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CARACTERIZACION DE PROPIEDADESM ECANICASEN ACEROSINOXIDABLES
MARTENSITICOSNITRURADOSEN ALTA TEMPERATURA

RESUMEN

Los aceros inoxidables martensiticos AISI 410 y AISI 410S fueron nitrurados
con gas N, en alta temperatura (=1100°C), usando presiones que permitieran la
formacion de martensita con nitrégeno en solucién sdlida, y cuyo contenido de
intersticiales (C+N) fuera préximo a contenido de carbono del acero AlSI 420
(0,35%C), usado como material de comparacion. Posteriormente todos los
materiales fueron ensayados a traccion, al impacto y dureza con €l fin de evaluar
algunas de sus propiedades mecanicas.

Los aceros nitrurados AlSI 410 y AlSI 410S (llamados ahora 410N y 410SN
respectivamente), fueron revenidos entre 400 y 600°C, después de ser redlizado
un doble refino de grano, presentando valores de limite de resistencia, limite de
fluenciay dureza, semejantes alos del acero AlSI 420, y alta energia de impacto
solamente en la condicion de revenido a 600°C.

PALABRAS CLAVES: Nitruracién gaseosa, Propiedades mecanicas, Aceros
inoxidables martensiticos, Refino de grano.

ABSTRACT

Martensitic stainless steels AIS 410 and AlS 410S were nitrided with gas N, in
high temperature (=1100°C). The pressure used allowed martensite formation
with nitrogen in solid solution. The interstitial content (C+N) of the nitrided
steel was close to the carbon content of steel AlS 420 (0,35%C),that was used
as comparison material. The samples were assessing in traction, impact and
hardness test in order to evaluate some mechanical properties.

Nitrided steels AIS 410 and AlIS 410S (denominated 410N and 410SN
respectively), were subjected to double grain refining process an after that the
samples were tempered between 400 and 600°C.The values of ultimate
resistance, yield point and hardness are similar to AlS 420 steel. High impact
energy was obtained only in the condition of tempering to 600°C.

KEYWORDS. Gas nitriding, Mechanical properties, Martensitic stainless
steels, grain refining.
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posibilita la obtencion de materiales de elevado limite de

fluenciay alavez tenaces.

El nitrogeno es utilizado como elemento de aleacién en

aceros inoxidables, tales como los martensiticos, debido a
que amplia la region austenitica y mejora agunas
propiedades mecanicas como dureza, tenacidad,
resistencia mecénica y propiedades de resistencia a
desgastey alacorrosion. [1,2,3].

El nitrégeno puede estar tanto en solucion sdlida
intersticial, como en forma de precipitados (nitruros o
carbonitruros), y aungque puede ser adicionado al acero
por varias vias, la nitruracion gaseosa en alta temperatura
permite la formacion de capas martensiticas duras, con €
nitrégeno en solucién solidaintersticial.

La substitucién parcial de carbono por nitrégeno, en los
aceros inoxidables, mejora la resistencia a la corrosion y
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Las excelentes propiedades mecanicas presentadas por
los aceros inoxidables aleados con nitrégeno, estan
asociadas a las diferencias en la configuracién electrénica
de lared cristaling, a la distribucién y movilidad de las
dislocaciones y a la distribucion atémica en la solucion
solida [4], ademéds que d nitrGgeno promueve un
ordenamiento de corto acance de los &omos
intersticiales y substitucionales, aumentando € caracter
metdlico de las uniones atémicas, Ilevando a obtener una
distribucién plana de |as dislocacioned[4].

Entre las muchas aplicaciones que encuentran los aceros
inoxidables martensiticos estan: piezas de equipos para
exploracion submarina, rodetes de bombas, ruedas de
turbinas para generacion de energia hidraulica, etc.
Siendo que a maés utilizado para estas aplicaciones es €
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acero AlSI 420, por sus altos valores de propiedades
mecénicas y su moderada resistencia a la corrosion.

Este articulo pretende mostrar las ventajas que tienen los
aceros inoxidables martensiticos nitrurados en alta
temperatura, con respecto 10s aceros sin nitrégeno, ya que
este elemento, dependiendo de su cantidad, permite el
mejoramiento de propiedades, aungue por otro lado, un
refino de grano es necesario para alcanzar valores de
tenacidad apropiados.

