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FeN,Fe,_3N,Fe,N,Fe (N,
FeO
Fe,N
Fe;0,
GPa
H,0
HV

HIT

1.5.0.

pm
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Compuesto cerdmico (Nitruro de hierro FegN).
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Fatiga de bajo ciclaje.

Espectroscopia por dispersién de energia. (Energy Dispersion
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Carga maxima.
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Oxido férrico.
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Unidad de presion, 1x10° Pascales.

Molécula de agua.

Unidades de dureza, Hardness Vickers.

Dureza por indentacion.
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Organizacién Internacional de Normalizacién (International Organization

for Standardization).

Factor de intensidad de esfuerzos
Tenacidad a la fractura

Molecula de cianuro de potasio.
Factor de concentracion de esfuerzos
Longitud de onda.

Micrémetros, 1x10~° metros.

Media.
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NH; Molecula de amoniaco.
NH, Molecula de amino derivado de amoniaco.
SiC Carburo de silicio (Abrasivo).
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Ti,N Designacion quimica de nitruro de titanio.
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R, Esfuerzo de cedencia.
R, Esfuerzo ultimo
RT Temperatura ambiente.
X Esfuerzo normal.
o Esfuerzo
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o-€ Curva esfuerzo-deformacion.
Oamp Amplitud de esfuerzos.

MARQUEZ SANCHEZ DAVID



INSTITUTO POLITECNI'CO NAQIONAL
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA S
SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION
Om Esfuerzo medio.
O nix Esfuerzo méaximo.
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o Desviacion estandar.
S1000 Esfuerzo de resistencia a la fatiga (1,000 ciclos)
S.AE. Sociedad de Ingenieros estadounidenses (Society of American Engineers).
She Esfuerzo de resistencia a la fatiga (1,000,000 ciclos)
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So Nivel de esfuerzos (Método Dixon-Mood).
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2000X, c) Inicio de grieta, magnificacion 500X. Magnificacion de detalle 2000X.
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RESUMEN

En el presente trabajo se estudia el desempefio bajo condiciones de fatiga mecénica del
acero AISI H13 nitrurado utilizando la curva o-N y el limite de fatiga. El acero AISI
H13 se sometio al proceso de nitruracion en bafio de sales (proceso TENIFER) durante 1
y 7 horas. Para evaluar el desempefio mecanico del nitrurado se utilizaron dos medios de
enfriamiento (en aire y en sales oxidantes) y un pulido superficial por perla de vidrio.
Las probetas nitruradas se trabajaron metalograficamente para determinar los espesores
de compuestos, zona de difusion y caracteristicas fisicas del sistema. Los maximos
espesores obtenidos para las zonas de compuestos y de difusion para 7 h fueron de 9 y
130 um, respectivamente. Mediante indentacion instrumentada se determinaron los
perfiles de dureza para las ocho condiciones nitruradas, obteniéndose una dureza
méaxima alrededor de los 14 MPa. Bajo la norma ASTM E8/E8M se obtuvieron las
curvas o-¢ para el acero AISI HI3 nitrurado. Los resultados mostraron que las
condiciones nitruradas reducen la tenacidad del material e incrementa el modulo de
elasticidad del acero AISI H13. Entre las condiciones de 1 y 7 h de nitrurado, la
tenacidad es mayor en las ultimas; el efecto del pulido por perla de vidrio parece reducir
su desempefio en condiciones estaticas. Se estimé el limite de fatiga mediante la
relacion empirica de Lequis et al., tomando las propiedades mecanicas obtenidas en las
pruebas de tension. Se desarrollaron las pruebas de fatiga en viga rotatoria a las
condiciones 1S y 7S que son las que presentaron un incremento en el limite de fatiga
estimado por la ecuacion de Lequis et al. Se utilizo la norma ASTM 739 y el método de

escalera para realizar las pruebas de fatiga en viga rotatoria. Para las condiciones de 1Sy
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7S se determind un limite de fatiga de 477 y 507MPa, respectivamente. Los limites de
fatiga determinados para las condiciones nitruradas del acero H13 presentan un aumento
entre 10 y 15% en comparacion con el obtenido por Yesildal (2002) para el acero H13.

