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Nitrocarburacion Austenitica del Acero AISI-SAE
1020 con alcoholes y trietanolamina*

1020 AISI-SAE steel Austenitic Nitrocarburising with alcohol
and triethanolamine

Carlos Bohérquez A.!, Alvaro Castro P.2

RESUMEN

En el presente trabajo se pueden observar la microestructura y el perfil de microdurezas de la capa nitrocarburada a
700°C durante 4 horas de un acero AISI-SAE 1020, utilizando metanol, isopropanol y trietanolamina, el cual fue
sometido posteriormente a temple en agua y revenido a 350°C durante 1 hora. El acero fue calentado inicialmente
a 400°C durante 1 hora para oxidar parcialmente la superficie. A manera de ejemplo, se presenta previamente un
andlisis de la microestructura y propiedades obtenidas por otros investigadores en un acero con 0,5%C, utilizando
gas endotérmico y diferentes cantidades de amoniaco.
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ABSTRACT

The present work shows AISI-SAE 1020 steel’s nitrocarbide layer’s microstructure and micro-hardness profile following
4 hours at 700°C using methanol, isopropanol and triethanolamine. The steel was then hardened by quenching it
in water and then tempered at 350°C for 1 hour. Its surface had been partially oxidised by heating it at 400°C for
1 hour. An example is given of other researchers analysing microstructure and properties in steel having 0.5% C,
using endothermic gas and different amounts of ammoniac.
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l. Introduccién cabo en un rango de temperaturas que oscila entre 590°C
y 720°C, para conseguir durante el temple una capa ex-
terna de carbonitruros soportada por una capa de
martensita, las cuales se analizaran en detalle mas ade-
lante.

En el presente trabajo se pueden observar la microes-
tructura y el perfil de microdurezas de la capa
nitrocarburada a 700°C durante 4 horas de un acero AlSI-
SAE 1020, utilizando metanol, isopropanol y trietanolamina,
el cual fue sometido posteriormente a temple en agua y
revenido a 350°C durante 1 hora. El acero fue calentado
inicialmente a 400°C durante 1 hora para oxidar parcial-
mente la superficie. A manera de ejemplo, se presenta
previamente un andlisis de la microestructura y propieda-
des obtenidas por otros investigadores en un acero con
0,5%C, utilizando gas endotérmico y diferentes cantida-

Este tratamiento termoquimico permite obtener caracte-
risticas tales como:

* Resistencia al desgaste.
* Resistencia a la corrosion.
* Incremento en la resistencia a la fatiga.

des de amonfaco. * Reduccién del coeficiente de rozamiento.
* Baja distorsién comparada con los procesos de
Il. Fundamentos del proceso carburizacién.

¢ Reduccién de costos al utilizar aceros al carbono o de
baja aleacién.

En la nitrocarburacién austenitica la introduccién de car-
bono y nitrégeno en la superficie del acero se lleva a
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* Obtencién de capas internas martensiticas que sopor-
ten los esfuerzos aplicados sobre la superficie de las
piezas.

* Reduccién de temperaturas del proceso en compara-
cién con la carburizacién o la carbonitruracién.

La utilizacién de bajas temperaturas disminuye la distor-
sién y elimina la posibilidad de que se presenten transfor-
maciones de fase en la parte interna del acero, tan solo la
superficie que ha sido modificada quimicamente sufrira
modificaciones durante el enfriamiento rapido.

lll. Generacién de las atmésferas

A. Gas endotérmico y amoniaco

Uno de los procesos mas conocidos utiliza gas endotérmico
mezclado con amonfaco. El primero genera carbono vy el
segundo nitrégeno.

El gas endotérmico tiene por lo general la siguiente com-
posicién nominal: 35 a 40% N,- 15 a 25% CO - 0,3 a 04%
CO,- 35 a 45% H,- 0,05 a 0,15% CH, y 0,2%.H,0 [1].

