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Resumen

Los aceros inoxidables austeniticos son ampliamente utilizados en diversas
aplicaciones debido a su elevada resistencia a la corrosion. En la actualidad la
nitruracién iénica ha mostrado ser una técnica adecuada para efectuar
modificaciones en este tipo de aceros, de forma de mejorar su resistencia al
desgaste sin que por ello se vea disminuida su resistencia a la corrosion. Si bien
numerosos trabajos han reportado mejoras en las propiedades tribolégicas del AlSI
316 nitrurado, resulta de interés realizar estudios sistematicos que evaluen dicho
comportamiento utilizando equipos industriales para su tratamiento termoquimico.
En este trabajo se estudio el comportamiento triboldgico por medio de ensayos de
desgaste con diferentes condiciones en una maquina Amsler-disc-machine A 135 de
un acero AISI 316L nitrurado por plasma DC-pulsado en un equipo industrial bajo
una atmosfera 25% Nz y 75% H, durante 20 h a 400 °C. Para caracterizar las
muestras desgastadas se realizaron perfiles de microdureza y microscopia optica y
electronica de barrido y determinar los mecanismos de desgaste actuantes. Los
resultados obtenidos mostraron una mejora sustancial en la resistencia al desgaste
de las muestras nitruradas frente a las no tratadas y se discutieron los diferentes
mecanismos de desgaste para explicar los resultados experimentales.
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1 INTRODUCCION

Los aceros inoxidables austeniticos son utilizados en diversas industrias como la
quimica, alimenticia y nuclear debido a su alta resistencia a la corrosion. Sin
embargo la baja resistencia al desgaste y dureza superficial y su elevado coeficiente
de friccién limitan el campo de aplicacion de los mismos [1,2].

Diversos métodos de modificacion superficial asistidos por plasma, entre los que se
encuentra la nitruracion, han sido utilizados para mejorar las propiedades antes
nombradas sin afectar la resistencia a la corrosion. Con este objetivo diferentes tipos
de nitruracién idnica, implantacion idnica, etc han sido utilizados [3,4].

La nitruracién iénica se ubica en un lugar de relevancia entre los tratamientos
convencionales (nitruracion gaseosa y en bafios de sales) y los nombrados
anteriormente [5] debido a que son aplicados a bajas temperaturas de proceso.
Estudios realizados han reportado un rango de temperaturas de trabajo comprendido
entre los 300 °C y 440 °C para nitrurar aceros inoxidables; la primera representa la
minima temperatura a la cual se logra incrementar la dureza superficial en tiempos
aceptables mientras que la segunda es aquella a partir de la cual comienzan a
precipitar nitruros de cromo (CrN, Cr;N) en la superficie y subsuperficie. Este
proceso, si bien confiere una alta dureza superficial, esta acompafado por la pérdida
de resistencia a la corrosion del acero tratado [5-7].

Diversos trabajos [8,9] han estudiado el efecto del desgaste (por deslizamiento) en
aceros inoxidables austeniticos, encontrando que la cantidad de wear debris se
incrementa linealmente con el aumento de la distancia recorrida en el ensayo,
presentando una gran cantidad de o’-martensita para las cargas estudiadas (8N -
48N) [8]; asi mismo otros autores [9] determinaron que el comportamiento frente al
desgaste y la friccidn de estos aceros depende de la estabilidad que presenten los
mismos respecto de la transformacion martensitica a las fases ¢ (h.c.p.) y a’(b.c.c.).
Sin embargo es necesario efectuar nuevos estudios sistematicos que aporten al
mejor entendimiento de dicho fenémeno.

En este trabajo se estudiaron y discutieron el comportamiento tribolégico y
microestructural de un acero AISI 316L nitrurado por plasma DC-pulsado a 400 °C
durante 20 h y sin nitrurar ensayados bajo una condicion de rodadura-deslizamiento
bajo diferentes cargas normales.

2 MATERIALES Y METODOS

El acero utilizado presenté la siguiente composicion quimica (% peso): C, 0.02; Mn,
1.53; P, 0.023; S, 0.024; Si, 0.69; Cr, 16.4; Ni, 10.4; Mo, 2.00; Fe, balance.

La dureza del sustrato empleado fue de ~ 160 HV con una estructura de sulfuros de
manganeso en una matriz austenitica.

En forma previa a la nitruracion, las muestras fueron limpiadas superficialmente
mediante sputtering durante 3 h usando una mezcla de 50% Ar + 50% H, de forma
de remover la pelicula pasiva que protege al acero inoxidable, mejorando asi la
difusidon de N en el material. El tratamiento fue llevado a cabo en un reactor industrial
descrito en [6] bajo las condiciones detalladas en la Tabla 1.



Tabla 1. Condiciones de nitruracion.

Parametros Valor
Tiempo 20 h
Temperatura 400° C
Presion 6.5 hPa
Atmosfera 75% Hy+25% N,
Tensioén 700V
Pulso ton/toff 70-200 ps
Densidad de corriente ~1 A.cm?