2. MATERIALESY METODOS
2.1 Nitruracién gaseosa en alta temperatura

Los aceros AlISI 410 y AISI 410S, cuya composicion
quimica es mostrada en la tabla 1, fueron nitrurados en
alta temperatura (1100°C) (calentamiento a vacio)
usando atmosfera gaseosa de N, de alta pureza (99,99%),
y presién de 0,5 atm y 3,5 atm respectivamente, por un
tiempo total de 12 horas. Los aceros AlSI 410 y AlS|
410S nitrurados pasaron a ser identificados como 410N y
410SN respectivamente.

Acero C Cr Mn Si Mo | Ti P
AlSI 410 | 0,15 | 121 | 0,31 | 041 | 0,10 | --- | 0,03
AlSI 410S | 0,02 | 120 | 0,56 | 0,74 | 0,04 | 0,08 | 0,02
AlISI 420 | 0,35 | 123 | 0,44 | 0,42 | 0,072 | --- | 0,02

Tabla 1. Composicion quimica de los aceros inoxidables
martensiticos estudiados en este trabgjo.

Las condiciones de temperatura, tiempo y presién fueron
calculadas permitiendo obtener un contenido de
intersticiales de carbono mas nitrégeno (C+N) semgjante
al contenido de intersticiales del acero AlSI 420, usado
como material de comparacién y cuya composicion
guimica es mostrada en la tabla 1. Estas condiciones
fueron definidas con ayuda de simulacion usando €l
programa Thermocalc® y de experiencias previas [5,6].
La figura 1 presenta € diagrama calculado en
Thermocalc® para el acero AlS| 410.
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Figura 1. Diagrama de fases del acero AlISI 410, incluyendo la
zona del gas N,, calculado en el programa Thermocalc®, a una
presion de 0,5 atm.

De lafigura 1 es posible ver como para una temperatura
de 1100°C (1373°K), se obtiene cerca de 0,2% de N.

La figura 2 muestra e equipo usado tanto en la
nitruracion como en los tratamientos convencionales de
solubilizacién, temple y revenido y esta localizado en €l
Departamento de Ingenieria MetalUrgica y de Materiales

Figura 2. Equipo utilizado en la realizacion de los diferentes
tratami entos térmicos e termogquimicos (nitruracion).

2.2. Tratamientos térmicos después de la nitruracion.

2.2.1. Templey revenido

Los aceros sin nitrurar fueron templados desde una
temperatura de austenizacién de 1050°C, después de
sostenimiento en el horno por una hora. La temperatura
de austenizacion fue escogida con base en la literatura
consultada [ 7], buscando obtener |a mayor dureza posible
después del temple. Ya los aceros nitrurados sufrieron
temple directo desde |la temperatura de nitruracion.

Antes de medir las propiedades de traccidn, resistencia a
impacto y dureza, los diferentes materiales fueron
revenidos entre 200°C y 600°C.

2.3. Determinacion del antiguo tamafio de grano
austenitico

El antiguo tamafio de grano austenitico, a partir del cual
son formadas las diferentes estructuras durante los
tratamientos térmicos realizados, fue medido en agunas
probetas enfriadas al aire, con €l fin de oxidar los limites
de grano, después de la austenizacion o nitruraciéon. Un
leve pulimento metalogréfico permite observarlos en un
microscopio optico. La observacion fue realizada en un
microscopio 6ptico Olympus BX60M a 100X. Las
diferentes micrografias fueron comparadas con cartas
ASTM paramedicion del tamafio de grano austenitico.

2.3.1. Refinode grano

El hecho de que €l tratamiento de nitruracion sea
realizado en dta temperatura (=1100°C), y utilizar
tiempos largos (3, 5 0 12 horas), lleva a un aumento
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considerable del tamafio de grano de los materiales
nitrurados, razén por la cual fue necesario desarrollar un
procedimiento pararefinar el grano de esos materiales. El
procedimiento empleado se basd en la teoria de la
reaccion del limite de grano [8], en la que €l material es
envejecido por una hora a 750°C después de nitrurar,
luego es enfriado a aire; posteriormente el material es
calentado répidamente y mantenido a una temperatura de
1200°C por cuatro minutos, terminando nuevamente con
enfriamiento al aire.

El refino de grano fue realizado dos veces buscando que
el tamafio de grano de los aceros nitrurados fuera
semejante a tamafio de grano de los aceros templados.

2.4. Medicion de propiedades mecanicas
2.4.1. Resistencia al impacto

Fueron utilizadas probetas de tamafio pequefio (“subsize
specimens’), de 55mm x 10mm x 2.5mm, segdn lanorma
ASTM E23-91. Este tipo de probeta fue escogido por la
limitacién de obtener grandes capas homogéneas de
intersticiales (C+N) después del tratamiento de
nitruracion.

