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RESUMEN

En la presente investigacién se utilizé como sustrato el
acero AISI-SAE 1020, al cual se realizé nitruracién
por plasma durante 10 y 15 horas continuas. La dife-
rencia de potencial suministrada fue entre 400 y 500
V. En una campana de 6.11 litros de volumen se man-
tuvo un flujo constante de nitrégeno puro de 0.5 ml/
s, la presién de trabajo fue de 3 torr aproximadamen-
te. Se obtuvo una temperatura final de tratamiento de
82 °C para el sustrato nitrurado durante 10 horas vy,
de 88 °C para el de 15 horas; estas temperaturas
fueron obtenidas sin calentamiento auxiliar. Con un
equipo potenciostato-galvanostato GAMRY, se reali-
zaron pruebas electroquimicas de EIS y Tafel; dichas
técnicas permitieron observar que la nitruracién por
plasma mejora la resistencia a la corrosién del acero
nitrurado. Asi mismo, mediante un microdurometro,
HVS-1000 se realizaron medidas de microdureza de
las superficies tratadas, donde se obtuvo un aumento
en la dureza del material nitrurado.
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ABSTRACT

In the present investigation was nitrided the steel
AISI-SAE 1020 by means of the process plasma
nitriding during 10 and 15 hours continuous. The
potential difference applied between 400 and 500
V. The nitrogen flow was 0.5 ml/s constant. The
final temperature of treatment was 82 °C for the
substratum nitrided for 10 hours and of 88 °C for
15 hours; these temperatures were obtained
without auxiliary warming. With a potentiostatic-
galvanostatic tester GAMRY, was ejecuted the

technical electrochemical EIS and Tafel, the plas-
ma nitriding improved the corrosion resistance of
the steel nitrided. A equip of micro hardness tester
HVS-1000, showed an increase on the hardness
of the material nitrured.
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INTRODUCCION

La corrosién es un fendmeno segin el cual los metales
tienen tendencia, bajo la accién de agentes atmosféri-
cos o de reactivos quimicos, a volver a su estado origi-
nal de éxido u ofros que son mds estables con relacién
al medio considerado [2]. La nitruracién ha sido usada
para mejorar el desempefo de los materiales frente al
desgaste. Sin embargo, también puede mejorar o dis-
minuir la resistencia a la corrosién, dependiendo del
material y del medio ambiente empleado [4].

DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se pulieron 12 probetas circulares de 11 mm de ra-
dio y 2 mm de espesor, de acero AISI-SAE 1020, has-
ta obtener brillo metalogréfico; esto se logra median-
te pulido consecutivo con papel de lija 80, 300, 600
y 1000, por ¢ltimo se brilla el sustrato mediante puli-
do con pafo y alimina. Este proceso se repitié para
cada una de las probetas [1].

Figura 1. Nitruracién iénica durante: a) Blanco b) 10
horas c) 15 horas.
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CONDICIONES DE NITRURADO

Entre dos electrodos de placas circulares paralelas, se
aplicé una diferencia de potencial entre 400 y 500 V.
Mediante una bomba mecdnica previamente se hace
vacio, en una campana de vidrio de 6.11 litros de volu-
men, hasta 1 torr de presién luego de lo cual se permite
el flujo de nitrégeno puro al interior de la camara; el
voltaje aplicado y el flujo de gas deben ajustarse de tal
manera que permita al plasma alcanzar la estabilidad.
Dicha estabilidad se obtuvo a una presién de trabajo de
3 torr aproximadamente, un flujo de 0.5 ml/s, y un po-
tencial entre placas de 466 V. La temperatura final de
tratamiento para las probetas nitruradas fue de 82 °C
para un tiempo de 10 horas, y de 88 °C para el sustrato
nitrurado durante 15 horas.

PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

Se realizaron las pruebas electroquimicas de EIS y
Tafel en un equipo Potenciostato Galvanostato mar-
ca GAMRY, perteneciente al grupo de investigacién
GSEC, mediante una celda electroquimica apro-
piada. Se efectuaron pruebas electroquimicas en
sustrato nitrurado via plasma durante 10 y 15 ho-
ras, asi como en una probeta sin nitrurar (blanco).
Como electrodo de referencia se usé el electrodo
de Plata-cloruro de plata (Ag/AgCl) y como
electrolito una soluciéon de NaCl al 1% con un PH

de 5.4.
ANALISIS DE RESULTADOS

La prueba EIS se realizé en un rango de frecuen-
cias entre 10mHz y 100 KHz para todas las
probetas. En el diagrama del dngulo de fase (fi-
gura 2) se observa que para cada una de las
probetas analizadas, el dngulo de fase para altas
y bajas frecuencias es de O grados y el Gnico domo
observado es propio de la impedancia capacitiva
de la doble capa eléctrica. Se observa también
que el dngulo de desfase aumenta a medida que
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se eleva el tiempo de nitrurado, esto es debido
posiblemente al aumento en el espesor de la zona
nitrurada.

Figura 2. Diagrama del dngulo de fase
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Figura 3. Diagrama de Niquist
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La no existencia de un segundo domo en los
diagramas de fase y Niquist (Figuras 2 y 3), signi-
fica que no existe una capa de recubrimiento so-
bre el sustrato. Lo anterior confirma que la
nitruracién iénica no es un proceso de recubrimien-
to, sino una modificacién de la superficie del ma-

terial tratado.
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Figura 4. Diagrama de impedancia
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Tabla 1. Resultados de la prueba electroquimica EIS

Tiempode | Rs( ) [ Ro( )| CPE( F)| n
nitruracion
Blanco 26.71 | 760.2 200 0.85
10 horas 26.53 1540 400 0.82
15 horas 18.45 1767 150 0.85

La figura 4. muestra que la impedancia de la interfase,
metal-electrolito, aumenta con el tiempo de nitrurado
del material base. Se puede afirmar, entonces, que la
nitruracién iénica produce en el material comporta-
mientos resistivos importantes cuyos valores se mues-
tran en la tabla 1. Los sistemas nitrurados en esta
investigaciéon presentan el mismo circuito equivalente

(figura 5).
Figura 5. Circuito equivalente para el sustrato nitrurado
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Se observa que la resistencia de polarizacién de la pro-
beta nitrurada durante 10 horas, es el doble de la
correspondiente al sustrato base y, ademds, muy cer-
cana a la impedancia obtenida al nitrurar durante 15
horas. Esto muestra que la nitruracién iénica produ-
ce superficies resistentes contra la corrosién, la cual
mejora al elevar el tiempo de nitrurado.

PRUEBA DE TAFEL

El andlisis de las probetas se realizé en un rango de ba-
rrido entre —0.2 y +0.2 V con respecto al potencial de
corrosiéon Eoc, la velocidad de escaneo fue de TmV/s
[2]. Los resultados obtenidos se muestran el la tabla 2.

Figura 6. Diagrama de Tafel.
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Tabla 2. Resultados de la prueba electroquimica Tafel.

Tiempo de Eoc (mV) Vel corr(mpy)
tratamiento
Blanco -684 0.2636
10 horas -663 0.2698
15 horas -634 0.1711

Los resultados suministrados por el diagrama de Tafel
(figura 6.) muestran que la velocidad de corrosién
no cambia significativamente, lo que se observa es que
el potencial de corrosién Eoc, se hace mds positivo
al aumentar el tiempo de nitrurado. Esto es debido,
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posiblemente a la presencia de nitruros de hierro en
la superficie del material tratado y/o la presencia de
nitrégeno implantado en la estructura del material
base.

PRUEBA DE MICRODUREZA

Esta prueba fue realizada con un microdurémetro
HVS-1000, perteneciente al laboratorio del grupo
GSEC de la UPTC. Se realizaron 5 indentaciones so-
bre el sustrato nitrurado, sin cortar la pieza, asi como
en una probeta sin nitrurar. Los resultados obtenidos
se encuentran explicitos en la tabla 3.