Se ensayaron pares de muestras con la misma condicidn (nitruradas y sin nitrurar)
en una maquina de desgaste AMSLER A 135 bajo una condicion combinada de
rodadura-deslizamiento (10%) utilizando muestras segun las dimensiones y
caracteristicas detalladas en la Figura 1. Se emplearon cargas normales de 50, 125
y 200 kg con una velocidad de rotacion de 200 rpm para la muestra superior y 220
rpm para la inferior.
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Figura 1. Esquema de la disposicion de las muestras en el ensayo de desgaste AMSLER.

Se realizaron tres ensayos para cada condicion de carga realizando interrupciones
periddicas con el objeto de pesar las muestras y recoger el wear debris para su
posterior analisis.

Luego del ensayo de desgaste, las muestras y el wear debris fueron observadas por
medio del microscopio optico (OM) Zeiss Axiotech, electrénico de barrido (SEM)
Philips SEM 505 y con una lupa estereoscopica Olympus. Se obtuvieron ademas
perfiles de microdureza Vickers con un microdurémetro Akashi, MVK-H2.

3 RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Microestructura y Microdureza

La Figura 2 muestra una micrografia electronica de una muestra nitrurada bajo las
condiciones mencionadas en la Tabla I, donde se puede observar la presencia de
una capa nitrurada continua y uniforme de aspecto claro sin zonas oscuras
caracteristicas de la precipitacién de CryN [10]. Ademas se puede apreciar que la
capa nitrurada esta formada por dos subcapas. El espesor total de la misma fue de
aproximadamente 15um



SUSTRATO

250kV 310E3 08 MECANIC

Figura 2. Micrografia electronica de una muestra nitrurada bajo una descarga DC-pulsada durante
20 h a 400 °C.

Diferentes trabajos sostienen que entre 310 °C y 420 °C la capa nitrurada esta
compuesta por una solucién sélida sobresaturada de nitrégeno en hierro y (FCC) o
también llamada austenita expandida (yn). Esta fase presenta una alta dureza y
resistencia al desgaste manteniendo la resistencia a la corrosiéon del acero tratado
[10-12]. En la revisién publicada por T. Czerwiec y col. se ha reportado la existencia
de dos subcapas, diferenciandose ambas en el contenido de N, siendo este mayor
en la superior. En el mismo trabajo se sugiere que las subcapas se forman durante
el enfriamiento lento del sustrato posterior al tratamiento de nitruracion [12]. Otros
autores como K. Marchev y col. han sugerido que la fase presente es BCT
(tetragonal centrada en el cuerpo) llamandola “fase m” [5] lo que es contradecido por
Thomas Christiansen quien asegura, mediante el estudio de acero sinterizado
nitrurado, que dicha fase es FCC [13].

La Figura 3 presenta el perfil de microdureza de la muestra nitrurada durante 20 h a
400 °C. En la figura se aprecia una transicion abrupta entre la capa y el sustrato.
Esta transicion esta asociada a la presencia de una capa formada por yn[10].
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Figura 3. Perfil de microdureza de una muestra nitrurada por plasma DC-pulsado durante 20 h a
400° C.



3.2 Desgaste

El grafico de la Figura 4 presenta la pérdida en peso en funciéon del numero de
vueltas x 100 de las muestras sin nitrurar sometidas al ensayo de desgaste bajo una
condicién de rodadura-deslizamiento (10%) con cargas normales aplicadas de 50 kg
y 125 kg.
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Figura 4. Grafico de pérdida en peso de muestras sin nitrurar vs. Nro de vueltas x 100

Las muestras sin nitrurar ensayadas a 50 y 125 kg mostraron una pérdida de peso
constante segun se increment6 el numero de vueltas. Ademas se aprecié un mayor
desgaste en las probetas superiores frente a las inferiores.

El comportamiento observado para ambas cargas indicaria la presencia del mismo
mecanismo de desgaste durante el ensayo.

Las muestras nitruradas presentaron una pérdida en peso total de aproximadamente
un 25% de las muestras sin nitrurar como puede apreciarse en la Figura 5. Ademas
se observd un incremento en la pérdida en peso segun se incrementd la carga
aplicada de 50 kg a 125 kg. En este caso no se aprecio diferencia significativa en la
pérdida en peso detectada entre las muestra superiores e inferiores.
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Figura 5. Gréfico de pérdida en peso de muestras nitruradas vs. Nro. de vueltas x 100

La observacion mediante OM y SEM del wear debris extraido permitié apreciar en
las muestras sin tratar que el mismo se presento limpio, de aspecto metalico brillante
y sin indicios de oxidacion. El mismo estuvo compuesto por particulas en forma de
laminas de diferentes dimensiones y fue posible observar un aumento del tamano
medio a medida que aumentoé el numero de vueltas y la carga normal aplicada. Los
ensayos realizados bajo carga normal de 200 kg, fueron interrumpidos a un numero
de vueltas inferior a los realizados bajo carga normal de 50 y 125 kg debido a que
las muestras originalmente circulares se deformaron cambiando de esta forma su
geometria, lo que provocd un inadecuado funcionamiento de la maquina.