Las probetas rectificadas, fueron pulidas hasta lija
tamafio 600 antes y después de los diferentes tratamientos
térmicos y termoquimicos, garantizando que estuvieran
libres de defectos superficiaes.

Para los ensayos de impacto se usaron péndulos de
Impacto Charpy, Heckert SSP-IC, con capacidad de 300
Joules, y Heckert WPM (PSd 50/15), con capacidad 50
Joules. Ambos localizados en el Laboratorio de Ensayos
Mecénicos, del Departamento de Ingenieria MetalUrgica
y de Materiaes, de laUSP, (Sdo Paulo).

El intervalo de temperaturas de ensayo utilizado fue de
25°C a -115°C, usando un bafio de alcohol etilico y
nitrégeno liquido, siendo realizados ensayos a cada 25°C.
La temperatura fue medida con termopar Tipo K. La
dependencia entre energia de impacto y temperatura de
revenido solo fue realizada a temperatura ambiente. Los
valores obtenidos son la media de tres mediciones
realizadas.

2.4.2. Propiedades de traccion

Fueron utilizadas probetas de tamafio pequefio (“subsize
specimens’), con longitud calibrada de 11,4mm vy
diametro inicia de 2,87mm, segiin norma ASTM E8-90a.
Ademas de revenidos, los diferentes materiales fueron
ensayados en la condicion de solo templado y sdlo
nitrurado (en 410N y 410SN). Este tipo de probeta fue
seleccionado con el propdsito de obtener un porcentaje
homogéneo de intersticidles (C+N) después del
tratamiento de nitruracién en alta temperatura.

Las probetas sin nitrurar (templadas y revenidas) fueron
pulidas hasta lija 600 para garantizar una superficie libre
de defectos, y las probetas nitruradas fueron pulidas hasta
lija 1200, después del refino de grano, por su ata
sensibilidad alaentalla.

Los ensayos fueron realizados en magquinas de traccion
INSTRON 4400R e INSTRON TT-DM-L, ambas con
capacidad de 10 toneladas. La primera se encuentra
localizada en el laboratorio de ensayos mecanicos del
Ingtituto de Pesquisas Energéticas y Nucleares (IPEN),
S0 Paulo y la segunda en el Departamento de Ingenieria
MetalUrgicay de Materiales de la USP, (S&o Paulo).

Con los datos obtenidos fueron levantadas curvas de:
Limite de resistencia (or), Limite de fluencia (ov) y
alargamiento (8), en funcion de la temperatura de
revenido (200°C a 600°C). Todos los ensayos fueron
realizados a temperatura ambiente. Cada valor obtenido
fue e resultado de la media de tres mediciones en cada
condicioén.

2.4.3. Dureza

Fueron levantadas curvas de dureza en funcion de la
temperatura de revenido para todos los materiaes
estudiados. Los ensayos fueron realizados en un
durémetro TESTOR HT l1la SUSSEN-Wolpert en la
escaa Rockwell C (HRC). La microdureza fue medida
con un microdurémetro Zwick & Co. KG, Modelo 3202,
en laescala Vickers HV con carga de 0,5Kg (HV0,5Kg).
Estos equipos estén localizados en €l Departamento Ing.
Metallrgicay de Materiaes de la USP, (S&o Paulo).

Un procedimiento desarrollado permitié correlacionar la
dureza HV 0,5 Kg y € contenido de nitrégeno de los
aceros nitrurados. Los valores de dureza fueron usados
indirectamente para estimar el contenido de nitrégeno en
el acero, después de un proceso de lijado. Usando estos
datos, fueron levantadas curvas de contenido de
nitrogeno, N en funcion de la dureza para cada
temperatura de revenido. El contenido de nitrégeno
después de la nitruracion y después de los procesos de
lijado, fue medido usando un espectrometro ARL
localizado en la Industria INA — Brasil (Sorocaba). La
dureza HV en las probetas nitruradas fue medida en un
microdurémetro LECO AMH-2000, equipo localizado en
la misma empresa.

3. RESULTADOSY ANALISISDE RESULTADOS
3.1. Nitruracion de los aceros

La tabla 2 presenta € contenido final de intersticiales
(C+N) en los aceros AISI 410 y 410S después del

tratamiento de nitruracion y el contenido de carbono,
insterticial, parael acero AlSI 420.
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%C %N 9%(C+N)
410N 0,15 02 0,35
410N 0025 0,35 0,375
420 0,35 0,35

Tabla 2. Contenido de (C+N) de los aceros 410N y 410SN
después de lanitruracion y del acero AlSI 420,.

