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Resumen Piezas de acero AISI 4140 fueron nitruradas en un reactor experimental fabricado en el 
laboratorio. Para determinar los valores de los parámetros ideales de nitruración con los 
cuáles se obtuvo un mayor espesor, homogeneidad y dureza de la capa nitrurada, se llevaron 
a cabo una serie de experimentos, a temperaturas por debajo del punto de transformación 
eutectoide (590 °C). Para determinar el cambio microestructural de las muestras nitruradas, 
se analizaron, mediante diferentes técnicas de caracterización tales como microscopía 
óptica (MO), microdureza Vickers y difracción de rayos X (DRX). Los resultados mostraron 
la formación de una capa compacta y homogénea de 12 jam de espesor formada por los 
nitruros 8'Fe2,3N y Y''Fe4N sobre la superficie del material. Los resultados de microdureza 
vickers mostraron un valor máximo de 1.100 Hv sobre la capa nitrurada observándose un 
perfil de microdureza de la superficie hacia el interior del material. 
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Determination of the experimental optimal conditions of an AISI 4140 steel nitrided 
by postdischarge micro-waves 

Abstract AISI 4140 steel pieces were nitrided by an experimental reactor made in laboratory. A 
series of runs were to carry out to find the correct parameters below the point of 
transformation eutectoide (590 °C), which a compact, homogeneous and harder nitrided 
layer was formed on the top of the surface. Several characterizations techniques were used 
to analize the microsctructural change, such as, optical microscopy (OM), microhardness 
Vickers, X-Ray diffraction (DRX). The results showed the formation of a compact and 
homogeneous layer formed by a mixture of 8-Fe2,3N y Y'-Fe4N iron nitrides whit an average 
of 12 jim of thickness. The Vickers results showed a value of 1100 Hv on the top of the 
surface a concentration profile of microhardness is observed from the top of the surface to 
the core of the material. 

Keywords Nitridation. Characterization. Post-discharge. Eutectoide. Reactor. 

1. INTRODUCCIÓN 

Debido a las presiones existentes en los mercados, 
motivadas por demandas de materiales con mejoras 
en productividad, rentabilidad, durabilidad, resis
tencia al desgaste, corrosión, de sistemas mecánicos, 
se requiere que los materiales que posean estas ca
racterísticas sean de bajo costo y de fácil adquisi
ción. Para incrementar las propiedades en la superfi
cie de los materiales, se efectúan diferentes 
tratamientos superficiales^ l̂ Por lo tanto es necesa

rio que todos los componentes ingenieriles usados 
en aplicaciones tribológicas tengan una buena resis
tencia al desgaste, fatiga y corrosión^^l Además, es 
necesario que posean gran estabilidad dimensional 
en aplicaciones a altas temperaturas. Por estas razo
nes, las propiedades de los componentes deben ser 
mejoradas. Los tratamientos de nitruración se han 
introducido como procesos de mejoramiento de pro
piedades en hierro y sus aleaciones. La nitruración 
es un proceso termoquímico que genera un gradien
te de concentración de nitrógeno desde la superficie, 
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en muestras metálicas. Este gradiente de concentra
ción da como resultado la formación de capas de ni-
truros, además de una zona de difusión de nitrógeno 
disuelto intersticialmente en la ferrita^ . Esta confi
guración produce un mejoramiento notable en las 
propiedades tribológicas y de fatiga del material. 

En la nitruración por post-descarga micro-on
das, las etapas iniciales de la formación y creci
miento de capas de nitruros son más rápidas que 
para la nitruración realizada por métodos tradicio
nales. La formación de una capa de nitruros puede 
llevarse a cabo en el orden de minutos^ . 

Durante el tratamiento, el equilibrio termodi-
námico entre especies neutras, excitadas o disocia
das y el sólido, producen cinéticas elevadas de cre
cimiento de nitruros, las cuáles son mucho más 
rápidas comparadas con los procesos convenciona-

estas cinéticas están asociadas a una rápida 
saturación de nitrógeno en la superficie. El creci
miento es por difusión, sin existir interacción de 
iones en la superficie normalmente asociada a pro
cesos asistidos por plasma^ ' .La independencia 
de la temperatura de la muestra de la generación 
de especies reactivas permite un buen control del 
proceso de nitruración, sin producir daño por dis
persión producido en nitruración iónica. 

En este trabajo se presentan los principales re
sultados obtenidos del estudio experimental reali
zado mediante un nuevo proceso de tratamiento 
por plasma, el cual podría ser aplicado en el futuro 
como una opción para mejorar las propiedades me
cánicas, desgaste y corrosión de aceros. 