Tanto el monédxido de carbono como el metano pueden
producir carbono que difunde sobre la superficie del ace-
ro, de acuerdo con las siguientes reacciones:

CH, - C, + 2H, (1)
2CO - C,, + CO, 2)

Puesto que la cantidad de metano es muy pequena, se
puede asumir que el Gnico gas efectivo para carburizar es
el mondéxido de carbono.

En cuanto al nitrégeno se refiere, su aporte se debe a la
descomposicién del amonfaco de acuerdo con la siguien-
te reaccion:

NH; — Ng. + 3/2 H, 3)

El nitrégeno atémico difunde hacia el interior del acero,
mientras que el hidrégeno atémico se transforma en hi-
drégeno molecular.

B. Alcoholes y trietanolamina

En el presente trabajo se utilizan sustancias organicas ta-
les como alcoholes y trietanolamina para producir la at-
mosfera deseada. La ventaja de este proceso radica fun-
damentalmente en el bajo costo, tanto de los equipos
como de los insumos utilizados.

Los alcoholes mas utilizados son el metanol y el
isopropanol, los cuales generan en gran medida el car-
bono necesario para obtener las microestructuras de-
seadas. El metanol acta como gas portador, y el
isopropanol como activador. A continuacién se presenta

en forma mas detallada el comportamiento de cada uno
de estos alcoholes.

1) Metanol

Estudios tedricos sobre la craquizacién del metanol indi-
can que la atmdsfera obtenida a temperaturas entre 850°C
y 950°C debe estar constituida basicamente por hidrége-
no y monéxido de carbono, ademds de cantidades pe-
quenas de vapor de agua, anhidrido carbénico y metano.

La pirélisis del metanol puede ocurrir de varias formas [2]

CH,OH & CO + 2H, 4)
CHOH & % CH, + %2 C(gn + HO (5
CH,0H & Cg) +H, + H,0 (6)
CH,OH & . CH, + . CO, + H, 7)
CH,OH & "2 C(gn + 2 CO, + 2H, 8)

Dependiendo de la termodindmica y de la cinética del
sistema, una de estas reacciones prevalecerd sobre las
demas. Una condicién para que ocurra una reaccién es
que el cambio de la energia libre de Gibbs (AC) sea ne-
gativa, ademds, la reaccién que se puede presentar con
mayor probabilidad a una determinada temperatura sera
aquella que tenga el menor valor de AG. Las curvas de
energfa libre (AG), correspondientes a las reacciones (1)
a (5), se presentan en la Figura 1 y muestran que por
encima de 700°C es muy factible que ocurra la reaccién
(1), con lo cual es posible obtener una mezcla gaseosa
exenta de CO,, CH,y C_a las temperaturas de
carburizacién.

Por encima de los 700°C, los productos de la reaccién,
de acuerdo con la ecuacién (1), son hidrégeno y monéxido
de carbono. En este caso se presentardn las siguientes
reacciones adicionales:

2C0 & CO,+C )
CO, & CO+ 10, (10)
CO, +H, € CO+HO (11
CO +H, & ClH) + H,0 (12)

La reaccién que mas contribuye a la deposicién de car-
bono en la superficie de los aceros es la del monéxido
de carbono con el hidrégeno (12), ya que su velocidad
de reaccién es aproximadamente 40 veces mas rapida
que la producida por la descomposicién del CO en car-
bono y CO,,.

2) Isopropanol

La utilizacién de isopropanol como liquido organico ca-
paz de generar atmésferas carburizantes que brinden una
cantidad de dtomos de carbono suficientes para producir
un mayor potencial de carbono, respecto al producido
por el metanol a una misma temperatura y con niveles
de goteo aceptables en cuanto a costos como a efectivi-
dad, permiten que sea empleado ya sea puro o diluido
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con agua. El isopropanol (alcohol isopropilico) es un alco-
hol secundario y su férmula puede ser escrita de varias

maneras:
OH

|
(CH3); CHOH CH3-C-CHj CH3CHz0CH;
1
H
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Fig. 1.Variacién de la energia libre de Gibbs para varias
reacciones de descomposiciéon del metanol [2].