Finalmente, se realiz6 un estudio fractografico para las pruebas de tension y fatiga.
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ABSTRACT

In this work, nitrided AISI H13 hot work tool steel is studied under conditions of
mechanical fatigue. o-N curve and fatigue limit are determined. The AISI H13 was
submitted to salt bath nitrinding process (TENIFER) during 1 y 7 h. Two methods of
cooling (in air and oxidizing salts) and surface polished were used to evaluate the
mechanical performance of nitriding steel. The thicknesses of compounds, diffusion
zone and physical characteristics of the system were determined by optical microscopy.
The méaximum thickness obtained for compounds and diffusion zones for 7 h were 9
and 130 microns, respectively. Hardness profiles are made for conditions nitrided by
instrumented indentation, obtaining a maximum hardness around 14 MPa. Curves c-¢
for nitridng steel were obtained base on the ASTM E8/E8M. The results showed that
the nitrided conditions reduce the toughness and increases the Young’s modulus of steel
AISI H13. For conditions 1 and 7 h, the tenacity is greater in the last; the effect of
polishing seems to reduce their performance in static conditions. The fatigue limit is
estimated by Lequiz equation taking the mechanical properties obtained in stress tests.
1S and 7Sconditions were studied under fatigue due to higher fatigue limit estimated by
Lequiz et al. equation. The finite region and fatigue limit were determined by ASTM
739 standard and stair case method. The fatigue limits were founded at 477 and 507
MPa for 1S and 7S, respectively. Fatigue limits for nitriding H13show an increase
between 10 and 15% compared to that obtained by Yesildal (2002) for H13 steel.

Finally, a fractographic study was developed in tension and fatigue specimens.
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INTRODUCCION

Cuando los componentes y estructuras estan sometidos a cargas ciclicas, los estudios de
fatiga de materiales son de gran importancia para que los disefios cumplan con los
requerimientos de forma Optima. Los componentes y estructuras son disefiados para
alcanzar la mayor resistencia a la fatiga posible con el fin de tener disefios mas esbeltos,
ligeros y apropiados para determinadas aplicaciones. Por las altas solicitudes de los
elementos ingenieriles, las modificaciones superficiales se han hecho importantes en el
disefio de los mismos, ya que pueden incrementar sus propiedades a la fatiga, desgaste,
corrosién 'y desencadenar en un mayor rendimiento mecéanico. Un tratamiento que ha
mostrado resultados bastantes satisfactorios para su aplicacion en componentes ferrosos
ha sido la nitruracion, tanto para aplicaciones corrosivas y/o tribolégicas mediante su
principal constituyente, la fase € (compuesto Fe,_3N), 0 en el caso de las aplicaciones
de fatiga mecanica es muy buscada la formacion de la zona de difusién siendo
generalmente sus principales constituyentes la fase y" y a’" (compuestos Fe,N Yy
FeigN,). En el presente trabajo se utiliza el acero AISI H13 por su facilidad de
nitruracion debido a sus elementos aleantes. En el trabajo se evallan dos tiempos de
nitruracion y dos modos de enfriamiento, asi como el efecto de pulido por perla de
vidrio. EIl nitrurado se realiza en sales oxidantes mediante el proceso TENIFER y se

selecciona la condicidn que aporte el mejor desempefio a fatiga estructural.

El presente trabajo consta de los siguientes capitulos:
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En el capitulo | se aborda el proceso termoquimico de nitruracion. Posteriormente se
describirdn de manera sucinta las caracteristicas y propiedades de las fases formadas en
los aceros por nitruracion y finalmente se mencionaran las caracteristicas de la
nitruracion liquida (bafio de sales) utilizada en este trabajo. Se revisan las aplicaciones

de este proceso en aceros, haciendo énfasis en aceros grado herramienta.

En el capitulo Il se mencionan las principales caracteristicas y razones por las que la
fatiga es un tema importante a estudiar y a tomar en cuenta en el disefio mecéanico. Se
mencionan las fases presentes en la vida a la fatiga de los materiales, los principales
factores que influyen en la vida a la fatiga y finalmente se mencionardn las
caracteristicas y comportamientos de los aceros grado herramienta sometidos al

fendmeno de fatiga.

En el capitulo Il se describen las condiciones experimentales de las técnicas utilizadas
para el desarrollo de la presente investigacion. Se describen las condiciones de

nitruracion, pruebas de tensién, pruebas de indentacion instrumentada, la forma en que

se determinaron las curvas G-N y fractografia.