En el caso de las muestras nitruradas, se generd escasa cantidad de wear debris
para la carga de 50 kg luego de la interrupcion correspondiente a las 17000 vueltas.
Para la carga de 125 kg se aprecid un wear debris inicial de menor tamafo y
aspecto oxidado que el de las muestras sin nitrurar. De acuerdo a Sun y
colaboradores [14] una posible explicacién para la oxidacién de las superficies
nitruradas es que los 6xidos son mas estables que los nitruros de acuerdo a los
datos de energia libre. De esta forma atomos de nitrégeno en la superficie nitrurada
se reemplazan por atomos de oxigeno durante el proceso de desgaste debido a las
altas temperaturas de contacto provocado por el calentamiento por friccion[15].

Las Figuras 6a y b corresponden a micrografias SEM de wear debris de las
muestras sin nitrurar y nitruradas, respectivamente, ensayadas bajo carga de 50 kg.
Las laminas presentes en ambos casos son similares pudiéndose observar que la
morfologia de las mismas se corresponde con el mecanismo de delaminacion.
Asimismo se observd que el tamafio de particula de las muestras nitruradas es
menor al de las muestras sin tratar.



Figuras 6. Micrografias SEM de los wear debris obtenidos de una muestra desgastada bajo una
carga normal de 50 kg después de 23.000 vueltas. (a) sin nitrurar y (b) nitrurada.

En la Figura 7a y b se observan las superficies de las muestras sin nitrurar y
nitruradas ensayadas bajo carga normal de 50 kg. En ambos casos es notable la
ausencia de particulas incluidas en la superficie.

Para el caso de las muestra sin nitrurar desgastadas bajo una carga de 50 kg, se
apreciaron laminas, como se observa en la Figura 7a, las cuales se desprendieron
en el transcurso del ensayo formando el wear debris recolectado.
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Figura 7. Micrografias SEM de la superficie obtenidos de una muestra desgastada bajo una carga
normal de 50 kg después de 23.000 vueltas. (a) sin nitrurar y (b) nitrurada.

Se estudiaron las muestras mediantes cortes transversales y longitudinales de las
muestras sometidas a desgaste bajo una carga normal de 50 kg con el fin de
observar la subsuperficie. En los mismos se aprecidé una gran deformacién plastica
subsuperficial en todas las muestras ensayadas excepto las probetas nitruradas y
ensayadas bajo carga de 50 kg. Esto estaria asociado a que la capa nitrurada otorga
una superficie de alta dureza que inhibe la deformacion.

En la Figura 8a se observa la seccion transversal de la muestra sin nitrurar
ensayada bajo carga normal de 125 kg, donde se pueden apreciar fisuras
subsuperficiales paralelas a la superficies desgastadas producto del mecanismo de
delaminacion actuante [16]. En el caso de la Figura 8b se presenta la deformacion
subsuperficial observada a partir de revelar la estructura con el reactivo Marble.
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Figura 8. Imagen OM de la seccion transversal de una muestra sin nitrurar ensayada bajo carga de
125 kg. (a) fisura subsuperficial, (b) deformacion subsuperficial.

4 CONCLUSIONES

La aplicacion de la nitruracion por plasma DC-pulsada en muestras de un acero
inoxidable austenitico AISI 316L demostrd ser un tratamiento efectivo para mejorar
la resistencia al desgaste. La capa nitrurada otorga una superficie de alta dureza que
inhibe la deformacion plastica subsuperficial.

La capa nitrurada obtenida se presenté uniforme y continua compuesta por dos
subcapas con una aparente diferencia en la concentracion de nitrégeno, la exterior
de aproximadamente 11um mientras que la interior presenté un espesor de 4um.

El principal mecanismo de desgaste que operd en las muestras nitruradas y sin
nitrurar fue el de delaminacion. Sin embargo en las muestras nitruradas sometidas a
125 kg operaron simultdneamente los mecanismos de oxidacién y delaminacion.

En todos los casos se observé que la perdida en peso se incrementd con el aumento
de la carga normal aplicada y el nUmero de vueltas.
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Abstract

Austenitic stainless steels are widely used in industrial applications, mainly due to its
good corrosion resistance; however, its low hardness and poor wear performance
impose strong limitations in many cases. During the last decade plasma nitriding has
gained acceptance as a technology for surface modification which seems to
overcame these problems; on the other hand, several works carried out at laboratory
scale have reported improvements on wear characteristics of plasma nitrided
samples; consequently, it became of interest to study the wear behaviour of samples
nitrided with an industrial equipment. In this work we present results of wear tests
performed on AISI 316L stainless steel samples nitrided with an industrial DC-pulsed
plasma equipment during 20 h at 400°C in a plasma formed with 25%N2+75%H..
The wear tests were made with an Amsler-Disc-Machine A 135 under rolling-sliding
conditions; the surface and subsurface were studied by optical microscope (OM) and
microhardness. Wear debris generated under dry rolling-sliding condition were
observed by scanning electron microscope (SEM). Analysis and discussion of
results show that plasma nitriding improves the wear resistance of the surface on
austenitic stainless steel and the main wear mechanism appears to be delamination.
Consequences on the load bearing capacity are discussed.