2. MATERIALES Y PROCEDIMIENTO EXPERIMEN
TAL 

2.1. Material 

Se utilizó un acero comercial AISl 4140, el cual 
tiene la composición química mostrada en la tabla 
I. El acero fue maquinado a cuadrados de 2x2x1 
cm. Después del maquinado, las piezas fueron so
metidas a un tratamiento de normalizado a 840 °C 
durante 30 min. Previamente, ambas caras fueron 

desbastadas en papel abrasivo, en lijas de SiC de 
diferente granulometría. Posteriormente, se pulie
ron a espejo usando alúmina de 0,3 y 0,05 ¡iva y se 
limpiaron en una tina de ultrasonido con acetona, 
para eliminar impurezas. 

2.2. Nitruración por plasma post-descarga 
micro-ondas 

Los experimentos se llevaron a cabo en el reactor 
mostrado esquemáticamente en la figura 1. La ta
bla II muestra los principales parámetros que se va
riaron durante el tratamiento, con el objetivo de 
obtener los valores ideales para la nitruración del 
acero en estudio. El procedimiento llevado a cabo 
fue el mismo para todas las condiciones de experi
mentación, cambiando solamente los valores de 
nitruración, en cada caso. La distancia de la mues
tra a la salida de los microondas fue de 75 cm. Los 
especímenes se introdujeron dentro del horno en 
un flujo de Ar-H2 y calentaron a la temperatura de 
nitruración, a 850 Pa. Cuando la temperatura de 
nitruración se alcanzó, la mezcla de gas se cambió 
al valor utilizado para el experimento en cuestión, 
utilizándose una presión total de 850 Pa durante el 
tiempo elegido. Al terminar el tratamiento de ni
truración las muestras se enfriaron lentamente 
dentro del reactor, en una atmósfera de argón. Es 
importante mencionar que para un valor de flujo 

Termocuop le Tubo de cuarzo ^ o " ^ ^^ descarga 
Muestra i^% (a) 

T 
Horno 

(e) 

Zona de post-descarga 

(b) 

Figura 1. Dibujo esquemático del reactor. 

Figure 1. Schematic drawing of the reactor 

Tabla I. Composición química del acero AISl 4140, % en masa 

Table I. Chemical composition of the AIS! 4140 steel, mass % 

Elemento 

Composición 

C 

0,412 

Mn 

0,665 

Si 

0,23 

P 

0,015 

S 

0,014 

Cr 

1,15 

Mo 

0,15 

Ni 

0,50 

188 Rev. Metal. MadridVol. Extr. (2005) 187-192 

 
(c) Consejo Superior de Investigaciones Científicas 
Licencia Creative Commons 3.0 España (by-nc)

 
http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



Determinación de las condiciones experimentales óptimas de un acero AlSl 4140 nitrurado por plasma postdescarga micro-ondas 
A. MEDINA-FLORES, L. BÉJAR-GÓMEZ Y C . MALDONADO-ZEPEDA 

Tabla II. Parámetros importantes cambiados durante la 

nitruración con postdescarga micro-ondas 

Table II. Main parameters changed during the 

postdischarge microwave nifriding 

Flujo de gases 

(cm^) 

20-20-100 

40-40-100 

60-60-100 

Tiempo de 

permanencia (min) 

5 

15 

30 

Temperatura de 

tratamiento (°C) 

500 

540 

580 

de gases utilizado, se experimentó con cada uno de 
los tiempos de permanencia y con cada una de las 
temperaturas de nitruración, realizándose más de 
70 experimentos, contando los de reproducibili-
dad. 

2.3. Descripción del reactor 

El reactor utilizado en la nitruración se muestra es
quemáticamente en la figura 1. Una descripción 
detallada del equipo experimental se presentó en 
un trabajo anterior^ \ 

La ftgura 1 muestra el dibujo esquemático del 
reactor, el cual puede ser dividido, principalmente, 
en 3 secciones: 

- La primera, permite la generación de las espe
cies activas (es la estructura del microondas), 
inciso (a) de la figura L 

- La segunda parte permite el transporte de las 
especies hacia el reactor que contiene las piezas 
a nitrurar (zona de circulación), incisos (b) y 
(c) de la figura L 

- La tercera parte, es el sistema de calentamien
to, que es independiente de la generación de 
las especies activas, inciso (e) de la figura L 

3. ANÁLISIS DE LA MICROESTRUCTURA Y SU
PERFICIE DE LAS MUESTRAS NITRURADAS 

3.1. Difracción de rayos-X (DRX) 

Después del tratamiento de nitruración, las mues
tras fueron sometidas a un análisis mediante di
fracción de rayos X en un Difractómetro 5100 
marca Siemens con un ánodo de KaCu'= 1,54 A. 
con la finalidad de identificar las fases cristalinas 
formadas. Para el análisis por DRX, las muestras 
no sufrieron ninguna preparación especial, no se 
pulió, ni se lijó ninguna cara o superficie de mate

rial nitrurado, las muestras se analizaron tal y co
mo salieron del tratamiento de nitruración. 

