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Propiedades mecanicas del acero AlISI 4140 tratado termicamente y nitrurado por
plasma

Mechanical properties of heat treated and plasma nitride AISI 4140 steel
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Abstract:

In this work, a heat treated and plasma nitrided AISI 4140 steel has been investigated. The study involves a microstructural and
mechanical properties with the aim of verifying certain improving of functional surface characteristics. The steel was subjected to
heat treatment of normalised, quenched and tempering varying time and temperatures. Afterwards, a plasma nitriding was carried out
by using different exposition times and temperatures. Optics microscopy and X ray diffraction were used to evaluate the
microstructural features. On the other hand, Vickers microhardness was employed to characterised the mechanical properties.
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Resumen:

En el presente trabajo se investigd el acero AISI 4140 con tratamiento térmico previo a la aplicacion del proceso tecnoldgico de
nitruracion por plasma con respecto a su respuesta microestructural, y microdureza, a fin de verificar la posibilidad de mejora de sus
caracteristicas funcionales superficiales. Se realiza un tratamiento térmico de normalizado, temple/revenido y posterior nitrurado por
plasma con diferentes tiempos de exposicion a los gases y diferentes temperaturas. La evaluacion microestructural es por medio de
microscopia éptica y difraccion de rayos X. Se emple6 la microdureza Vickers para la evaluacién mecénica.
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2017). La reduccion en peso, la confiabilidad operacional

Introduccién

Los materiales metélicos ferrosos, se emplean en una
amplia cantidad de sectores como componentes o partes
de mégquinas. Los aceros, continlan considerandose
materiales estratégicos para la industria con mas rapido
desarrollo ingenieril como lo es la automotriz y otro tanto
la de construccién, entre otras mas (Ulewicz & Novy,

y vida en servicio, combina otros indicadores, tales como
reparabilidad, resistencia al desgaste, a la corrosion,
fatiga, etc. contintia siendo fundamental para el impacto
de operaciones tecnoldgicas en la calidad de los
componentes. De esta manera, la investigacion de
materiales metalicos con mejores propiedades fisicas,
quimicas y/o mecanicas es central para el desarrollo de
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estas industrias y, en consecuencia, para el bienestar
humano.

Materiales de ingenieria, tal como el acero AlSI 4140, se
utiliza normalmente en la industria automotriz, aeronautica
y petrolera, debido al comportamiento mecanico estatico
como, por ejemplo, su resistencia a la tension y
compresién, microdureza, vida en servicio, durabilidad de
componentes, particularmente cuando es necesaria la
buena respuesta a carga repetida. No obstante, este
material es susceptible de extender sus capacidades mas
alla de sus limites convencionales, explorando el concepto
de tratamiento superficial. El acero AISI 4140 se puede
nitrurar (Koenig et al., 2019) para difundir materia desde la
superficie y hasta cierta profundidad, con la finalidad de
adicionar resistencia al desgaste y corrosion en esta zona,
sin afectar las propiedades del material base. En este
proceso, los componentes se exponen a una atmdsfera
gue contiene nitrégeno a temperaturas que oscilan entre
los 480-590 °C. Este nitrégeno reacciona con la superficie
y se difunde hacia el nicleo del componente.

Es practica comin que los procesos de nitrurado los
antecedan tratamientos térmicos como el templado y el
revenido. Estos Ultimos, son llevados a cabo para
satisfacer los requerimientos de propiedades mecénicas
en el ndcleo del componente y mejora de su
magquinabilidad. Sin embargo, raramente se considera el
posible efecto que tienen dichos tratamientos térmicos
sobre la estructura y propiedades de la capa difundida que
se logra con el nitrurado. El propio proceso de nitrurado
pudiera inducir cierta pérdida de fortalecimiento
estructural del material base por efecto de doble revenido.

