nitcar sales (1000x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=tt:S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 1247,3 14,3 43,5 1203,9 1290,8
100 15 1066,0 55,7 169,5 896,5 1235,5
" 30 978,1 13,8 42,1 936,1 1020,2

" 50 567,4 19,2 58,5 508,9 625,9

" 65 441,5 18,6 56,5 385,1 498,0

" 75 412,3 16,3 49,7 362,6 461,9

" 100 392,3 3,1 9,4 382,9 401,7

" 200 389,4 0,5 1,4 388,0 390,8

" 300 372,7 4,8 61,1 311,6 433,8

" 500 360,7 58 73,7 287,0 434,4

" 750 349,9 2,8 35,1 314,8 384,9

" 2000 334,7 2,8 35,9 298,8 370,6

Tabla A.1-23. Resumen promedios microdureza X20Cr13 nit car bafio sales(Probeta 23)

La dureza méxima corresponde con la superficial -1247 HV(0,05). El valor es superior
al referido en el acero X40CrMoV5-1 aun siendo la capa de compuestos escasa y poco
consolidada aparentemente. Esto se deberia de forma clara a la presencia y mayor
proporcion de nitruros de elementos aleados en superficie (CrN en este acero).

La dureza del nucleo calculada fue 348 HV(0,1), similar, pero ligeramente superior a la
del ndcleo de la muestra sin tratar (=330 HV).
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Fig A.1-91.Perfil microdureza acero X20Cr13 nitcar bafio de sales

El perfil de microdurezas es extremadamente abrupto en virtud del poco espesor de la
capa nitrurada y de la gran dureza superficial medida. En este acero la precipitacion de
nitruros de elementos aleados seria tan intensa que la difusion pura del nitrégeno hacia el
seno del material seria muy baja, tanto por el secuestro del elemento en la precipitacion,
cémo por la reduccion de la difusividad del medio producida por la presencia de nitruros y
la consecuente deformacion de la red cristalina.
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El tremendo cambio de dureza, y por tanto, de morfologia del acero es tan evidente en

este acero que incluso es facilmente visible en la diferencia de las huellas de indentacion
del ensayo Vickers.

- ﬂ[;nm"

Fig A.1-92.Indentaciones Vickers X20Cr13 nitcar bafio de sales

Para la estimacion de la capa efectiva, ambos criterios de la ISO 6336 serian casi
coincidentes. Teniendo en cuenta el valor de la dureza del nucleo, se adopté el de dureza
superior a 400 HV.
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Fig A.1-93. Detalle perfil microdureza X20Cr13 nitcar bafio sales-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 80-90

La capa efectiva es la més fina de los cuatro aceros estudiados, como era esperable
tras la revision de la bibliografia, por ser el de mayor aleacion.
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Perfil composicion.

El andlisis de la composicién de la capa exterior (hasta 150 um) realizado por GD-OES
permite realizar comentarios adicionales de interés.

Perfil composicion%peso X20Cr13 bafio sales
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Fig A.1-93bis.Perfil composicion % en peso X20Cr13 nitcar sales

El porcentaje absoluto maximo de composicién en nitrégeno alcanza el 30%.

Teniendo en cuenta el espesor de la capa de compuestos estimada en el analisis
metalografico (<3 pm) y el analisis de los datos obtenidos por GD-OES, puede
aproximarse la morfologia de dicha capa de forma relativamente satisfactoria.

En primer lugar, el perfil de composicion en Cr indica que ha habido una migracién de
Cr de la zona subsuperficial (entre 3 y 17 um)(%Cr entre 10,2 y 13%) hacia la zona
superficial (<3 um)(hasta 21%) correspondiente a la capa de compuestos lo que permite
hipotetizar la precipitacion de CrN en superficie.

Teniendo en cuenta la estequiometria de las posibles fases formadas, los porcentajes en
peso relativos correspondientes serian:

CrN + Fase g(Fe,sN)-Fe (de 58,3% al 71,8%); N(14,6% a 6,0%); Cr(27,1% a 22,2%)
CrN+Fase y'(FesN)- Fe (73,7%); N(9,2%); Cr(17,1%)

Los datos ofrecidos por el GD-OES permiten sefialar una composicion de la capa de
compuestos preferentemente formada por CrN+Fase € y quiza alguna presencia de Fase y’
en la zona mas interior. No obstante, esto habria que confirmarlo por XRD.

Una vez en la capa de difusion, el descenso de concentracion en nitrbgeno es mas
paulatino, sobre todo a partir de 5 um (6,2 % en N) hasta estabilizarse por debajo de
0,80% a partir de unos 80 um. Estos datos podrian indicar que la capa nitrurada alcanza
esa profundidad aproximadamente, y que el criterio usado para la estimacién de la
profundidad de la capa efectiva ha sido bastante correcto.
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Esto dltimo se constata si se compara el perfil de composicién de nitrégeno con el perfil
de microdurezas, los cuales son practicamente paralelos.

Perfil microdurezas X20Cr13 bafio sales
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Fig A.1-93bis2.Perfil microdurezas X20Cr13 nitcar sales.
Perfil composicidonNitrégeno X20Cr13 bafio sales
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Fig A.1-93bis2.Perfil composicion % en peso N X20Cr13 nitcar sales

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 271



COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

A.1.4.3. Nitrocarburacién bafo de sales ciclo extendido.

Estudio metalografico.

®
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Fig A.1-94. X20Cr13 nitcar sales ext-capa difusion (200x) Fig A.1-95. Capa compuestosX20Crl3 nitcar sales

ext(1000x)

La microestructura hallada en este tratamiento es de morfologia idéntica al del acero
anterior, con los cambios esperables por prolongacién del tiempo de nitruracion. Por un
lado la capa de difusién aparenta extenderse hasta los 110 um(con la zona de transicion
empezando en =85 um). Por otro lado, la capa de compuestos es de espesor superior y
mayor consistencia (entre 8 y 11 um). Dado su mayor espesor se puede visualizar
facilmente su composicion heterogénea con multitud de inclusiones que bien podrian ser
CrN.

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers][S [Vickers] [I=£t:S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]

50 0 1192,7 12,1 36,7 1156,0 1229,3
100 15 1052,3 33,1 100,6 951,7 1152,9
" 50 966,7 23,3 70,9 895,8 1037,7

" 75 871,9 24,9 75,6 796,3 947,5

" 85 597,6 0,7 2,1 595,5 599,7|

" 100 468,3 13,3 40,3 428,0 508, 6|

" 150 382,5 16,4 49,8 332,6 432,3

" 200 381,1 9,5 28,9 352,2 410,0

! 300 355,4 7,9 24,0 331,5 379,4

! 400 353,5 2,8 8,4 345,1 361,9

" 500 340,7 1,8 22,5 318,2 363,1]

" 750 332,7 0,1 0,9 331,8 333,5

" 2000 329,9 6,4 81,8 248,1 411,6

Tabla A.1-24. Resumen promedios microdureza X20Cr13 nit car sales extendido(Probeta 27)

La dureza maxima corresponde con la superficial -1193 HV(0,05). El valor es inferior al
obtenido en la nitrocarburacion en ciclo nominal, aun siendo de mayor espesor la capa de
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compuestos. La razén de esto podria ser la evoluciéon temporal de la morfologia de la capa
de compuestos a una transformacién gradual de fase € en fase y’

La dureza del nucleo calculada fue 344 HV(0,1), practicamente idéntica a la adquirida
en el tratamiento anterior. Este acero, pareceria estar menos afectado, en su estructura
martensitica, por la permanencia tiempo prolongado a elevadas temperaturas.
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Fig A.1-96.Perfil microdureza acero X20Cr13 nitcar sales ciclo extendido
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Fig A.1-97. Detalle perfil microdureza X20Cr13 nitcar sales ext-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 130-140

El perfil de microdurezas es muy abrupto, y parece iniciar una tendencia a tipo escalon.
Se produce un aumento de la capa nitrurada con el tiempo, que en este caso es del 55%
relativo, muy similar al del acero X40CrMoV5-1, lo que constata claramente dos
mecanismos muy diferentes de penetracion del nitrégeno entre los aceros poco aleados y
los mediana-altamente aleados.
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A.1.4.4. Nitruracion gaseosa.
Estudio metalografico.