Los datos de la tabla 2 permiten verificar que el
tratamiento de nitruracién permitié alcanzar de forma
aproximada en la superficie, los valores de intersticiales
deseados en los aceros AISI 410 y AlSI 410S.

3.2. Refinodegrano

La figura 3 muestra micrografias de los antiguos limites
de grano austeniticos del acero 410SN, después de dos
ciclos de refino de grano, y unafoto de la carta ASTM de
tamafio de grano austenitico usada para comparacion.
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Figura 3. Microestructuras del acero 410SN después de la
nitruracién a 1100°C por 12h y ser sometido a dos ciclos de
refino de grano (@) a 750°C por 1 hora, (b) a 1200°C por 4
minutosy (c) carta ASTM para comparacion.

La primera parte del proceso de refino permitio la
formacién de precipitados groseros en virtud de la ata
temperatura utilizada, principalmente en el limite de
grano, y algunos en €l interior. La répida resolubilizacion
a 1200°C permiti6é la disolucion de esos precipitados,
guedando solamente austenita que transformd en
martensita en e enfriamiento. Resultados similares
fueron alcanzados en el acero 410N.

3.3- Relacion entre contenido de nitrdgeno y dureza

Larelacion entre %N y dureza puede ser observada en la
figura 4 para el acero 410SN. EI maximo valor de dureza
de cada curva corresponde a la dureza en la superficie del
material después del tratamiento de nitruracion y
revenido correspondiente. Los demés puntos fueron
obtenidos después de remover materia por lijado de la
superficie de las probetas y la subsiguiente medicién de
durezay contenido de nitrégeno en la“nueva’ superficie.
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Figura 4. Variacion del contenido de nitrégeno en funcion de la
dureza HV 0.5Kg, para el acero inoxidable martensitico 410SN,
en varias condiciones de revenido.

Curvas como las presentadas en la figura 4, fueron
obtenidas en condiciones semejantes para los dos aceros
nitrurados, permitiendo determinar el valor de la dureza
correspondiente a contenido de nitrégeno requerido en
esos materiales (0,2%N para € acero 410N y 0,35%N
para e acero 410SN). Recordando que el contenido de
intersticiales debe ser semejante a del acero AlSI 420,
para efectos de comparacion. El método por tanto,
permite correlacionar la dureza HV con el contenido de
nitrégeno en la martensita, pudiendo solamente ser
aplicado cuando la microestructura se encuentra libre de
precipitados, garantizando asi que todo el nitrégeno se
encuentra en solucién sdlida

3.4. Propiedades mecanicas

3.4.1. Dureza

Lafigura5 presentalavariacién de dureza (HRC), con la
temperatura de revenido, para los aceros inoxidables

martensiticos AIS 410, AlS 410S, AlS 420, 410N y
410SN.

—o0—AISI 410 —X—AIS| 410S AISI 420
—— 410N —X—410SN
60 =

Dureza, HRC

10 g g T T T 1
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura de Revenido; °C

Figura 5. Dureza (HRC) en funcién de la temperatura de
revenido para aceros inoxidables martensiticos con y sin
nitrégeno.
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En la figura 5 se observa que en los aceros sin nitrurar
(AlSI 420, AlSI 410 e AlSI 410S), los mayores valores
de dureza corresponden con los mayores contenidos de
carbono. Ya para los aceros nitrurados, se observa que
para bajas temperaturas de revenido (<400°C), €
comportamiento de la dureza es parecido con €
observado para e acero AISlI 410. Sin embargo, para
temperaturas de revenido dtas (>400°C),
endurecimiento secundario es suficientemente acentuado
para alcanzar valores de dureza préximos a los del acero
AIS| 420 (450°C para €l acero AlSI 410N y 500°C para
el acero 410SN). El mayor pico de endurecimiento
secundario presentado por € acero 410SN a temperaturas
de revenido mayores, se debe a la precipitacion de
nitruros coherentes finamente dispersos, conforme se
relataen laliteratura[9].

3.4.2. Propiedades de traccion

En las figuras 6 (a) a (c) son presentados los resultados
de limite de resistencia (o7), limite de fluencia (oy) y
alargamiento (8), en funcion de la temperatura de
revenido, paralos aceros AlSI 410, AlSI 410S, AlSI 420,
410N y 410SN,
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Figura 6. Propiedades de traccién de los aceros estudiados: (a)
limite de resistencia (o7), (b) limite de fluencia (o) y (C)
alargamiento (3).