El andlisis de esta prueba muestra que la microdureza
de las probetas nitruradas no tiene un aumento signi-
ficativo cuando se hace mayor el tiempo de tratamien-
to, con respecto al material base. Lo anterior se pue-
de observar con claridad en la figura 7.

ESPESOR

Los resultados de la tabla 4. evidencian el aumento
de espesor de la zona de difusién cuando se eleva el
tiempo de tratamiento. El margen de error depende,
en su mayoria, de la uniformidad de la zona modifi-
cada (figura 8).

Figura 8. Zonas de nitruracién en sustrato tratado
durante 15 horas. Fotografia a 400X.
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Tabla 4. Espesor aproximado de la zona de difusién.

Nitruracién Espesor ( um)

Figura 7. Diagrama de Dureza HV.
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Tabla 3. Resultados prueba de Microdureza.

Tiempo (h) Dureza Vickers (HV)
0 229
10 276
15 290
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ANALISIS QUIMICO

Se realizé un andélisis de DRX en probetas
nitruradas a 10y 15 horas, en los que se obtu-
vo espectros iguales. El espectro se muestra en
la figura 9. En él se puede observar que no se
encontraron compuestos de nitruros de hierro en
las probetas tratadas. Esto sucedié posiblemente
a que las temperaturas obtenidas al final del pro-
ceso fueron muy bajas debido al no uso de ca-
lentamiento auxiliar durante la nitruracién. Los
grandes picos mostrados correspondientes al Fe
y Fe,C. Asi mismo se efectué un andlisis quimi-
co mediante SEM, en donde tampoco se encon-
tré la presencia de nitrégeno en el material tra-

tado [3].
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Figura 9. Espectro DRX obtenido para 10 y 15 horas de
nitruracion.

Cuentas

ANALISIS METALOGRAFICO

Debido a que no se obtuvieron los resultados es-
perados en los andlisis realizados con DRX y SEM,
se opté por realizar un andlisis metalografico
con Nital al 5% en volumen. Las superficies
nitruradas a 10 y 15 horas fueron atacadas
durante un minuto.

Figura 10. Nitruracién durante 15 horas Fotografia a
100X.
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Figura 11. Nitruracién durante 10 horas Fotografia a
400X.
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La figura 10. muestra que la zona nitrurada no se ve
afectada por la presencia del reactivo, como si se ob-
serva en el material base, donde se revela la estructura
martensitica (negro) y ferrita (café). El hecho de que la
zona modificada no presente alteracién con el ataque
quimico, indica que se obtuvo una muy buena superfi-
cie nitrurada, como protectora del material base [5].

En la figura 11. la zona nitrurada durante 10 horas
(derecha), presenta un cambio en la coloracién al ser
atacada con el reactivo revelador (izquierda). Lo ante-
rior puede ser atribuido al hecho de que esta probeta
posee un menor espesor en la superficie tratada, por
cuanto fue nitrurada durante un tiempo menor que en
el caso anterior.

CONCLUSIONES

Se obtuvo buenos resultados en el estudio de impedan-
cia electroquimica, ya que la resistencia de polariza-
cién aumenta al doble de la obtenida en el sustrato
blanco.

El diagrama de Niquist y el diagrama de fase demues-
tran que la nitruracién idnica no es un proceso de
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recubrimiento del material, sino una modificacion de
la superficie tratada, puesto que en ambos se mues-
tran la formacién de un solo domo, lo cual es carac-
teristico de la impedancia capacitiva existente en la
doble capa electrizada.

La prueba de Tafel permite determinar que la
nitruracién iénica no disminuye la velocidad de co-
rrosién del material, lo que se observa es que el po-
tencial de corrosién se hace més positivo cuando se
eleva el tiempo de nitrurado.

La dureza acero AISI-SAE 1020 no aumenta
significativamente con el tiempo de tratamiento de
nitrurado, respecto del sustrato blanco.

El ataque realizado con nital, permitié establecer
que se obtuvo una buena capa de compuestos, dado
que no se vio modificada con el ataque del reactivo
utilizado.
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