3.2. Microscopía óptica (MO) 

Para el análisis mediante microscopía óptica se rea
lizaron cortes transversales de las muestras nitru-
radas, con una cortadora de disco de diamante; 
posteriormente, se lijaron en papel abrasivo de 
SiC de diferente granulometría y finalmente se pu
lieron a espejo con alúmina de 0,03 [iva. Para reve
lar la microestructura las muestras fueron atacadas 
con nital al 2 %. 

Las muestras nitruradas, se analizaron mediante 
un microscopio óptico marca Versamet, en campo 
claro, con la finalidad de identificar visualmente 
los cambios sufridos en la microestructura por el 
tratamiento de nitruración y correlacionar la in
formación obtenida mediante difracción de rayos-
X. 

3.3. Microdureza Vickers (Hv) 

Los análisis se realizaron mediante un microduró-
metro Shimadzu tipo M con penetrador Vickers, 
las cargas empleadas fueron de 100 g, con un tiem
po de aplicación de 15 s, de acuerdo a lo especifi
cado por la norma ASTM E-384 ^^^\ Los análisis 
se realizaron desde la superficie hasta una profun
didad de 200 |lm, para todos los experimentos rea
lizados. 

4. RESULTADOS 

Uno de los objetivos de este trabajo fue determi
nar los valores experimentales ideales de los pará
metros involucrados durante el tratamiento de ni
truración. Como resultado de la experimentación 
llevada a cabo, se obtuvieron gráficas correlacio
nando la microdureza, vs profundidad de capa, in
volucrando, el flujo de gases, tiempo de tratamien
to y temperatura de nitruración. La figura 2 
muestra la relación entre microdureza y profundi
dad de capa al variar el flujo de gases, obtenido a 
una temperatura de nitruración de 540 ' 'C. En la 
figura 3, se obtuvo la misma relación de microdu
reza y profundidad de capa nitrurada con un valor 
de flujo de gases de 40-20-100 sccc de N2-Ar-H2, 
respectivamente, variando el tiempo de nitrura
ción y la figura 4 se obtuvo a diferentes temperatu
ras de nitruración, con un tiempo de tratamiento 
de 15 min. En las tres gráficas es posible observar 
un perfil de microdureza desde la superficie hacia 
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Flujo de gases 

N2 - Ar - hb (sccm) 

-•—20-20-100 

-•—40-20-100 

-A-60-20-100 

O 24 48 72 96 120 144 168 192 

Profundidad de capa ( M̂m) 

Figura 2. Perfil de microdureza vs. profundidad de capa 
obtenida a 540 °C. 

Figure 2. Microhordness vs loyer deep profile obfoined 540 
X. 

-500 X 

-540°C 

-580°C 

I I I I — I I I 

96 120 144 168 192 24 48 72 

Profundidad de Capa (nm) 

Figura 4. Microdureza vs profundidad de capa obtenida 
con un tiempo de tratamiento de 15 min. 

Figure 4. Microhordness vs loyer deep profile obfoined with 
15 min of treotment. 

1200 

-5 min 

-15 min 

-30 min 

T—rn—I—r~\—i—|— 

120 144 168 192 

Profundidad de Capa ( m) 

Figura 3. Microdureza vs profundidad de capa obtenida 
con un flujo de gases de 40-20-100 cm^ de N2-Ar-H2, res
pectivamente. 

Figure 3. Microhordness vs loyer deep profile obtained with 
o flow of goses of 40-20-100 cm^ of N2-Ar-H2 respectively. 

el interior del material, determinándose que con 
un valor de flujo de gases de 40-20-100 sccc de 

N2-Ar-H2 respectivamente, 15 min de tratamiento 
y una temperatura de 540 °C, se obtuvieron los 
más altos valores de microdureza y el perfil de la 
curva es mas atenuado, que para las demás condi
ciones. 

De acuerdo a los resultados mostrados anterior
mente en las gráficas 2-4, se determinaron los va
lores ideales de nitruración, los cuales se muestran 
en la tabla IIL 

4.1. Análisis de la microestructura 

4.1.1. Difracción de rayos-X 

La figura 5 muestra los resultados obtenidos me
diante el análisis por difracción de rayos X, nitru
rado con los valores ideales de nitruración. En esta 
imagen se observa claramente la presencia de 
las fases £-Fe3N y Y'-Fe4N, las cuales se formaron 

Tabla III. Valores ideales de los tratamientos de nitruración por post-descarga micro-ondas 

7a¿>/e ///. Optimal valúes of the post-dischorge micro-wove nitriding treatment 

Tratamiento de Nitruración (°C) 