De las Figuras 6 (a) y (b), se observa que a mayor
contenido de carbono de los aceros sin nitrurar, mayores
son los valores de ot y de o,. Con respecto a los
materiales nitrurados, se observa de la figura 6 (a), que
para temperaturas de revenido entre 400°C y 500°C, esos
materidles tienen un vaor de limite de resistencia
préximo alos valores del acero AlSI 420.

Para temperaturas mayores de 100°C para el acero 410N
y mayores de 300°C para €l acero 410SN, se observa que
el limite de resistencia de los aceros nitrurados es mayor
gue € obtenido en esos mismos aceros solamente
templadosy revenidos.

El la figura 6 (c) se observa que e aargamiento de los
aceros AlISlI 410 y AISI 410S es mayor que €l
alargamiento del acero AlSI 420, en todo € intervalo de
temperaturas de revenido, como se relaciona en la
literatura [10]. Se observatambién, que el acero AISI 420
presenta una fuerte disminucién de ductilidad, a
temperaturas de revenido arriba de 400°C, hecho que no
ocurre en |os aceros hitrurados.

Los elevada dispersion en los datos de alargamiento para
los aceros nitrurados puede ser debido a la diferencia de
contenido de intersticiales (C+N) entre los aceros 410N
(0,35) y 410SN (0,375).

3.4.3. Resistencia al Impacto

La figura 7 presenta la variacion de energia de impacto
en funcion de la temperatura de revenido, para los aceros
inoxidables martensiticos AISI 410, AISI 410S, AlSI
420, 410N y 410SN.



284 Scientiaet Technica Afio X111, No 34, Mayo de 2007. Universidad Tecnoldgica de Pereira

—0— AISI 410
—{— 410N

—X—AIS| 410S AISI 420
—&—410SN

Energia absorvida, J

0 100 200 300 400 500 600

Temperatura de Revenido, °C

Figura 7. Energia de impacto en funcion de la temperatura de
revenido de aceros inoxidables martensiticos.

De la figura 7 se observa que para los materiales sin
nitrurar, la energia de impacto se mantiene préacticamente
constante cuando € revenido es realizado entre 200°C-
500°C, y sblo para € acero AlISI 410 se observa un
aumento arriba de 450°C, posiblemente por una mayor
cantidad de precipitados redisueltos y una mayor
cantidad de ferrita formada (caracteristica de la cuarta
etapa de revenido).

Abgjo de 200°C, los valores de energia de impacto del
acero AlS| 420 es menor gue en los aceros sin nitrurar.
Esto se atribuye a la mayor dureza y fragilidad de la
martensita. Para €l acero AlSI 410, e aumento de la
energia de impacto a temperaturas de revenido arriba de
450°C, se debe a ablandamiento de la microestructura
por la transformacién de austenita retenida en ferritay a
la precipitacion de carburos del tipo M;Cz y M,3C.

En los dos aceros nitrurados, la energia de impacto es
précticamente nula para temperaturas de revenido
diferentes de 600°C. Este resultado sugiere una
fragilizacion provocada por la precipitacion de carburos,
nitruros, fases fragiles o segregacion de impurezas
fragilizadoras. La mayor fragilidad del acero 410SN,
cuando se compara con la del acero 410N, puede estar
relacionada con el mayor contenido de intersticiales, y
solamente para temperaturas arriba de 500°C, el efecto de
ablandamiento de la microestructura permitié acanzar
valores de energia de impacto proximos a los del acero
AlSI 420.

4- CONCLUSIONES

- Mediante la nitruracion gaseosa en ata temperatura
(21100°C) fue posible obtener aceros inoxidables
martensiticos con contenido de intersticiales equivalente
a del acero comercial AlSI 420 (0,35% C).

- El doble refino de grano realizado a los materiales
nitrurados no fue suficiente para alcanzar e tamafio de
grano observado en los materiales no nitrurados.

- En los aceros comerciales AlSI 410, AISI 410Sy AlSI
420, la dureza, limite de resistencia y limite de fluencia
aument6 con el aumento del contenido de carbono para
todas las temperaturas de revenido estudiadas. En los
materiales nitrurados, esas propiedades mejoraron en €
acero 410N para temperaturas de revenido de 200°C y
400°C, y en €l acero 410SN para temperaturas de revenido
de 450°C y 500°C.

- La ductilidad y la tenacidad de los aceros nitrurados es
menor que la de los aceros comerciales para temperaturas
de revenido bajas; y sblo pararevenido a600°C, lavalores
energia de impacto es mayor que para los aceros
comerciaes.

- De los cinco aceros ensayados, solo el acero AlSI 420
presento claramente transicion ductil-fragil, en el intervalo
de temperaturas entre -50°C y —75°C.
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