La microestructura observada tras ataque del reactivo Vilella en este acero y
tratamiento es similar, pero con notables diferencias, a la obtenida con los tratamientos de
nitrocarburacion. De hecho, la microestructura de la capa nitrurada presenta unos cambios
que siguen un paralelismo significativo con los descritos para el acero X40CrMoV5-1.

La capa de nitrurada es de mayor espesor, de hasta 250 ym (con zona de transicion
desde 210-215 um). La presencia de colonias de precipitados en la capa de difusién se
atenla respecto a los procesos de nitrocarburacion, aun siendo notable. La presencia de
carburos precipitados en la zona de transicion y en la zona inmediata de la zona sin
nitrurar es muy inferior. Ambos efectos podrian tener su origen en una temperatura de
operacion 65 K inferior.

Al igual que para el acero X40CrMoV5-1, se puede afirmar, con la resolucién
disponible, la ausencia de formacién de capa de compuestos para este acero.

257.02 pm)

Fig A.1-98. X20Cr13 nit gaseosa (200x) Fig A.1-99. Capa difusion X20Cr13 nit gas(500x)

Fig A.1-100.Ausencia capa compuestos X20Cr13 nit gas(500x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [um] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=xt-S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] [LS [Vickers]

50 0 1111,0 17,4 53,0 1058,0 1164,0
100 20 1040,3 16,3 49,4 990,9 1089, 8|
" 100 1040,0 8,7 26,5 1013,5 1066,5

" 200 999,2 19,6 59,7 939,5 1058,9

" 230 588,6 4,4 55,7 532,9 644,3

" 300 369,0 9,3 28,4 340,6 3974

" 400 375,3 2,9 8,8 366,4 384,1

" 500 354,2 7,4 22,5 331,7 376,7|

" 750 346,6 51 15,7 330,9 362,2

" 1000 348,6 8,6 26,2 322,4 374,8]

" 2000 349,6 0,6 7,2 342,4 356, 8|

Tabla A.1-25. Resumen promedios microdureza X20Cr13 nit gaseosa(Probeta 24)

La dureza méxima se detecto6 en la superficie-1111 HV(0,05). Es inferior a la obtenida
en los tratamientos de nitrocarburacion, lo que estaria asociado con la menor precipitacién
de CrN en la superifice y/o también con la ausencia de capa de compuestos, que, al igual
de lo ocurrido para el acero X40CrMoV5-1, actuaria a modo de maximizador de dureza
superficial.

La dureza del nacleo calculada fue de 350 HV(0,1), practicamente idéntica a las
medidas en los otros tratamientos. En este acero, vuelve a demostrarse la nula influencia
del ciclo térmico del tratamiento en las caracteristicas fundamentales del material.
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Fig A.1-101.Perfil microdureza acero X20Cr13 nit gas
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Fig A.1-102. Detalle perfil microdureza X20Cr13 nit gas-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 270-280

Al igual que sucedi6é con el resto de los aceros, la nitruracién gaseosa provocé una
meseta de microdurezas en la zona subsuperficial. También, como para el acero
X40CrMoV5-1, pero en ese caso mucho mas marcadamente, el perfil adquiere una
configuracién de escalén.

El mecanismo de nitruracion para este acero seria muy diferente del mismo en los
aceros menos aleados. Los elementos aleados captaran practicamente todo el nitrégeno
gue penetre en el material para la formacion de nitruros, provocando una pronunciadisima
deformacion de la red cristalina, y no permitiendo la difusion libre de nitrogeno hacia el
seno del material. El avance del “frente de difusion” podria estar determinado por la
saturacion de CrN.

Se evidencia también una capa eficaz de mayor profundidad para la nitruracion
gaseosa (>200% la formada en nitrocarburacion salina nominal), lo que esta claramente
relacionado con un tiempo de operacion mucho mas prolongado.
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A.1.4.5. Nitruracién asistida por plasma.
Estudio metalografico.

La microestructura revelada tras este tratamiento es muy diferente a cualquiera de las
anteriores. No se advierte de forma visual la formacién de capa nitrurada dado que no
aparece banda oscurecida subsuperficial. Esto se debera, de forma bastante probable, a la
baja temperatura de nitruracion para este caso, que fue de solo 693 K. Segun lo referido
en la literatura, para este nivel de temperatura y relativamente corto ciclo de operacion, la
precipitacion de CrN habra sido baja o inexistente. Se puede apreciar la presencia de
numerosos precipitados aislados en la zona subsuperficial. Estos, de color blanco, y al
igual que se referencié en la probeta templada y revenida, podrian identificarse como
carburos de cromo. El nivel de temperatura también parece ser responsable de la no
formacion de capa blanca, formada por la precipitacion de nitruros de hierro.

Fig A.1-103. X20Cr13 nit plasma (200x) Fig A.1-104. Carburos ptdos X20Cr13 nit plasma(1000x)

Se realizé un ataque mas prolongado con el reactivo de referencia, mostrando un
ataque diferencial en una banda subsuperficial hasta 50 ym(aunque de forma clara hasta
15-20 ym) que podria estar relacionado con la penetracion del nitrégeno en el acero, que
en este caso, a falta de otros indicadores visuales, seria de difusion pura en la red
martensitica.

R R R

Fig A.1-105. Ataque prolongado X20Cr13 nit plasma(200x)
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Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlg] ds [pum] AV [Vickers]|S [Vickers] |I=tt-S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]
50 0 1139,3 3,1 9,3 1130,0 1148,6
100 15 897,4 0,8 10,8 886,6 908, 2|
! 18 784,6 0,0 0,0] 784,6 784,6)
! 30 523,6 13,8| 41,9 481,7 565,5]
! 50 397,2 7,4 22,5 374,8 419,7|
! 100! 380,9 8,3 25,3 355,6 406, 2]
! 200 373,5 3,2 9,7 363,8 383,2]
! 300 361,3 6,1 18,5 342,8 379,8]
! 400 357,5 3,0 38,6 318,8 396, 1]
! 500 348,3 2,4 30,6 317,7 378,9
! 750 354,6 6,4 81,8 272,8 436, 3]
! 1000 346,8 2,1 27,0, 319,8 373,8]
! 2000 334,0 0,1 1,8 332,2 335,8]

Tabla A.1-26. Resumen promedios microdureza X20Cr13 nit plasma(Probeta 25)

El valor de microdureza maxima corresponde al superficial- 1139 HV(0,05). Es un valor
muy similar al medido para los otros tratamientos, lo que sugiere la presencia de nitruros
en superficie, cuya presencia deberia confirmarse por XRD o SEM.