El efecto del tratamiento térmico sobre la estructura y
propiedades de aceros nitrurados se estudié por
[Gerasimov et al., 2000] en términos de temple y revenido.
No obstante, los datos que se presentan son algo
contradictorios, debido a que la microdureza de las capas
nitruradas disminuye con el incremento de la temperatura
de revenido. Los resultados se explicaron por las
diferentes dispersiones en la estructura antes del
nitrurado. Por su parte, (Rodicheva, 1980), concluyé que
la regién endurecida de un acero 30Kh (equivalente con
AISI 5130) nitrurado por sales y con tratamiento térmico
previo de temple/revenido es ligeramente mas grande que
el acero normalizado.

La capacidad de carga del acero nitrurado depende de la
dureza y resistencia de la capa nitrurada y del substrato
(Podgornik et al., 2000). Si el acero es templado y
revenido antes que la nitruracién, estos tratamientos
térmicos pueden no solo afectar la resistencia, tenacidad
y ductilidad del substrato sino también modificar la

microestructura, la cual, puede influenciar en la difusividad
del nitrégeno durante el proceso de nitrurado, haciendo
que las capas de nitruros disminuyan su gradiente de
dureza (Duan et al., 2019). La aplicacién apropiada de
tratamientos térmicos puede asegurar una alta resistencia
y tenacidad del substrato y, en consecuencia, buenas
propiedades en la superficie del componente nitrurado.

En el presente trabajo se investiga la influencia que ejerce
el tratamiento térmico de normalizado, temple y revenido
en el acero AISI 4140 con tratamiento superficial de
nitrurado.

Metodologia

La composicion quimica del acero AlSI1 4140 [Pérez-Pérez
et al., 2019] estd dada en la tabla 1.

Tabla 1. Composicion quimica del acero AISI 4140.
Fuente: Elaboracién propia.

Componente C Si Mn Cr Mo
% promedio 0.40 0.30 0.90 1.00 0.20

Las dimensiones de cada probeta fueron: 19 mm de
diametro y 5mm de espesor. El pulido del material se
realiz6 en forma convencional (papeles con diferente
granulometria y pulido con pasta) hasta alcanzar 0.08-
1um de rugosidad. Los tratamientos térmicos se llevaron
a cabo en el siguiente orden:

a) Normalizado. 650 °C durante 15 min. Se incrementd
hasta 850 °C, durante 25 min. Enfriamiento con horno
abierto.

b) Temple. 850 °C durante 25 min. Enfriamiento rapido en
aceite.

¢) Revenido. Este tratamiento se realizdé en dos etapas.
Primera, calentamiento hasta 200 °C durante 1hr.
Segunda, calentamiento hasta los 400 °C durante 1 hr.
Enfriamiento lento fuera del horno para ambas etapas.

La nitruracion por plasma se llev6 a cabo con dos
diferentes experimentos. El primero, a 450 °C durante 2
hrs. El segundo a 350 °C durante 8 hrs. La mezcla de
gases se conservo constante con 70 % Niy 30% H. Se
empled gas Ar para limpieza de la atmésfera adentro de
la cdmara del reactor. Dicha camara se evacu6 1.36x10®
Pa. En la Tabla 2 se exponen los parametros de
procesamiento para la nitruracion por plasma.
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Tabla 2. Condiciones del acero para la nitruracién por
plasma. Fuente: Elaboracion propia.

oot — N

B Tratamiento  'emP- Temp. S H A
S térmico previo - 2 EEECE
& (0 (o g=g%
A Sin - - - -
A’ Sin 450 350 2 8
B Normalizado - - -~
B’ Normalizado 450 350 2 8
C Templado - - -
C’ Templado 450 350 2 8
D Revenido 200 °C - - -~
D’ Revenido 200 °C 450 350 2 8

E Revenido 400 °C - - -~
E’ Revenido 400 °C 450 350 2 8

Para caracterizacion microestructural se utilizé un
difractbmetro de rayos X. Es un equipo Bruker D8
advanced con colimador de salida de 2 y 0.2 mm de
apertura y radiacion de Cu Ka (A = 1.5406 A). Las
muestras se analizaron bajo las siguientes condiciones de
operacioén: Velocidad de Avance: 0.02°, Tiempo: 0.6 seg.,
Rango 26: 25° a 90°. El andlisis se realiz6 directamente
sobre cada una de las caras pulidas posterior a los
tratamientos térmicos de normalizado, templado y
revenido.

