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Nitruracion por plasma utilizado
pararecubrir acero aleado y su res-
puesta tribologica

RESUMEN: EI movimiento
controlado de un compo-
nente en relacién con oftro,
tipicamente se observa en
sistemas como rodamien-
tos, articulaciones, engra-
nes, mecanismos, correde-
ras, etc. La modificacién o
adicién de otros materiales,
sobre la superficie del ma-
terial base, se convierte en
la portadora de, virtualmen-
te, mejores propiedades,
tales como: tribolégicas,
electricas, opticas, electr6-
nicas, quimicas y magnéti-
cas. En el presente trabajo
se deposité una capa de
nitruros mediante la nitrura-
cion por plasma empleando
el proceso por deposicién
fisica por vapor (PVD), con
la finalidad de fortalecer la
superficie de un acero AISI
4140 contra desgaste. Se
caracterizé la capa deposi-
tada microestructural y tri-
bolégicamente. La difusién
de nitruros alcanzé penetra-
ciones de hasta 150 micras.
La capa nitrurada por plas-
ma exhibié mayor resisten-
cia al desgaste y capacidad
de carga en condicion seca
comparado con la nitrura-
cion convencional por gas.
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ABSTRACT :The controlled movement of a component against ano-
ther in some systems is typically observed such as bearings, me-
chanisms, gears, sliders, etc. The modification or addition of other
materials on the material surface virtually becomes the carrier of
better properties as for instance, tribological, electrical, optical,
electronical, chemical and magnetic among others. In the present
work, a nitrided layer was deposited by plasma nitriding through
the physical vapor deposition technique in order for strengthening
the surface of the AISI 4140 steel against wear. The diffusion of
iron nitrides reached around 150 microns in depth. The nitrided la-
yer by plasma nitriding exhibited both higher wear resistance and
higher load capacity under dry condition compared to the regular
gas nitriding.

KEYWORDS: Plasma nitriding, tribology, AISI 4140 steel.

INTRODUCCION

La superficie es crucial para el mejor desempeno de maquinas y compo-
nenfes mecanicos. La modificacion superficial se realiza sin que se afecte
el diseno del material base (substrato) aplicando una o varias capas ya sea
por deposicion o difusidn de especies, a fin de incrementar la resistencia
al desgaste y la corrosion.

El nitrurado es un proceso difusivo que intfroduce nitrogeno en materia-
les metalicos. Durante la nitruracion de aceros, se forman dos diferentes
estfructuras desde la superficie al nucleo, la capa compuesta y la region
de difusion. En esta capa, los atomos de N se disuelven intersticialmente
en exceso en la red del material metalico, para precipitar de nitruros de
hierro. En los ultimos anos se han utilizado diferentes técnicas para nitru-
rar: nitruracion liquida, nitruracion por gas y por plasma [1]. La nitruracion
por liquidos y por gas son procesos que contaminan el medio ambiente y
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resultan peligrosos para los operadores [2, 3], mientras
que la nitruracion por plasma es un proceso limpio aun-
que requiere de aparatos complicados.

En lo que a nitrurado se refiere, el TiN y TiC han sido los
materiales mas exitosos para capas duras debido a sus
excelentes propiedades tribologicas y su buena adhe-
rencia a sustratos de acero. Sin embargo, exhiben altos
coeficientes de friccion (por el orden de 0.6 a 1.1) cuan-
do deslizan con otros materiales que no sean enire las
mismas capas de TiN [7]. Aunque los recubrimientos de
nitruro de titanio tienen una posicion dominante en el
mercado existe una variedad de otros recubrimientos
con nitruros para aplicaciones tribolégicas, tales como
CrN, ZrN [8] con la conFiguracion bicapa CrN/AIN.

En el presente trabajo se establecen condiciones de
preparacion para la difusion de nitrégeno en materiales
metalicos ferrosos, en los que se busca mejores pro-
piedades tribologicas.

MATERIALES Y METODOS
Para llevar a cabo la nitruracién idénica o por plasma se
utilizé un reactor (Figura 1).

Figura 1. Reactor para nitruracién iénica.

Se empleo acero comercial AlSI 4140 como substrato,
debido a que se usa ampliamente en la industria auto-
motriz, aeroespacial y en manufactura de aplicaciones
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industriales. Se utilizd 7 en barra circular de 37.5 mm de
diametro y 8 mm de espesor. La composicién nominal
esta dada en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicién segtin norma nacional NMX-B-300-1991,

(%) [12].