La dureza del nucleo calculada fue de 351 HV(0,1), muy similar a la determinada en

otros tratamientos.
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Fig A.1-106.Perfil microdureza acero X20Cr13 nit plasma

278

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION

TRABAJO FIN DE MASTER




COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y

ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

1200
1100
1000
900
800
700
600
500
400
300

200 =9, 9~,/37

Microdureza [HV 0.1]

Ha), 23
&

* = .

|1

0 50 100 150 200 250 300
Distancia a la superficie [um]

Fig A.1-107. Detalle perfil microdureza X20Cr13 nit plasma-estimacion capa efectiva

ds [um]
Capa Efectiva d con HV>400 HV 40-50

El perfil de microdureza muestra un descenso dramético de la misma en los primeros
50 ym bajo superficie. Por supuesto, la capa efectiva estimada es muy inferior a la
obtenida en cualquiera de los otros tratamientos estudiados para este acero, y no existe
paralelismo con el comportamiento del otro acero aleado X40CrMoV5-1, lo que demuestra
gue el mecanismo de nitruracién en este caso ha sido completamente diferente. De forma
inequivoca ese hecho estard determinado por la baja temperatura de operacion,
temperatura a la cual no apenas se habran iniciado los procesos de precipitacion de
nitruros, puesto que no se habra alcanzado la minima energia de activacion.

No obstante, el elevado valor de microdureza observado en los primeros 20 ym, indica
gue el nitrdgeno ha penetrado en el acero, provocando, por precipitacion de nitruros, los
cuales no se pueden detectar por microscopia, y/o solucion soélida pura en matriz
martensitica la distorsion de la red cristalina. Estos valores confirman la intuicion sefialada
por la visualizacién de la probeta con ataque prolongado.
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A.1.4.6. Nitrocarburacion en bafio de sales 1,5h.

Estudio metalografico.

Fig A.1-108. Acero X20Cr13 nitcar sales 1,5 h(200x) Fig A.1-109. Acero X20Cr13 nitcar sales 1,5 h(1000x)

La capa blanca formada fue de entre 4 y 5 um

Perfil microdureza.

SINTESIS DE DATOS
Qlgl ds [um] Av [Vickers)|S [Vickers] |I=tt-S/Vn [Vickers] |LI [Vickers] |LS [Vickers]
50 0 1222,0 29,5 89,6 1132,4 13116}
100 50 916,8 4,0 50,3 866,5 967,1]
" 100 367,4 6,5 19,7 347,7 3871
150 359,0 10,2 31,0 328,0 389,9)
350 343,7 09 11,7 332,0 355,3)
700 330,3 3,5 44,9 285,4 375,2)
1000 326,0 3,5 44,0 281,9 370,0

Tabla A.1-27 Resumen promedios microdureza X20Cr13 nitcar sales 1,5h(Probeta 28)
La dureza superficial fue 1222 HV(0,05)

X20Cr13 Nitruracion Sales 1,5h
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Fig A.1-110. Perfil microdureza X20Cr13 nitcar Sales 1,5 h

La capa efectiva segun criterio Dureza del nucleo +50 HV fue de 90-100 pm.
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A.2.PROCESO DE FABRICACION Y NITRURACION PIEZAS FASE 2.

Piezas Anillo

TIPO PIEZA 1D PIEZAS  ACERO NITRURACION
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

-853K
Comprobacion estado -100 minutos
suministro-Sin tratamiento - 37%CNO+2%CN

3.enfriamiento al

o Mormalizado- Mecanizado y
Ferritico/perlitico Rectificado agua
1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:

-Primera etapa:

-733K,24h

-14-27%GD

-Segunda etapa:
Comprobacion estado -788K,72h
suministro-Sin tratamiento -153-80%GD

o Mormalizado- Mecanizado y 3. Enfriamiento en

Ferritico/perlitico Rectificado amoniaco a 423K
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos

2.Nitrocarburacion

bafio de sales:
-B853K
Comprobacion estado -100 minutos
suministro-Sin tratamiento Comprobacion - 37%CNO+2%CN"
o Mormalizado- Mecanizado y Estabilizado-923 |dimensional y 3.Enfriamiento al
Ferritico/perlitico Rectificado K,»120 minutos |ajuste agua

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas
2. Nitruracién gas:

‘Primera etapa:
-733K,24h
-14-27%GD
-Segunda etapa:
Comprobacian estado -788K,72h
suministro-Sin tratamiento Comprobacion -153-80%GD

o Normalizado- Mecanizadoy  |Estabilizade-923 |dimensional y 3. Enfriamiento en
Ferritico/perlitico Rectificado K,>120 minutos |ajuste

amoniaco a 423K
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TIPO PIEZA

IDPIEZAS  ACERO

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

PASO 2

Mecanizado

PASO 3

Templey
Revenido;
Austenizacion
1133 K, 120
minutos,
enfriamiento en
aceite;
Revenido 853 K,
enfriamiento al
aire

PASO 4

Rectificado

PASO 5

FIN

NITRURACION

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 37HCNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

Comprobacion estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

Mecanizado

Revenido;
Austenizacién
1133 K, 120
minutos,
enfriamiento en
aceite;
Revenido 853 K,
enfriamiento al
aire

Rectificado

FIN

573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24 h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en

42CrMo4

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido ¢ Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

42CrMo4

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido ¢ Bonificado-

Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

FIN

573 K.4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en

42CrMiod

Comprobacicn estado
suministro-Templado y
Revenido 6 Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacion
dimensional y
ajuste

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

42CrMod

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido 6 Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacién
dimensional y
ajuste

FIN

573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en

A2Criviod

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido ¢ Bonificado-
Martensita revenida

Recocido
material bruto:
1123 K, 120 min,
enfriamiento al
aire

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 37HCNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

42CrMod

Comprobacicn estado
suministro-Templado y
Revenido 6 Bonificado-
Martensita revenida

Recocido
material bruto:
1123 K, 120 min,
enfriamiento al
aire

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

Tabla A.2-1. Condiciones de fabricacion tipo pieza Anillo
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El tipo de pieza anillo fue fabricado partiendo de perfiles se seccién circular de
diametro superior (155 mm). El proceso de mecanizado fue corte, planeado y torneado de
forma definitiva y didmetro interior. Finalmente, rectificado hasta especificacion requerida
de las superficies de interés(caras interiores y exteriores de anillo). Se fabricaron con
eliminacion de aristas vivas.

Los parametros del torneado principal fueron los siguientes:
Operacion Velocidad de husillo | Avance (mm/min)

(r.p.m.)
Desbaste 400 430

Acabado 400 210

Tabla A.2-2. Parametros de mecanizado piezas Anillo

Piezas Casquillo

TIPOPIEZA PIEZAS ACERO NITRURACION
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:
-8533K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al

Comprobacién estado
suministro-Sin tratamiento

o Normalizado- Mecanizado

Ferritico/perlitico cilindro basico agua
1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracién gas:

-Primera etapa:

-733K,24h
FIN - 14-27%GD
-Segunda etapa:
Comprobacién estado -788K,72h
suministro-Sin tratamiento - 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacian

o Normalizado- Mecanizado
Ferritico/perlitico cilindro basico

bafio de sales:

FIN -853K
Comprobacién estado -100 minutos
suministro-Sin tratamiento Comprobacién - 37HCNO+2%CN°
o Normalizado- Mecanizado Estabilizado-923 |dimensional y 3.Enfriamiento al
Ferritico/perlitico cilindro basico K,>120 minutos |ajuste agua

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas
2. Nitruracién gas:
-Primera etapa:

-733K,24h
FIN - 14-27%GD

-Segunda etapa:
Comprobacién estado -788K,72h
suministro-Sin tratamiento Comprobacién - 153-80%GD
o Normalizado- Mecanizado Estabilizado-923 |dimensional y 3. Enfriamiento en
Ferritico/perlitico cilindro basico K,>120 minutos [ajuste amoniaco a 423K

ido; 1.Precalentamiento

n R 673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

FIN -853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al

1133 K, 120

enfriamiento en

Comprobacién estado aceite;
suministro-Sin tratamiento ido 853 K, |Comprobacion
o Normalizado- izado enfriami al |dimensional y
Ferritico/perlitico cilindro basico  |aire ajuste

agua
1. Precalentamient
573 K,4-6 horas
2. Nitruracidn gas:
-Primera etapa:

Templey

Revenido;
" o

1133 K, 120 -733K,24h
i FIN - 14-27%GD
enfriamiento en -Segunda etapa:
Comprobacién estado aceite; -788K,72h
suministro-Sin tratamiento Revenido 853 K, |Comprobacion - 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

o Normalizado- Mecanizado enfriamiento al [dimensional y
Ferritico/perlitico cilindro basico  |aire ajuste
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TIPOPIEZA  PIEZAS ACERO

CASQUILLO 7 42CrMod
Comprobacidn estado
suministro-Templado y
Revenido & Bonificado-

Martensita revenida

Mecanizado
cilindro basico

CASQUILLO B8 A42CrMo4

Comprobacidn estado

suministro-Templado y
Revenido & Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado
cilindro basico

CASQUILLO 9 42CrMod

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido o Bonificado-

Martensita revenida

Mecanizado
cilindro basico

CASQUILLO 10 A2CrMo4

Comprobacidn estado
suministro-Templado y
Revenido & Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado
cilindro basico

CASQUILLO 11 42CrMod

Comprobacion estado

suministro-Templado y
Revenido & Bonificado-

Martensita revenida

enfriamiento al
aire

Recocido
material bruto:
1123 K, 120 min,

NITRURACION
LPrecalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacidn
bafio de sales:

- 833 K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacian
dimensional y
ajuste

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Mecanizado

cilindro bdsico

CASQUILLO 12 42CrMod

Comprobacion estado
suministro-Templado y
Revenido o Bonificado-
Martensita revenida

Recocido
material bruto:
1123 K, 120 min,

enfriamiento al
aire

Mecanizado
cilindro bésico

Comprobacian
dimensional y
ajuste

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
‘Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788 K, 72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amaniaco a 423K
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacién

bafio de sales:

- 833 K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
‘Primera etapa:
-733K,24h
- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788 K,72h

- 153-B0%GD
3. Enfriamiento en
amaniaco a 423K
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacidn

bafio de sales:

- 853 K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN"
3.Enfriamiento al
agua

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788 K, 72 h

- 193-80%GD

3. Enfriamiento en
amaoniaco a 423K

Tabla A.2-3. Condiciones de fabricacion tipo pieza Casquillo

Estas piezas fueron fabricadas a partir de barra de seccion circular. Dado que las
dimensiones del cilindro base no eran de especial interés, se opt6 por partir de barra con

diametro nominal el requerido.

El defecto de masa fue mecanizado por electroerosion con hilo. Esta técnica,
preceptiva para la ejecucion de defectos de masa internos no introduce tensiones
residuales de un orden macroscopico relevante, dado que el corte no se efectia mediante
transmision de energia mecanica. Por ello, y por deseo de mantenimiento de
confidencialidad de datos manifestado por el industrial, no se indican los pardmetros de
proceso. El acabado que proporciona este proceso alternativo de mecanizado era superior
al especificado en el disefio de la pieza.
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Piezas 3

NITRURACION

TIPO PIEZA  PIEZAS

ACERO PASO 1 PASO 2 PASO 3 PASO 4 PASO 5

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:
-853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN’
3.Enfriamiento al
agua

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

Mecanizado y
Rectificado

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacion
dimensional y
ajuste

FIN

LPrecalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacién
bafio de sales:
-853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN”
3.Enfriamiento al
agua

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado-
Ferritico/perlitico

Mecanizado y
Rectificado

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacion
dimensional y
ajuste

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado

Mecanizado

Revenido;
Austenizacidn
1133 K, 120
minutos,
enfriamiento en
aceite;
Revenido 853 K,
enfriamiento al
aire

Rectificado

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:
-853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN’
3.Enfriamiento al
agua

Comprobacidn estado
suministro-Sin tratamiento
o Normalizado

Mecanizado

Templey
Revenido;
Austenizacion
1133 K, 120
minutos,
enfriamiento en
aceite;
Revenido 853 K,
enfriamiento al
aire

Rectificado

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracidn gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

40CrMnMo7

Comprobacidn estado
suministro-Templado y
Revenido & Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 37%CNO+2%CN’
3.Enfriamiento al
agua

40CrMnMo7

Comprobacidn estado
suministro-Templadao y
Revenido ¢ Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizado y
Rectificado

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracidn gas:
Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K
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TIPO PIEZA PIEZAS ACERO

40CrMnMo7

Comprobacién estado
suministro-Templado y
Revenido ¢ Bonificado-
Martensita revenida

Mecanizadoy
Rectificado

Estabilizado-923
K,>120 minutos

Comprobacion
dimensional y

ajuste

FIN

NITRURACION
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion

bafio de sales:

- 853K

-100 minutos

- 3THCNO+2%CN
3.Enfriamiento al
agua

40CrMnMo7

Comprobacién estado
suministro-Templado y
Revenido ¢ Bonificado-

Mecanizadoy

Estabilizado-923

Comprobacion
dimensional y

FIN

1. Precalentamient
573 K,4-6 horas

2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h

- 14-27%GD
-Segunda etapa:
-788K,72h

- 153-80%GD

3. Enfriamiento en

40CrMnMo7

40CrMnMo7

Martensita revenida Rectificado K,>120 minutos |ajuste amoniaco a 423K
1.Precalentamiento
673 K,30 minutos
2.Nitrocarburacion
bafio de sales:
Recocido FIN -853K
Comprobacién estado material bruto: -100 minutos
suministro-Templado y 1153 K, - 3ITHCNO +2%CN
Revenido ¢ Bonificado- =120min,enfriam|Mecanizado y 3.Enfriamiento al
Martensita revenida iento en horno  |Rectificado agua
1. Precalentamient
573 K,4-6 horas
2. Nitruracion gas:
-Primera etapa:
-733K,24h
FIN - 14-27%GD
Recocido -Segunda etapa:
Comprobacion estado material bruto: -788K,72h
suministro-Templado y 1153 K, - 153-80%GD

Revenido 6 Bonificado-
Martensita revenida

>120min,enfriam
iento en horno

Mecanizado y
Rectificado

3. Enfriamiento en
amoniaco a 423K

Tabla A.2-4. Condiciones de fabricacion tipo pieza Pieza 3

En este caso la forma bruta de partida fue palanquilla plana de dimensiones

nominales 80,00x20,00 mm.

La fabricacion se realizé por técnicas de mecanizado convencional. La ejecucion de
esta pieza requiri6 de mas operaciones de mecanizado. Se han obviado las operaciones
finales de rectificado, dado que se considerd que las tensiones residuales introducidas
serian minimas. En este caso el defecto de masa rectangular abierto podria haberse
realizado también por electroerosion. Se decidié realizar por mecanizado convencional
para introducir tensiones residuales adicionales en un elemento geométrico considerado

critico y que se realiza en muchas ocasiones por mecanizado convencional.
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El proceso se describe en la tabla siguiente, todas las operaciones fueron realizadas
en fresadora de 3 gjes.