Los ensayos de microdureza se llevaron a cabo utilizando
un durémetro Mitutoyo modelo HM-200, atendiendo la
norma ASTM E-384. Las cargas empleadas fueron de 100
gr. con un tiempo de aplicacion de 15 seg.

Resultados y discusion

La microestructura de la seccion transversal del acero
nitrurado por plasma se muestra en la Figura 1.

(x ———
10 pm

Figura 1. Microscopia Optica de la seccién transversal de
acero nitrurado, atacado con solucién de nital al 2%.

Temperatura 350 °C durante 8 hrs. Sin tratamiento
térmico previo. Fuente: Elaboracion propia.

El substrato se compone de martensita revenida de una
probeta que fue templada y revenida. En la superficie se
puede observar la capa nitrurada con la correspondiente
region de difusiéon de nitrégeno, asi como la capa
compuesta. Con la finalidad de corroborar la presencia de
las fases presentes en los productos que genero el
proceso de nitrurado, se llevaron a cabo los andlisis por
difraccién de rayos X para cada configuracion de
tratamiento térmico y superficial. Para contrastar, en la
Figura 2 se muestra el contenido quimico superficial del
acero solamente con tratamiento térmico. Se puede
observar que la estructura ferritica (Fe-a) cubica centrada
en el cuerpo (BCC) es la fase que prevalece, en el plano
(110).

En la Figura 3 se ilustran las fases que se generaron en el
acero normalizado y nitrurado bajo las condiciones que se
indican. En cada uno de los patrones de difraccion se
presenta un pico que sobresale de los demas, el cual
corresponde a la fase Fe-a. También se puede apreciar
apenas la presencia de los nitruros ¢ (e), asi como y~ (m),
con ausencia de la capa compacta (e-Fe2.sN y y'-FesN).
Este resultado es congruente debido al corto tiempo de
nitruracion de tan solo 2 hrs. aunque la temperatura fue de
450 °C. El tiempo de difusion del elemento nitrdgeno en la
matriz de fierro fue relativamente corto. Es notable la
presencia de picos de la fase Fe20z (A ), que es un éxido
ferroso. Se puede atribuir esta aparicion al control de la
presion con valores relativamente altos en el reactor.
Lamentablemente los Oxidos se presentaron en
practicamente todo el material nitrurado.

Counts (110)
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Figura 2. Patron de difraccién de rayos X del acero sin
tratamiento térmico (A), normalizado (B), templado (D”),
revenido a 200 °C (G) y revenido a 400 °C (K’). Fuente:
Elaboracion propia.
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Figura 3. Difraccion de rayos X del acero normalizado y
nitrurado a 450 °C durante 2 hrs. Fuente: Elaboracion
propia.

Los aceros solamente templados y luego nitrurados,
practicamente mantuvieron la misma generacién de
productos, como se muestra en la Figura 4. La Unica
excepcion fue el cambio de fase Fe-a ferritica, por la fase
o’ (#) martensitica. Esta Ultima trasformacién es muy usual
cuando existe temple en el acero. En la Figura 5, se
presenta el patrén de difraccion para el acero revenido a
200 °C.

Cuando se emplearon los tiempos de exposicion largos,
los patrones de difraccion difieren principalmente en el
decremento de los picos de 6xidos. Por ejemplo, en la
Figura 6, se puede observar que la fase ferritica (Fe-a)
sobresale del resto de los productos. Es un resultado
congruente cuando solo se tiene normalizado como
tratamiento térmico previo al nitrurado.
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Figura 4. Difraccibn de rayos X del acero
templado y nitrurado a 450 °C durante 2 hrs. Fuente:
Elaboracion propia.
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Figura 5. Difraccion de rayos X del acero revenido y
nitrurado a 450 °C durante 2 hrs. Fuente: Elaboracion
propia.