Fe C Si Mn P S Cr | Mo
max. | max.

96.8-|0.38-|0.15-0.75- |9 035|0.040| 0-80-|0.15-

97.810.43|0.35|1.00 1.10 | 0.25

Los parametros de procesamiento por plasma selec-
cionados se compilan en la Tabla 2:

Tabla 2. Factores de procesamiento.

Parametros de trabajo Cantidades
Argoén 9 sccm
Nitrégeno 2 sccm
Hidrogeno 4 sccm
Corriente 50 mA
Tiempo 60 min
Presién base 100 Pa

Las muestras nifruradas se analizaron con el micros-
copio 6ptico metalogréfico invertido marca Olympus
PMG-3. La microscopia electrénica de barrido (SEM)
se utilizo para la caracterizacion microestructural, em-
pleando un equipo JSM-6360LV de la marca JEOL (Fig.
1.8). El analisis de composicion quimica se realizo por
medio de la técnica de espectrometria de dispersion
de energia de rayos X (EDS) a través del OXFORD
INCA 200. Para cuantificar los perfiles de microdureza
Vickers se utilizdé un microdurémetro de la marca Shi-
madzu tipo M con indentador de diamante Vickers.

Las pruebas para el analisis del desgaste se utilizé el
meétodo pin en disco que es regido por la norma ASTM
G99-90. El objetivo de esta prueba es determinar la
proporcion del desgaste de deslizamiento y el coefi-
ciente de friccién (Figura 2).

Figura 2. Tribémetro de prueba tipo pin-on.
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Las condiciones de prueba utilizadas para el compor-
tamiento por desgaste de todas las muestras se com-
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La maxima dureza de la capa compuesta se observa
por el orden de los 550 HVO0.05. Después de este valor

pilan en la Tabla 3.

Tabla 3. Condiciones de prueba de desgaste.

pico, la dureza presenta una disminucion monotoénica en
la profundidad, con valores por el orden de las 100 um.

El substrato o material base reporta una microdureza

en el rango de 250-350 HV.

Como una referencia para comparar el proceso de ni-

fruracion por plasma, se utilizo la nitruracion por gas.

Parametros Adquisicion
Radio de_la pista de 15.00-18.00 [mm]
desgaste:
Velocidad lineal: 2.00 [cm/s]
Carga aplicada: 10, 15y 18 [N]
Condicién para detenerse: 50.00 [m]

Muestra

Substrato Acero AlISI 4140

Contraparte
Bola: AISI 52100
Diametro: 5.00 [mm]

Condiciones ambientales

Temperatura: 20.00 [°C]
Atmosfera Aire (prueba en seco)
Humedad 50.00-62.00 [%)]

RESULTADOS Y DISCUSION

La microestructura para el acero nitrurado por plasma
consiste de un nucleo interno con una capa mixta en la
superficie externa (Figura 3). La capa nitrurada presenta
una region de difusion de nitrégeno con precipitados de
nitruros finos elongados y una capa compuesta delga-
da en la parte externa.

Capa compuesta o

/ capa blanca

Capa nitrurada

=3 - b e

Figura ‘3. Producto formado :.én el acero 4140 nitrurado pc;r
plasma durante 1 hr.

Por su parte, el comportamiento superficial respecto
al gradiente de microdureza desde la superficie para
el acero nitrurado por plasma se muestra en la Figura
4. Existe un incremento en el gradiente de dureza en la
capa compuesta y la disminucién aguda en la zona de
difusion.
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Figura 4. Perfil de microdureza como una funcién de la profundi-
dad (gradiente de dureza).

En la Figura 5 se presenta el efecto que tiene la apli-
cacion de una carga con 10 N sobre el acero 4140 ni-
trurado por gas durante 10 h Se puede deducir que el
mecanismo de desgaste principal es abrasivo-adhesivo
debido a la presencia de surcos o rayado en la pista,
indicando asi una fuerte deformacion plastica, como se
puede apreciar en los incisos (a-d). A mayores ampli-
ficaciones (d,e,f,g) se puede apreciar los surcos pero
inferesantemente también se aprecia un agrietamiento
agudo (e) mismo que con la continuacion de la prueba
representan el inicio del desprendimiento de capa (d).
El agrietamiento se observa perpendicular a la direc-
cion de la pista de desgaste, lo que conFigura un indicio
de capa fragil.

o E ) |

Figura 5. Micrografias tomadas con el microscopio electrénico de
barrido a una muestra nitrurada por gas durante 10 hrs.