Operacion Herramienta Velocidad Avance
orden husillo (r.p.m.) | (mm/min)
200 150

Desbaste forma | Plato $100 mm
rectangular base

2 Acabado de cantos | Fresa cocodrilo ¢ 35 | 250 150
forma rectangular | mm
base

3 Desbaste 1 taladro | Broca widia ¢ 58 | 400 50
$ 60mm mm

4 Desbaste 2 taladro | Broca widia ¢ 59,5 | 500 50
$ 60mm mm

5 Desbaste 1 taladro | Broca widia ¢ 29 | 600 50
¢ 30mm mm

6 Desbaste 1 taladro | Broca  widia ¢ | 550 550
$ 10mm 9,8mm

7 Acabado taladro | Mandrino ¢ 60mm 500 50
¢ 60mm

8 Acabado taladro | Mandrino ¢ 30mm 600 50
$ 30mm

9 Acabado taladro | Escariador ¢ 10mm | 150 100
@ 10mm

10 Desbaste defecto | Plato ¢ 50 mm 500 150
de masa 70x70
mm hasta
69,5x69,7 mm

Tabla A.2-5. Parametros de mecanizado Pieza 3
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A.3.RESUMEN RESULTADOS PROCESO DE MEDICION FASE 2.

Los resultados proporcionados estaran en el formato:
Promedio dimensién elemento geométricoxincertidumbre expandida del proceso de
medicion.

Piezas Anillo

) DIAMETRO EXTERIOR DIAMETRO INTERIOR
PIEZA | MATERIAL ESTADO Nlt.r'ur Prev tratamiento Nitrurado Prev tratamiento Nitrurado
acion Media Incer. Media Incer. | Media Incer. Media Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 149,88 0,03 149,93 0,03 130,03 0,02 130,04 0,01
2|C45E Ferritico/| perlitico-suministro Gas 149,88 0,03 149,89 0,03 130,02 0,02 130,06 0,01
3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 149,87 0,03 149,90 0,03 130,02 0,02 130,04 0,02
4|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 149,88 0,03 149,89 0,03 130,01 0,02 130,06 0,01
5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales 149,88 0,03 149,93 0,03 130,01 0,02 130,02 0,02
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas 149,87 0,03| 149,97 0,03 130,01 0,02 130,11 0,02
7|42CrMo4 |Martensitico-bonificado suministro|Sales 149,89 0,03 149,95 0,02| 130,01 0,02| 130,01 0,02
B8|42CrMod [Martensitico-bonificado suministro | Gas 149,39 0,03 149,90 0,04 130,01 0,02 130,06 0,02
9[42CrMo4 |Estabilizado-martensitico Sales 149,86 0,03 149,89 0,03 130,03 0,02 130,05 0,02
10|42CrMo4 |Estabilizado-martensitico Gas 149,88 0,03 149,96 0,03 130,00 0,02 130,08 0,01
11(42CrMod4 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 149,87 0,03 149,88 0,03 130,02 0,02 130,02 0,02
12|42CrMod4 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 149,88 0,03 149,96 0,03 130,02 0,02 130,06 0,01

Tabla A.3-1. Resumen resultados proceso medicion pieza Anillo.

Piezas Casquillo

3 ANCHURA DEFECTO DE MASA ALTURA DEFECTO DE MASA
PIEZA | MATERIAL ESTADO Nlt.r'ur Prev tratamiento Nitrurado Prev tratamiento Nitrurado
acion Media Incer. Media Incer. | Media Incer. Media Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 30,05 0,02 30,08 0,02 59,99 0,02 60,04 0,02
2|C45E Ferritico/perlitico-suministro Gas 30,04 0,01 30,01 0,02 60,01 0,02 60,09 0,02
3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 29,96 0,03 29,94 0,03 60,02 0,02 60,04 0,02
4|C4as5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 29,99 0,02 29,94 0,02 59,96 0,04 60,05 0,02
5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales 30,02 0,02 29,97 0,03 59,99 0,02 60,04 0,02
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas 30,03 0,02 29,99 0,02 60,01 0,03 60,07 0,02
7|42CrMod |Martensitico-bonificado suministro [Sales 30,05 0,01 30,08 0,02 59,99 0,02 60,02 0,02
8|42CrMod [Martensitico-bonificado suministro |Gas 30,03 0,02 30,00 0,02 60,02 0,02 60,13 0,02
9[42CrMo4 |Estabilizado-martensitico Sales 30,00 0,01 30,00 0,02 60,00 0,02 60,02 0,02
10|42CrMo4 |Estabilizado-martensitico Gas 29,99 0,02 29,98 0,03 60,00 0,02 60,07 0,02
11|42CrMod |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 30,02 0,02 30,06 0,02 60,01 0,03 60,04 0,02
12|42CrMod |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 30,04 0,01 30,00 0,02 59,99 0,02 60,09 0,02

Tabla A.3-2. Resumen resultados proceso medicién pieza Casquillo.

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
TRABAJO FIN DE MASTER 289




ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y u p

na

Universidad
Piblica de Navarra

Piezas 3

En este caso se presentan los resultados por partes. Esto es debido a que:

-En el caso de las mediciones del taladro de diametro 60 mm fue necesario la medicion del
mismo con dos instrumentos diferentes referidos anteriormente dado que varias piezas
presentaban ovalidad inicial. Las mediciones con el alexdmetro tuvieron que ser dirigidas,
realizando 10 medidas aleatorias en dos didmetros perpendiculares. También, esta
medida sirvié para controlar la variacion de ovalidad, algo que podria producirse por la
geometria de la pieza (con mucha mayor inercia en uno de los ejes del diametro). El
micrometro interior de tres contactos no muestra esta circunstancia al absorber la ovalidad.
- En el caso del defecto de masa abierto de 70x70 mm se realizaron series de diez
mediciones en tres ejes diferentes del mismo. Uno en la esquina interior, otro en el gje
central y otro cerca del extremo abierto. Debido a la configuracion de esta pieza era
previsible una comportamiento diferencial de la distorsién segun dichos ejes, provocando
una pérdida de paralelismo entre los lados del defecto de masa. Esto no podria ser
advertido en una medida completamente aleatoria.

Eje 3 Eje 2 Eig 1

]
|
I

]
|
|
|
i
|
|
;
|
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) DIAMETRO TALADRO 10 mm DIAMETRO TALADRO 30 mm
PIEZA| MATERIAL ESTADO ler’ur Prev tratamiento Nitrurado Prev tratamiento Nitrurado
acon Media Incer. | Media Incer. | Media Incer. | Media Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 10,015 0,004 10,020 0,002 30,020 0,010 30,030 0,010
2|C45E Ferrftico{’perlftico—suministro Gas 9,981 0,009 10,022 0,003 30,015 0,010 30,035 0,010
3|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 10,023 0,003| 10,019 0,003 30,010 0,010 30,025 0,010
4|CASE Estabilizado-fe rrftico/perll‘tico Gas 10,019 0,003 10,018 0,003 30,010 0,010 30,020 0,010
5|C4sE Martensitico-Templado y revenido |Sales 10,051 0,004| 10,047 0,004 30,010 0,010 30,025 0,010
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas 10,047 0,005| 10,058 0,002 30,010 0,010 30,040 0,010
7|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Sales 10,020 0,005| 10,039 0,003 30,005 0,010 30,005 0,010
8|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Gas 9,995 0,004 10,024 0,004| 30,010 0,010 30,030 0,010
9la0CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico sales 10,018 0,003| 10,020 0,003| 30,015 0,010{ 30,020 0,010
10{40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Gas 10,025 0,003 10,022 0,002 30,020 0,010 30,035 0,010
11|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 10,010 0,003| 10,015 0,003 30,660 0,010 30,670 0,010
12|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 9,997 0,011 10,020 0,003 30,695 0,010 30,700 0,010

Tabla A.3-3. Resumen resultados proceso medicién Pieza 3-taladros 10 y 30 mm.

. DIAMETRO TALADRO 60 mm
Nitrur| Zona 7 -
PIEZA | MATERIAL ESTADO . L Prev tratamiento Nitrurado
acion
Media Incer. | Media Incer.