Sin embargo, resalta a la vista la disminucién de los picos
de Oxidos de hierro. Estos Oxidos que se generaron
fuertemente en la nitruracion con duracion de 2 hrs. Este
comportamiento se relaciona con la duracion del nitrurado
(8h), es decir, la difusiébn del nitrdgeno tuvo mayor
penetracion, y en forma mas homogénea con el nitrégeno
e hidrégeno. La gran mayoria de las especies
vibracionalmente se exitaron a un nivel fundamental en la
del reactor. Estas moléculas se absorbieron en la
superficie del hierro y posteriormente se disociaron y
disolvieron en la matriz del acero. Por otra parte, la
ausencia de capa blanca puede explicarse por el hecho
de que para el tipo de plasma que se trabajd, se logrd
llevar a cabo el proceso a baja temperatura y baja
concentracion de nitrdgeno en el gas de trabajo.

Para el templado y nitrurado de larga duraciéon el
comportamiento es anélogo al normalizado, con la
excepcion de la transformacion ferritca Fe-a a
martensitica o’. También se observa la presencia muy
ligera de los nitruros (¢ + y’), que es un indicativo de la
difusién del nitrégeno en la matriz de acero.

La dureza superficial del acero nitrurado por plasma con y
sin tratamiento térmico previo se presenta en la Figura 6.
Aungue la dureza superficial del templado sin nitrurar
alcanzé el valor mas alto, no significa que es lo mejor. La
intencién del tratamiento superficial de nitrurado es
otorgar mayor resistencia, pero en un perfil que va desde
la superficie del acero y hacia el centro del substrato.
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Figura 6. Comportamiento mecéanico en términos de
microdureza del acero y los tratamientos que se
investigaron en este estudio. Fuente: Elaboracion propia.

Esa es exactamente la difusidn de las especies, lo que se
busca como resistencia al desgaste o a la corrosion.
Aunqgue existe una diferencia en el tiempo de exposicion
de los procesos de nitrurado que se investigan en este
trabajo, no se presentd una discrepancia significativa en
la respuesta mecanica a la penetracion. Sin embargo,
cuando se compara la microdureza del acero nitrurado
con tratamiento térmico, en promedio, se encuentra por
encima del acero que no recibid nitruracion (debido a la
generacion de nitruros € asi como y’ en la zona de
difusién), teniendo como Unica excepcién al acero
templado. Esta situacién puede explicarse en relacion con
el proceso de nitruracion, ya que, a la temperatura tanto
de 450 como 350 °C, se pudo presentar una liberacion de
esfuerzos lo que condujo a la disminucion de la
microdureza.

Conclusiones

En este trabajo se reporta el comportamiento
microestructural y mecéanico del acero AlSI 4140 tratado
térmicamente y nitrurado por plasma. De los resultados
gue se alcanzaron, se pueden hilvanar las siguientes
conclusiones:

. La nitruracién por plasma produce diferentes
estructuras desde la superficie y en la
profundidad. Es comin que se desarrolle
una capa compuesta y una zona de difusion.
En esta investigacion se gener6 la zona de
difusién dada la presencia de los nitruros € +

Y.

. Qued6 demostrado que la microestructura
de la capa superficial y hacia el nucleo se
afecta por los cambios que ocurran en los
parametros de la nitruracién, tales como la
temperatura, el tiempo y la relacién de
mezcla de gases.

. Si la microestructura de la capa superficial
se modifica, entonces se afectan las
propiedades mecanicas.

. La nitruracién por plasma con tiempos cortos
(para esta investigacion fueron 2h) produce
Oxidos debido a la corta posibilidad de
difusién de las especies. Por el contrario, la
nitruracion con duracién de 8h favoreci6 el
decremento de dichos 6xidos.

. La produccion de € + y’ beneficié a la dureza
en la superficie. Especificamente en el acero
sin tratamiento térmico pero nitrurado,
normalizado + nitrurado, y templado +
revenido a 200°C.

. La nitruracién por plasma genera productos
sobre la superficie y hacia el nucleo del
acero AISI 4140, los cuales modifican las
propiedades mecanicas tal que son
superiores a las propiedades del acero con
tratamiento térmico, pero sin la aplicacién de
la nitruracién por plasma.
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