A temperaturas normales de tratamiento, superiores a
850°C, el isopropanol puro introducido en el horno se
fracciona inmediatamente produciendo la siguiente reac-
cién primaria:

(CH,), CHOH — CO + 2CH, (13)

El andlisis de gases de los productos de la combustién
indican que el fraccionamiento del metano es muy lento;
sin embargo, los productos de las reacciones del metano
con el biéxido de carbono, el agua o el oxigeno produ-
cen hidrégeno y monéxido de carbono de acuerdo con
las siguientes reacciones:

CH, + CO, — 2CO + 2H, (14)
CH, + H,0 = CO + 3H, (15)
2CH, + O, — 2CO + 4H, (16)

por tanto, si la temperatura se eleva o el tiempo se alar-
ga, el fraccionamiento completo del isopropanol se pue-
de representar mediante la siguiente reaccion:

(CH,), CHOH — 2C + CO + 4H, (17)

La reaccién primaria produce una atmésfera con 66.4%
CH, y 33.3% CO y el fraccionamiento total 80% H, y
20% CO.

A medida que la temperatura disminuye el isopropanol
puede descomponerse de la siguiente manera:

2C,HOH = 3C + 2CO + CH, + 6H,  (18)
C,H,OH = C + CO + CH, + 2H, (19)
2C,H.OH = 2C + 2CO + 3CH, + 2H, (20)
C,H,OH = CO + 2CH, 21)

En la Figura 2 se observa la cantidad de metano que pro-
duce cada una de estas reacciones.
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Fig. 2. Descomposicién del isopropanol de acuerdo al
rendimiento de la reaccién.

3) Trietanolamina

La trietanolamina se descompone por encima de los
500°C de acuerdo con la siguiente reaccion:

N(C,H,OH), = 2CH, + 3CO + C + %N, + 3,5H,

Como se puede analizar, los productos de la reaccién
son: 5,5%N, 33%CO, 22%CH, y 39%H,

La utilizaciéon de mayor o menor cantidad del compuesto
nitrogenado contribuye a producir diferencias de compo-
sicion en la atmoésfera del horno, en comparacién con la
atmésfera base sin adiciéon de nitrurante.

4) Andlisis de fases

Las fases presentes en las diferentes capas superficiales
de los aceros nitrocarburados dependen de: 1) la tempe-
ratura de calentamiento y velocidad de enfriamiento, y
2) del tipo y cantidad de sustancias carburizantes y
nitrurantes utilizadas en el tratamiento termoquimico.

Para analizar las microestructuras obtenidas es importan-
te conocer los diagramas Fe-C-N a la temperatura del
proceso. Las figuras 3 y 4 muestran los cortes isotérmico
a 600°C y 700°C.

10a,
AN

Corte isotérmico 600 C

= @-Fal+1Y ~Fel

LV A T

4
% N

Fig. 3. Corte isotérmico del diagrama Fe-C-N a 600°C.
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Corte isotérmico 700 C

Fig. 4. Corte isotérmico del diagrama Fe-C-N a

cién martensiticas (M, y M) sean diferentes en cada uno
de los puntos de la capa y por tanto se encontrard, para
estas condiciones, una elevada cantidad de austenita sin
transformar en la zona adyacente a € y mayor cantidad de
martensita cerca al nacleo. En la medida en que se redu-
ce la adicién de amonfaco la cantidad de nitrégeno adya-
cente a € se hace menor, lo que conlleva a una reduccién
en la cantidad de austenita retenida.

Un andlisis de los diagramas ternario Fe-C-N a 600°C y
700°C muestra que dependiendo de la temperatura de
calentamiento y de la composicién en cada punto de las
capas, pueden también aparecer otras fases, tales como
y" (Fe,N) o Fe,C.