1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 60,009 0,004| 60,022 0,006
0. marcado 60,08 0,01 60,10 0,02

D.perpendi{ 59,96 0,01] 59,97 0,01]

2|C45E Ferritico/perlitico-suministro Gas 60,003 0,004 60,029 0,006
0. marcado 60,07 0,01 60,10 0,02]

. perpendiq 59,97 0,01 59,99 0,01

3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 60,020 0,02| 60,030 0,02
D. marcado 60,07 0,01 60,09 0,01

[. perpendid 59,97 0,01 59,98 0,01

4|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 60,020 0,02| 60,030 0,02
D. marcado 60,07 0,01 60,10 0,01

D. perpendiq 59,96 0,01 59,98 0,01

5|C45E Templado y revenido Sales 60,015 0,009 60,030 0,005
D. marcado 60,06 0,01

. perpendicular 60,03 0,01

6|C45E Templado y revenido Gas 60,051 0,004 60,093 0,003
0. marcado 60,11 0,01

D. perpendicular 60,11 0,01

7|40CrMnMoT |Martensitico-bonificado suministro |Sales 60,004 0,004 60,014 0,004
0. marcado 60,04 0,01 60,05 0,02

[. perpendid 59,99 0,01 60,00 0,01

8|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro |Gas 60,009 0,004 60,028 0,005
D. marcado 60,05 0,01 60,08 0,02]

[. perpendid 59,99 0,01 60,03 0,01

9|40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Sales 60,010 0,02| 60,020 0,02
D. marcado 60,04 0,01 60,05 0,02]

. perpendiq 59,99 0,01 60,00 0,02]

10|40CrMnMao7 |Estabilizado-martensitico Gas 60,020 0,02 60,030 0,02
0. marcado 60,05 0,01 60,07 0,02

D.perpendi{ 59,98 0,01 60,01 0,01]

11|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 60,687 0,004 60,697 0,004
0. marcado 60,75 0,01

. perpendicular 60,68 0,01

12|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 60,696 0,004 60,715 0,005
D. marcado 60,76 0,01

[. perpendicular 60,73 0,01

Tabla A.3-4. Resumen resultados proceso medicién Pieza 3-taladros 60 mm
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. DIMENSION DEFECTO DE MASA
Nitrur| Zona . .
PIEZA | MATERIAL ESTADO acién | medician Prev tratamiento Nitrurado
Media Incer. | Media Incer.

1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales |GLOBAL 70,20 0,02 70,28 0,03
P1Esquinai 70,19 0,02 70,24 0,03

P1Eje 70,20 0,02 70,29 0,03

P1 Extremo 70,21 0,02 70,32 0,03

2|CA5E Ferritico/perlitico-suministro Gas GLOBAL 70,16 0,02 70,18 0,02
P2 Esquina i 70,16 0,02 70,19 0,02

P2 Eje 70,16 0,02 70,18 0,02

P2 Extremo 70,16 0,02 70,18 0,02

3|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Sales |GLOBAL 70,11 0,02 70,19 0,03
P3 Esquina i 70,11 0,02 70,14 0,03

P3 Eje 70,12 0,02 70,18 0,03

P3 Extremo 70,12 0,02 70,23 0,03

4|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Gas GLOBAL 70,15 0,02 70,18 0,02
P4 Esquina i 70,11 0,02 70,15 0,02

P4 Eje 70,15 0,02 70,18 0,02

P4 Extremo 70,19 0,02 70,21 0,02

5|CA5E Templado y revenido Sales |GLOBAL 70,00 0,02 70,12 0,03
PS Esquina i 70,01 0,02 70,04 0,03

PS5 Eje 70,01 0,02 70,12 0,03

PS Extremo 69,99 0,02 70,17 0,03

6|C4A5E Templado y revenido Gas GLOBAL 70,01 0,02 70,06 0,03
P& Esquina i 70,01 0,02 70,10 0,03

P& Eje 70,01 0,02 70,05 0,03

P& Extremo 70,01 0,02 70,02 0,03

7]40CrMnMao7 |Martensitico-bonificado suministro |Sales |GLOBAL 69,98 0,02 70,06 0,03
P7 Esquina i 70,00 0,02 70,05 0,03

P7 Eje 69,99 0,02 70,06 0,03

P7 Extremo 69,97 0,02 70,06 0,03

8l40CrMnMao7 |Martensitico-bonificado suministro |Gas GLOBAL 70,00 0,02 70,04 0,03
P8 Esquina i 70,00 0,02 70,06 0,03

P8 Eje 70,00 0,02 70,04 0,03

P8 Extremo 70,00 0,02 70,02 0,03

9|40CrMnMao7 |Estabilizado-martensitico Sales |GLOBAL 69,99 0,02 70,03 0,03
P9 Esquina i 69,99 0,02 70,03 0,03

P9 Eje 69,97 0,02 70,00 0,03

P9 Extremo 70,00 0,02 70,05 0,03

10|40CrMnMao7 |Estabilizado-martensitico Gas GLOBAL 70,02 0,02 70,06 0,02
P10 Ezquina 70,02 0,02 70,07 0,02

P10 Eje 70,03 0,02 70,05 0,02

Pi0Etrems| 70,02 0,02| 70,07 0,02

11|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales [GLOBAL 70,04 0,02 70,04 0,02
P1lEsquina| 70,02 0,02| 70,05 0,02

F11Eje 70,03 0,02 70,04 0,02

PilEtremd| 70,06 0,02 70,04 0,02

12|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas GLOBAL 70,02 0,02 70,03 0,02
P1zEsquina| 70,03 0,02 70,06 0,02

P12 Eje 70,04 0,02 70,02 0,02

PizEstremd| 70,02 0,02 70,01 0,02

Tabla A.3-5. Resumen resultados proceso medicion Pieza 3-Defecto de masa 70x70 mm

MASTER INGENIERIA DE MATERIALES Y FABRICACION
292 TRABAJO FIN DE MASTER



ESTUDIO DE DEFORMACIONES EN PIEZAS CON GEOMETRIAS CRITICAS

Universidad
Piblica de Navarra

COMPARACION Y CARACTERIZACION DE PROCESOS INDUSTRIALES DE NITRURACION EN DIFERENTES ACEROS Y u p n a

A.4.RESUMEN CALCULOS DISTORSIONES FASE 2.

Se presentan las tablas resumen que incluyen las distorsiones obtenidas segun las
dos vias, con traduccién de las pruebas estadisticas t-student en los siguientes términos:

-VERDADERO-existe evidencia estadistica de diferencia entre las medias de las
muestras. Por tanto, ha habido distorsion.

-FALSO- no existe evidencia estadistica de diferencia entre las medias de las
muestras. Por tanto, se considera como nula la distorsion.

Piezas Anillo

. DIAMETRO EXTERIOR
PIEZA | MATERIAL ESTADO N|1.:r’ur D Prueba t- CDCE
acion Distorsién Incer. student Distorsién Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,05 0,04| VERDADERO 0,05 0,04
2|C4a5E Ferritico/perlitico-suministro Gas 0,01 0,04 FALSO 0,00 0,00
3|CAa5E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 0,03 0,04 FALSO 0,00 0,00
4|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 0,01 0,04 FALSO 0,00 0,00
5|CA5E Martensitico-Templado y revenido |Sales 0,05 0,04| VERDADERO 0,05 0,04
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas 0,10 0,04| VERDADERO 0,10 0,04
7|42CrMod  |Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,06 0,04| VERDADERC 0,06 0,04
B8|42CrMod  |Martensitico-bonificado suministro|Gas 0,01 0,05 FALSO 0,00 0,00
9|42CrMod  |Estabilizado-martensitico Sales 0,03 0,04 FALSO 0,00 0,00
10(42CrMod4  |Estabilizado-martensitico Gas 0,08 0,04| VERDADERO 0,08 0,04
11|42CrMod  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,01 0,04 FALSO 0,00 0,00
12|42CrMo4  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 0,08 0,04| VERDADERC 0,08 0,04
Tabla A.4-1. Resumen Andlisis de Distorsiones pieza Anillo-Dexterior.
. DIAMETRO INTERIOR
PIEZA | MATERIAL ESTADO N“_:r,ur cD Prueba t- CDCE
acion Distorsign Incer. student Distorsion Incer.