Las muestras bajo el tratamiento de nitrurado por gas
en general presentan desgaste abrasivo-adhesivo, cau-
sado por granos y particulas durante el desgaste. A
medida que avanza la abrasion se va desprendiendo la
superficie debido a la fafiga y el elevado numero de es-
fuerzos generando grietas y delaminacion. En términos
de friccion, esta elevada cantidad de grietas y despren-
dimientos se traduce en un gran numero de asperezas
en la superficie, lo que a su vez significa una variacion
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significativa en el coeficiente de friccion, tal y como se
puede apreciar en la Figura 6.
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Figura 6. Comportamiento del coeficiente de friccion de la su-
perficie nitrurada por gas.

En contraste, el comportamiento superficial sujeto al
proceso de nitruracion idnica o por plasma en términos
de friccion, se presenta en la Figura 7.

0.7 — 77T
2 -
7 .
2 by
o ]
= o
("
o ]
-t
£
2 T
o :
t =
3
o ] 4140 plasma nitrided steel |

0.1 4 10N applied load ]

Dl-u L I L) l L) ' L3 I L3 I L] I Ll '[ L

0 100 200 300 400 500 600 700 800

Sliding distance, m

Figura 7. Comportamiento del coeficiente de friccion de la su-
perficie nitrurada por plasma.

Se puede observar un crecimiento del coeficiente de
friccion bastante gradual hasta alcanzar valores de
aprox. 0.4 a una distancia de deslizamiento de los 150
m. Se observa en la misma gréfica una considerable
reduccion en la variacion del coeficiente de friccion
desde el inicio hasta practicamente los 600 m de des-
lizamiento.

Para confirmar estas observaciones, en la Figura 8 se
incluye una fotografia obtenida por microscopia Opfi-
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ca de la pista desgastada tomada a los 60 m de des-
lizamiento continuo en seco en la que se evidencia la
presencia de una deformacién plastica en la formacién
de surcos por efecto del contacto enire la contraparte
con 10 N de carga. Sin embargo, no se denota alguna
region con posibles indicios de separacion o desfrag-
mentacion de capa como sucedio en la nitruracion por
gas.

Figura 8. Pista desgastada de la superficie nitrurada por plasma
con carga de 10 N y a una distancia de deslizamiento de 60 m.

Para los 200 m de deslizamiento, se aprecia mayor
cantidad de surcos con incremento en la deformacion
plastica por efecto de la carga normal aplicada en for-
ma continua en seco, pero persiste la adherencia sin
que se presente desfragmentacion o agrietamiento (Fi-
gura 9).

e R

egién nitrurada con cargade 10
y a una distancia de deslizamiento de 200 m.

Figura 9. Pista desgsfa de

El anélisis anterior se puede aun justificar con el des-
gaste que presenta la contraparte del sistema pin on
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disc, es decir, el desgaste de la bolilla misma. En la
Figura 10 se ilustra en (a) la huella de la zona desgas-
tada sobre la bola que se utilizé en el acero nitrurado
por gas. En (b), se muestra la huella del acero nitrurado
por plasma.

Figura 10. Desgaste de la bola (a) sobre acero nitrurado por gas
y (b) sobre acero nitrurado por plasma.

La relacién por desgaste representa un 36% mas
desgaste en la bolilla del acero nitrurado por plasma
que la del acero nitrurado por gas. Esto proporciona
la certeza de que la modificacion superficial aplicada
por plasma es mas resistente que aquella aplicada por
gas.

La nitruracion iénica sobre el acero 4140 que tuvo una
1h de fratamiento, deja de manifiesto que tiene una
capacidad de carga muy superior a la nitruracién por
gas, con duracion de tratamiento de 10 h. Adicional-
mente, se investigd con dos cargas

CONCLUSIONES

La nitruracion iénica sobre el acero 4140 que tuvo una
1h de tratamiento, fiene una capacidad de carga muy
superior a la nitruracion por gas, con duracion de tra-
tamiento de 10 h. El ahorro energético que ofrece el
proceso de nitruracion idnica es evidente con respec-
to al proceso de nitruracion por gas. El inconveniente
que quiza sea de mayor relevancia se refiere al costo
inicial del equipamiento y la dificultad técnica que im-
plica la puesta en marcha del proceso y su posterior
control dado que la fisica de plasmas, asi como las
reacciones que ocurren dentro de cualquier reactor
son bastante complejas.
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