En cuanto al espesor de la capa de austenita y martensita
se observa que aumenta ligeramente a medida que se
incorpora mayor cantidad de amonifaco.

700°C
C. Microestructuras después del temple

A manera de ejemplo se presenta el caso de un ace-
ro SIS 1672 (0,5%C, 0,22%Si, 0,7%Mn, 0,024%P y
0,028%S) nitrocarburado a 660°C durante dos horas
mediante mezclas de gas endotérmico y diferentes
cantidades de amonfaco y posteriormente templado
en aceite a 60°C [3]. Las cantidades de carbono y
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servar (figura 5) que los resultados asfi obtenidos es-

tan en concordancia con las fases presentes en los cortes
isotérmicos mostrados anteriormente, para las diferentes
concentraciones de carbono y nitrégeno.

Un andlisis minucioso de cada una de las capas se pre-
senta a continuacion. La capa externa estd formada por
carbonitruro € (Fe,C, N, hexagonal) y cementita. Esta dl-
tima fase se presenta debido a que el CO se introduce
en los poros que se forman en la capa € permitiendo la
nucleacién y crecimiento de carburo de hierro [3]. El es-
pesor de esta capa aumenta con el incremento de la can-
tidad de amonfaco y las cantidades de nitrégeno y carbo-
no son elevadas (7,2%N y 2,5%C en la superficie), lo
que permite conceptuar, con base en los diagramas
ternarios (figuras 3 y 4) que esta capa estara formada pre-
ferentemente por el carbonitruro €.

La capa interna que aparece a continuacion de € estd
formada por martensita y austenita (y). Analizando los
perfiles de concentracién de carbono y de nitrégeno se
observa que las cantidades de carbono permanecen
aproximadamente constantes, pero las de nitrégeno va-
rian ampliamente, por ejemplo para 50% de amoniaco
sus valores oscilan entre 2,8% y 1,3%. Este cambio en la
composicion hace que las temperaturas de transforma-
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Fig. 5. Perfil de los contenidos de carbono y nitrégeno
obtenidos durante la nitrocarburacién austenitica de un
acero de medio contenido de carbono (0,5% C - 0,22%
Si - 0,7% Mn - 0,024% P - 0,028% S) a 660°C durante
2 horas con diferentes contenidos de amoniaco y gas
endotérmico [4].

D. Microestructura y propiedades después del
revenido

La Figura 6 muestra los perfiles de microdureza en la su-
perficie del acero, tanto en estado templado como en
estado revenido (350°C/2h). Los datos muestran que la
capa ¢/Fe,C (obtenida en el temple), experimenta un in-
cremento de dureza durante el revenido debido a un
enriquecimiento de carbono de la fase € a expensas de la
cementita. La capa formada por y/o.” se descompone
también en el revenido de la siguiente manera: la austenita
se transforma en bainita nitrogenada compuesta por un
precipitado muy fino de Fe,N (y") en matriz ferritica [1],
mientras que la martensita lo hace en ferrita y cementita
[4]. La dureza en esta capa es mas elevada en las zonas
cercanas a € debido a que alli existia mayor cantidad de
austenita, mientras que las zonas cercanas al nicleo ten-
dran menores durezas, cuyos valores corresponden a los
de martensita revenida.
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800 b | & Nitrocarburado a 700C
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Fig. 6 . Perfiles de microdureza de un acero con 0,5% C
- 0,22% Si - 0,7% Mn - 0,024% P - 0,028% S
nitrocarburado a 700°C y luego templado (mezcla de
86% de gas endotérmico y 14% de amoniaco), y del
mismo acero después de revenido a 350°C/2h. Las fases
mostradas corresponden a las del acero templado [4].