1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,01 0,02 FALSO 0,00 0,00

2|CASE Ferritico/perlitico-suministro Gas 0,04 0,02 VERDADERO 0,04 0,02

3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

4|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 0,05 0,02] VERDADERO 0,05 0,02

5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales 0,01 0,03 FALSO 0,00 0,00

6|C45E Martensitico-Templado y revenido [Gas 0,10 0,03] VERDADERO 0,10 0,03

7|42CrMod  |Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,00 0,03 FALSO 0,00 0,00

8|42CrMod  |Martensitico-bonificado suministro|Gas 0,05 0,03| VERDADERO 0,05 0,03

9|42CrMod  |Estabilizado-martensitico Sales 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

10(42CrMo4  |Estabilizado-martensitico Gas 0,08 0,02 VERDADERO 0,08 0,02

11|42CrMo4  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,00 0,03 FALSO 0,00 0,00

12|42CrMod  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 0,04 0,02] VERDADERO 0,04 0,02

Tabla A.4-2. Resumen Andlisis de Distorsiones pieza Anillo-Dinterior.
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Piezas Casquillo

) ALTURA DEFECTO DE MASA
PIEZA | MATERIAL ESTADO N“.:r,ur CcD Prueba t- CDCE
acion Distorsidn Incer. student Distorsion Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,05 0,03| VERDADEROD 0,05 0,03
2|CA5E Ferritico/perlitico-suministro Gas 0,08 0,03| VERDADEROD 0,08 0,03
3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00
4|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 0,09 0,04| VERDADERD 0,09 0,04
5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales 0,05 0,03| VERDADEROD 0,05 0,03
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas 0,06 0,04| VERDADERO 0,06 0,04
7|42CrMod  |Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,03 0,03 FALSO 0,00 0,00
8|42CrMo4  |Martensitico-bonificado suministro|Gas 0,11 0,03| VERDADERO 0,11 0,03
9|42CrMo4d  |Estabilizado-martensitico Sales 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00
10{42CrMo4  |Estabilizado-martensitico Gas 0,07 0,03| VERDADERO 0,07 0,03
11|42CrMod  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,03 0,04 FALSO 0,00 0,00
12|42CrMod  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 0,10 0,03| VERDADERO 0,10 0,03

Tabla A.4-3. Resumen Andlisis de Distorsiones pieza Casquillo-altura defecto de masa.

) ANCHURA DEFECTO DE MASA
PIEZA| MATERIAL ESTADO Nitrur D Prueba  t- CDCE
acion Distorsidn Incer. student Distorsidn Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,03 0,03 FALSO 0,00 0,00
2|C45E Ferritico/perlitico-suministro Gas -0,03 0,02| VERDADERO -0,03 0,02]
3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales -0,02 0,04 FALSO 0,00 0,00
4|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Gas -0,05 0,03| VERDADERO -0,05 0,03
5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales -0,05 0,04| VERDADERO -0,05 0,04
6|C45E Martensitico-Templado y revenido |Gas -0,04 0,03 FALSO 0,00 0,00
7|42CrMod Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,03 0,02| VERDADERO 0,03 0,02]
8|42CrMod Martensitico-bonificado suministro|Gas -0,03 0,03 FALSO 0,00 0,00
9|42CrMod Estahbilizado-martensitico Sales 0,00 0,02 FALSO 0,00 0,00
10({42CrMo4 Estabilizado-martensitico Gas -0,01 0,04 FALSO 0,00 0,00
11({42CrMo4 Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,04 0,03 FALSO 0,00 0,00
12(42CrMo4 Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas -0,04 0,02| VERDADERO -0,04 0,02]
Tabla A.4-4. Resumen Andlisis de Distorsiones pieza Casquillo-anchura defecto de masa.
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Piezas 3
. DIAMETRO TALADRO 10 mm
PIEZA MATERIAL ESTADOD N“.:r,ur cD Prueba t- CDCE
acion Distorsion Incer. student Distorsién Incer.
1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,005 0,004 FALSO 0,000 0,000
2|CA5E Ferritico/perlitico-suministro Gas 0,041 0,009| VERDADERO 0,041 0,009
3|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales -0,004 0,004 FALSO 0,000 0,000
4|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas -0,001 0,004 FALSO 0,000 0,000
5|C45E Martensitico-Templado y revenido |Sales -0,004 0,006 FALSO 0,000 0,000
6|CASE Martensitico-Templado y revenido |Gas 0,011 0,005| VERDADERO 0,011 0,005
7|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,019 0,006| VERDADERQ 0,019 0,006
B8|40CrMnMo7 [Martensitico-bonificado suministro|Gas 0,026 0,006| VERDADERO 0,026 0,006
9|40CrMnMao7  |Estabilizado-martensitico Sales 0,002 0,004 FALSO 0,000 0,000
10{40CrMnMa7 |Estabilizado-martensitico Gas -0,003 0,004 FALSO 0,000 0,000
11|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,005 0,004 FALSQ 0,000 0,000
12|40CrMnMo7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 0,023 0,011| VERDADERO 0,023 0,011
Tabla A.4-5. Resumen Andlisis de Distorsiones Pieza 3-taladro D10mm.
. DIAMETRO TALADRO 30 mm
PIEZA | MATERIAL ESTADO N'Fr,ur cD Prueba t- CDCE
acion Distorsitn Incer. student Distorsién Incer.

1|C45E Ferritico/perlitico-suministro Sales 0,010 0,015 FALSO 0,000 0,000

2|C45E Ferritico/perlitico-suministro Gas 0,020 0,015 VERDADERQ 0,020 0,015

3|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Sales 0,015 0,015 FALSO 0,000 0,000

4|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Gas 0,010 0,015 FALSO 0,000 0,000

5|CA5E Martensitico-Templado y revenido |Sales 0,015 0,015 FALSO 0,000 0,000

6|CASE Martensitico-Templado y revenido |Gas 0,030 0,015| VERDADERO 0,030 0,015

7|40CrMnMo7  |Martensitico-bonificado suministro|Sales 0,000 0,015 FALSO 0,000 0,000

8|40CrMnMo7  |Martensitico-bonificado suministro|Gas 0,020 0,015| VERDADERO 0,020 0,015

940CrMnMo7  |Estabilizado-martensitico Sales 0,005 0,015 FALSO 0,000 0,000

10({40CrMnMo7  |Estabilizado-martensitico Gas 0,015 0,015 VERDADERO 0,015 0,015

11|40CrMnMo7  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales 0,010 0,015 FALSQO 0,000 0,000

12|40CrMnMo7  |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas 0,005 0,015 FALSO 0,000 0,000