Tratamiento (min) 

Presión Total(Pa) 

Mezcla de tratamiento de N2-Ar-H2 (cm^) 

Mezcla de calentamiento de Ar-H2 (cm^) 

Flujo de la mezcla (cm^) 

Potencia aplicada (W) 

Potencia reflejada (W) 

Distancia del área de descarga a la muestra (cm) 

Posición de la muestra de la salida al tubo de descarga (cm) 

Enfriamiento de la muestra 

540 

15 

850 

40-20-100 

20-100 

290 

125 

40 

73 

10 

Dentro del horno 
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^ u. 
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V 
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29 
Figura 5. Difractograma de Rayos-X (Ka Cu=l ,54A), de la 
muestra nitrurada y de llegada. 

Figure 5. X-Ray Diffroctogram (Ka Cu=1.54A), of the 
nitrided and untreated sample. 

después del tratamiento de nitruración, mientras 
que para la muestra original solamente se observan 
los picos correspondientes al a-Fe. La intensidad 
de la emisión difractada correspondientes a los 
precipitados y (111), y (200) y 8 (001), es la ma
yor. 

En la figura no se observa la formación de al
gún nitruro formado con los elementos de aleación 
tales como CrN o NiN, que pudieron haberse for
mado durante el enfriamiento de la muestra, lo 
que pudo ser debido a la baja concentración de es
tos elementos en el acero. 

4.1.2. Microscopio óptica 

La figura 6 muestra una imagen de una sección 
transversal de la muestra nitrurada en condiciones 
ideales de nitruración y enfriada lentamente dentro 
del reactor. La capa nitrurada es uniforme y compac
ta, compuesta por los nitruros E-FcjN y y-Fe4N y tie
ne, en promedio, 12 ¡iim de espesor. No se observan 
regiones con islas de material no nitrurado, dónde 
estas regiones representen puntos débiles sobre la 
capa nitrurada. En la zona de difusión ocurren di
versas reacciones debido a la difusión de nitrógeno: 
precipitación de nitruros, saturación de la red de 
hierro, tensiones residuales, redistribución del carbo-
nô ^ . La capa compacta superficial se formó a través 
de la nucleación y crecimiento de 8-Fe3N y 
y-Fe4N y el análisis por difracción de rayos-x confir
ma la presencia de estas fases. 

.apa n i t rurada , ^ 

Figura 6. Sección transversal de una muestra nitrurada ob
tenida mediante microscopia óptica. 

Figure 6. Optical micrograph of the cross section of the 
nitrided sample. 

5. DISCUSIÓN 

La nitruración por plasma post-descarga se realiza 
en cuestión de minutos (5-15 min); las especies 
excitadas reaccionan químicamente con el sustra
to, por lo que solo es necesario calentar la muestra 
a una temperatura adecuada para la nitruración; 
el calentamiento del sólido es independiente de 
la generación del plasma. Con este proceso de 
nitruración se obtienen concentraciones muy 
altas de nitrógeno atómico (N, 10 cm^) ̂ ^̂^ y 
una gran población de moléculas de N2 excitadas 
(10 "̂  cm ) ^̂ ^ sobre la superficie de la pieza; si la 
concentración de nitrógeno esta dentro del valor 
para la formación del nitruro Fe2,3N, este, inicia su 
formación con un perfil que va desde la superficie 
al centro de la pieza, seguido por el gradiente de 
concentración correspondiente a la formación de 
la fase Fe4N y, después, un gradiente de concentra
ción en la zona de difusión. Los gradientes de con
centración originan la formación de capas com
pactas de los nitruros Fe2,3N y Fe4N, los cuáles son 
responsables del mejoramiento en propiedades me
cánicas y tribológicas del material. Lo cual fue ob
servado en las gráficas de la 2 a la 4. 

6. CONCLUSIONES 

- Una capa nitrurada, bien definida, con un es
pesor de 12 |lm, se formó sobre superficie del 
material, mediante el tratamiento con post
descarga microondas. 

- Los resultados de Difracción de Rayos X, mos
traron la formación de una capa nitrurada con 
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una mezcla de y-(Fe4N) y E-ÍFejN) formada so-

bre la superficie del acero, la cual es responsa

ble de un incremento en la dureza. 

- Se observó un incremento de - 290 % de la mi-

crodureza al nitrurar el acero por postdescarga 

microondas con respecto al acero original, ob

servándose un perfil de microdureza de la su-

perpie hacia el interior del material 

- Los parámetros óptimos para la nitruración fue

ron: 15 min de tratamiento, temperatura de 

540 °C y una mezcla de gases de N2-Ar-H2 

(40-0,20-100 NcmVmin), respectivamente. 
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