1000 g T

¢ Fe-27%N
900
I Fe-25%N

800 r

700 ¢

600

Dureza HV (80g)

500 i
{

0 100 200 300 400 500 600 700

Temperatura de revenido, C

Fig.7. Variacién de la dureza durante el revenido a
diferentes temperaturas, durante 30 minutos, en la
capa formada por martensita y austenita sin transfor-
mar en un acero con 0,5%C nitrocarburado previamen-
te a 700°C. El maximo endurecimiento a 350°C es
debido a la transformacién de la austenita retenida en
bainita fina y y'(Fe,N) [1].
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IV. Resistencia al desgaste

Uno de los beneficios de la nitrocarburacién austenitica
es el mejoramiento de la resistencia al desgaste en los
aceros debido, no solamente a la presencia de la capa
compuesta, sino también al efecto que produce el
substrato que la soporta, el cual, como se vio anterior-
mente, estd formado por bainita, ferrita y cementita.

La Figura 8 muestra los resultados obtenidos durante el
desgaste de tres pines de un acero En 32 (AISI-SAE 1016)
bajo las siguientes condiciones: 1) recocido, 2)
nitrocarburado a 700°C/Th en una atmésfera con amo-
nfaco residual del 15% y temple posterior en aceite y 3)
nitrocarburado, templado y revenido a 250°C durante 2
horas

El andlisis de estos resultados llevé a la conclusién de que
la naturaleza de la zona de difusién mejora notablemen-
te la resistencia a la fatiga; sin embargo, se observé tam-
bién que un revenido posterior hace que esta resistencia
disminuya en aceros de bajo carbono [1].

-
o

Nitrocarburado

9 r
Recocido - -
8 F ‘/
7 ./
o -3

Desgaste (vol. de material removido del pin), 103 mm3
[6;]

4+ o
3k Nitrocarburado y revenido
/‘/"
2 i . ‘/‘/A
9 /
1k .
i
0 . . . s
0 200 400 600 800 1000

Deslizamiento, m

Fig. 8. Desgaste en un acero En 32 sometidos a diferen-
tes tratamientos térmicos y termoquimicos. La
nitrocarburaciéon se realizé a 700°C/1h en una atmés-
fera con 85% de gas endotérmico y 15% de amoniaco.
El revenido se hizo a 250°C/2h. El ensayo de desgaste
pin-on-disk se llevé a cabo con una carga de 1N y una
velocidad de deslizamiento de 2m/s.

Estudios de fatiga por flexién rotativa realizados en aceros
sometidos a nitrocarburacién ferritica muestran que la
resistencia a la fatiga es similar si estd presente la capa de
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compuestos (e y y') o si se ha removido, esto
quiere decir que en este tipo de procesos los es-
fuerzos internos presentes en las zonas subsu-
perficiales, especialmente los de las zonas de di-
fusién, juegan un papel muy importante en la re-
sistencia a la fatiga.

A. Resultados obtenidos

La Figura 9 muestra las capas que se presentaron
en la superficie de un acero AISI-SAE 1020
nitrocarburado a 700°C durante 4 horas en una at-
moésfera generada mediante goteo de metanol
(85%), isopropanol (2%) y trietanolamina (13%), y
luego enfriado en agua. Se debe anotar que el ace-
ro fue previamente oxidado mediante un calenta-
miento a 400°C durante 1 hora, ya que de acuerdo
a resultados obtenidos en otras investigaciones [5],
el oxigeno juega un papel importante en la obten-
cién de la capa blanca. Como puede observarse, la
microestructura superficial esta formada por una capa blan-
ca de g/Fe,C de aproximadamente 5 um, la cual esta
sustentada por una capa de martensita (con poca austenita
retenida cerca de la capa blanca), obtenida por efecto
del enfriamiento dréstico. El espesor total de la capa
nitrocarburada es de 120 um aproximadamente.

La Figura 10 corresponde al acero nitrocarburado y
revenido a 350°C durante 1 hora. Tanto la capa blanca
como la martensita revenida que la soporta presentan
una mayor homogeneidad.