Tabla A.4-6. Resumen Analisis de Distorsiones Pieza 3-taladro D30mm.
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Nit DIAMETRO TALADRO 60 mm
itrur
PIEZA | MATERIAL ESTADO .. | Zona medicidn cD Prueba t- CDCE
acion
Media Incer. student Media Incer.
1|CASE Ferritico/perlitico-suministro Sales |GLOBAL 0,013 0,007| VERDADERO 0,013 0,007
0. marcado 0,02 0,02 FALSO 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,01 0,01 FALSO 0,00 0,00
2(CASE Ferrftico,fperlftico-suministro Gas GLOBAL 0,026 0,007 VERDADERO 0,026 0,007
0. marcado 0,03 0,02| VERDADERO 0,03 0,02
. perpendiculaf 0,02 0,01| VERDADERO 0,02 0,01
3|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Sales |GLOBAL 0,010 0,028 FALSO 0,000 0,000
0. marcado 0,02 0,01 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,01 0,01 0,00 0,00
4|C45E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas GLOBAL 0,010 0,028 FALSO 0,000 0,000
0. marcado 0,03 0,01 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,02 0,01 0,00 0,00
5|C45E Templado y revenido Sales |GLOBAL 0,015 0,010 FALSO 0,000 0,000
D. marcado
D. perpendicular
6|C45E Templado y revenido Gas GLOBAL 0,042 0,005 VERDADERO 0,042 0,005
D. marcado
D. perpendicular
7|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Sales |GLOBAL 0,010 0,006| VERDADERO 0,010 0,006
0. marcado 0,01 0,02 FALSO 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,01 0,01 FALSO 0,00 0,00
8|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Gas GLOBAL 0,019 0,006| VERDADERO 0,019 0,006
0. marcado 0,03 0,02| VERDADERO 0,03 0,02
. perpendiculaf 0,04 0,01| VERDADERO 0,04 0,01
9|40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Sales |GLOBAL 0,010 0,028 FALSO 0,000 0,000
0. marcado 0,01 0,02 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,01 0,02 0,00 0,00
10|40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Gas GLOBAL 0,010 0,028 FALSO 0,000 0,000
D. marcada 0,02 0,02 0,00 0,00
. perpendiculaf 0,03 0,01 0,00 0,00
11|40CrMnMa7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales |GLOBAL 0,010 0,006| VERDADERO 0,010 0,006
D. marcado
D. perpendicular
12|40CrMnMa7 |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas GLOBAL 0,019 0,006| VERDADERO 0,019 0,006
D. marcado
D. perpendicular

Tabla A.4-7. Resumen Analisis de Distorsiones Pieza 3-taladro D60mm.

Varias aclaraciones adicionales hay que realizar sobre el estudio de distorsiones en el
elemento geométrico taladro didmetro 60 mm:

- Los elementos de las piezas 3, 4, 9 y 10 no fueron medidos con el micrometro
interior de tres contactos. El valor que aparece como GLOBAL(sombreado en
verde para estas piezas) se obtuvo como media de los valores de los obtenidos
con el alexébmetro, es decir, como media de diametros perpendiculares.

- El contraste de hipotesis se realizd en dos fases. En la primera fase se analizaron
los datos obtenidos con el micrometro de tres contactos(GLOBALES, incluidos los
anteriores), que al tener una incertidumbre menor y mayor resolucion se les
consideré preferentes. Los datos obtenidos con el alexdbmetro se les realizé
contraste de hipotesis si el resultado correspondiente de la prueba anterior habia
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resultado VERDADERO. Realmente con estos datos lo que se evalué fue la
variacion de ovalidad.

R DIMENSION DEFECTO DE MASA
PIEZA MATERIAL ESTADO N“_:r,ur Zona medicidn D Prueba t- CDCE
acion Media Incer. student Media Incer.

1|CASE Ferritico/perlitico-suministro Sales |GLOBAL 0,08 0,04| VERDADERO 0,08 0,04
P1 Esquina interior 0,05 0,04| VERDADERO 0,05 0,04

F1Eje 0,09 0,04| VERDADERO 0,09 0,04

P1 Extremo 0,11 0,04| VERDADERO 0,11 0,04

2|C45E Ferrl‘ticofperlfticofsuministro Gas GLOBAL 0,02 0,03| VERDADERO 0,02 0,03
P2 Esquina interior 0,03 0,03| VERDADERO 0,03 0,03

P2 Eje 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

P2 Extremo 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

3|CASE Estabilizado-ferritico/perlitico Sales |GLOBAL 0,08 0,04| VERDADERO 0,08 0,04
P3 Esquina interior 0,03 0,04| VERDADERO 0,03 0,04

F3Eje 0,06 0,04| VERDADERO 0,06 0,04

P3 Extremo 0,11 0,04| VERDADERO 0,11 0,04

4|CA5E Estabilizado-ferritico/perlitico Gas GLOBAL 0,03 0,03 FALSO 0,00 0,00
P4 Esquina interior 0,04 0,03| VERDADERO 0,04 0,03

P3Eje 0,03 0,03 FALSO 0,00 0,00

P4 Extremo 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

5|CASE Templado y revenido Sales |GLOBAL 0,12 0,04| VERDADERO 0,12 0,04
F5 Esquina interior 0,03 0,04| VERDADERO 0,03 0,04

PS5 Eje 0,11 0,04| VERDADERO 0,11 0,04

PS5 Extremo 0,18 0,04| VERDADERO 0,18 0,04

6| CASE Templado y revenido Gas GLOBAL 0,05 0,04| VERDADERO 0,05 0,04
P& Esquina interior 0,09 0,04| VERDADERO 0,09 0,04

PE Eje 0,04 0,04 FALSO 0,00 0,00

PE Extramo 0,01 0,04 FALSO 0,00 0,00

7|40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Sales [GLOBAL 0,08 0,04| VERDADERO 0,08 0,04
P7 Esquina interior 0,05 0,04| VERDADERO 0,05 0,0

F7 Eje 0,07 0,04| VERDADERO 0,07 0,04

P7 Extremo 0,09 0,04| VERDADERO 0,09 0,04

Bl40CrMnMo7 |Martensitico-bonificado suministro|Gas GLOBAL 0,04 0,04 FALSO 0,00 0,00
P2 Esquina interior 0,06 0,04| VERDADERO 0,06 0,04

F3Eje 0,04 0,04 FALSO 0,00 0,00

P8 Extramo 0,02 0,04 FALSO 0,00 0,00

9[40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Sales [GLOBAL 0,04 0,04| VERDADERO 0,04 0,04
P3 Esquina interior 0,04 0,04| VERDADERO 0,04 0,04

FZ Eje 0,03 0,04 FALSO 0,00 0,00

P3 Extramo 0,05 0,04 FALSO 0,00 0,00

10(40CrMnMo7 |Estabilizado-martensitico Gas GLOBAL 0,04 0,03| VERDADERO 0,04 0,03
P10 Esquina interior 0,05 0,03| VERDADERO 0,05 0,03

P10 Eje 0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

P10 Extremo 0,05 0,03| VERDADERO 0,05 0,03

11[40CrMnMo? |Ferritico/perlitico-recocido reg. Sales |GLOBAL 0,00 0,03 FALSO 0,00 0,00
P11 Esquina interior 0,03 0,03| VERDADERO 0,03 0,03

P11 Eje 0,01 0,03 FALSO 0,00 0,00

P11 Extremo -0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

12|40CrMnMo? |Ferritico/perlitico-recocido reg. Gas GLOBAL 0,01 0,03 FALSO 0,00 0,00
P12 Esquina interior 0,03 0,03| VERDADERO 0,03 0,03

P12 Eje -0,02 0,03 FALSO 0,00 0,00

P12 Extremo -0,01 0,03 FALSO 0,00 0,00

Tabla A.4-8. Resumen Andlisis de Distorsiones Pieza 3-Defecto de masa 70x70 mm
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A.5.COMPARATIVA DOE ESTADO ESTRUCTURAL FASE 2.
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B. APENDICES COMPLEMENTARIOS.
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