Fig. 9. Microestructura de la capa nitrocarburada en un
acero AISI-SAE 1020 realizada a 700°C durante 4 horas
utilizando metanol, isopropanol y trietanolamina. El
enfriamiento se realizé en agua. Se observa la capa
blanca y a continuacién martensita. Espesor total de la
capa 120 mm.

Un andlisis de los perfiles de microdureza (Figura 11)
permite concluir que:

Fig. 10. Microestructura de la capa nitrocarburada
templada y revenida en un acero AISI-SAE 1020. El
tratamiento se hizo a 700°C durante 4 horas utilizando
metanol, isopropanol y trietanolamina. El revenido se
realizé a 350°C durante 1 hora. Se observa la capa
blanca soportada por martensita revenida.

* Las durezas de la capa blanca son elevadas tanto en
estado templado (900 HK aprox.) como revenido (700
HK aprox.).

* La poca austenita retenida que se obtiene después
del temple cerca de la capa blanca (la cual se trans-
forma en bainita nitrogenada), contribuye relativamente
poco al incremento de la dureza durante el revenido.

* Las zonas templadas y revenidas tienen una dureza
homogénea.
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Fig. 11. Perfiles de microdureza de la capa
nitrocarburada, templada y revenida obtenida en un
acero AISI-SAE 1020 utilizando metanol (85%),
isopropanol (2%) y trietanolamina (13%). El espesor
total de la capa fue de 120 um y el de la capa blanca
de 5 um aproximadamente.
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* La martensita revenida a 350°C presenta durezas bas-
tante altas (600 HK aprox.).

V. Conclusiones

* Es posible realizar la nitrocarburaciéon austenitica utili-
zando metanol, isopropanol y trietanolamina.

* La capa blanca no es tan gruesa como la obtenida
cuando se utiliza gas endotérmico y amonfaco, pero
esta caracteristica puede ser importante para muchas
aplicaciones, inclusive habrd casos donde no se re-
quiera la presencia del carbonitruro e.

* La capas de martensita y martensita revenida tienen
durezas suficientemente elevadas para soportar ade-
cuadamente los esfuerzos de compresién que se trans-
mitan a través de la capa blanca, y en caso de que
ésta no exista, se garantiza una buena resistencia al
desgaste de las piezas nitrocarburadas.

* La nitrocarburacién con alcoholes y trietanolamina re-
duce los costos del proceso, en comparacién con el
método tradicional de gas endotérmico y amonfaco,
por cuanto los equipos utilizados son mas baratos y la
produccién de la atmésfera se realiza a partir de sus-
tancias de relativamente bajo costo y facil consecu-
cién.

* Los perfiles de microdureza del acero AISI-SAE 1020
(Figura 11) muestran un comportamiento diferente al
del acero con 0,5%C (Figura 6). Se considera que ello
es debido fundamentalmente a los siguientes motivos:

* El nitrégeno aportado por la cantidad de trietanolamina
utilizada en los ensayos es inferior al suministrado por
el amonfaco, por este motivo el espesor de la capa
blanca es menor.

* Al no haber una excesiva cantidad de nitrégeno las
temperaturas de inicio y fin de transformacién
martensitica (Ms y Mf) son mas altas, eliminando prac-
ticamente la presencia de austenita residual
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* Durante el revenido no se presentan durezas superio-
res a las del temple, por no existir grandes transfor-
maciones de austenita retenida en bainita nitrogenada.

* Las durezas después del revenido a 350°C correspon-
den, en su gran mayoria, a las obtenidas por la trans-
formacién de la martensita en ferrita y cementita, por
esta razon sus valores son siempre inferiores a los del
temple.

* Ladureza en la capa blanca alcanza valores similares a
los obtenidos cuando se utiliza amontfaco.

* Habrfa que investigar las ventajas y desventajas que
presentan las variaciones abruptas de microdureza en
las capas de martensita y martensita revenida obteni-
das mediante gas endotérmico y amonifaco y compa-
rarlas con las generadas con alcoholes y trietanolamina
donde las durezas son homogéneas.
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