En el capitulo IV se estudiara la formacion de las dos principales zonas de nitruracion
formadas durante el proceso; Se presentan las micrografias de las ocho diferentes
condiciones experimentales de acero AISI H13 nitrurado. Se presentan los resultados de
las pruebas de tension y fatiga. Se analizan las curvas o-g, las curvas o-N, se
determinan los limites de fatiga y se estudian los mecanismos de fractura producidos en
las probetas sometidas a tension y fatiga.
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ANTECEDENTES

El tratamiento termoquimico de nitruracion se comenzé a utilizar a inicios de la década
de 1920, pero su desarrollo y aplicacion en la industria comenzé en Europa durante la
segunda guerra mundial en Alemania; se buscaba mejorar las propiedades mecénicas de

componentes de aplicacion militar por medio de la nitruracién gaseosa.

El proceso de nitruracion basado en sales se desarroll6 en este mismo pais en la década
de 1960 en donde Degussa Einteilung Durferrit, propone el proceso Tenifer o Tufftride
el cual obtuvo gran aceptacién. La Sociedad de Ingenieros Automotrices (SAE por sus
siglas en inglés) designd al proceso como AMS 2755, destacandose por su bajo costo y

menores tiempos de nitruracion en comparacion con el proceso en medio gaseoso.

El tratamiento termoquimico de nitruracién por medio de sales es de interés debido a
que en materiales ferrosos presenta principalmente 3 fases, siendo & (Fe,.3N), v* (FesN) y

o’ (FeigNy) formadas por compuestos conocidos como nitruros de hierro.

Existen diversas investigaciones sobre el nitrurado en sales, una que tiene relevancia por
el proceso es la realizada por Martinez (2013), que enfocd el proceso en aleaciones

ferrosas y a su consecuente caracterizacion superficial.

Los nitruros de hierro que componen la capa blanca proporcionan al acero mejoras en
las propiedades mecanicas, como por ejemplo una mayor resistencia al desgaste y a la
corrosion (Lopez, 2013). Sin embargo, la zona restante conocida como de difusion en
aceros aleados esta constituida por una solucion solida de nitrégeno en hierro y nitruros

formados por elementos que tienen afinidad con el nitrogeno (que en otros procesos son
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responsables de también formar carburos), mejorando sustancialmente las propiedades a

la fatiga del material.

La mayoria de las investigaciones realizadas en aceros grado herramienta (Ben, 2012;
Kugler, et al., 2006; Seyda et al., 2012) se enfocan en estudios sobre la resistencia al
desgaste y buscan el mayor aumento de la dureza por medio de la formacion de la fase ¢,
que es el principal constituyente de capa de compuestos y ubicada superficialmente.
Cabe mencionar que estos estudios se han realizado en procesos alternos de nitruracion
como ionica, gaseosa entre otros.

Existen pocas investigaciones enfocadas a fatiga. Kundalkar et al. (2015) se enfoc6 a
mejorar las propiedades de un acero grado herramienta para trabajo en caliente en
relacion a la resistencia a la fatiga térmica y por contacto mediante un proceso de
nitruracién gaseosa. Un trabajo destacada, es el de Yesildal et al. (2002) en el que
estudiaron el comportamiento de un acero homologo al acero AISI H13 sometido a
fatiga mecénica a diferentes condiciones de temperatura pero sin modificacion
superficial alguna.

Debido a que no existe informacion importante con respecto al AISI H13 nitrurado y
sometido a condiciones de fatiga, se plantea este estudio considerando los modos de

enfriamiento al aire y en sales oxidantes.
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JUSTIFICACION

Los aceros grado herramienta para trabajo en caliente son fabricados para operar
eficientemente a alta temperatura, la cual exige a estos aceros una gran demanda a sus
propiedades mecénicas. Dependiendo de la aplicacion a la que esté sometido, el acero
AISI H13 presenta una buena relacién de propiedades mecanicas-aplicacion. Las
aplicaciones mas comunes para estos aceros son corte en caliente, extrusion y forja. En
particular el acero H13 estd aleado con cromo, molibdeno, vanadio y silicio, estos
elementos aleantes le proporcionan una buena resistencia a la corrosion, estabilidad a
altas temperaturas y templabilidad e incluso posee buena resistencia al desgaste.
Someter al acero H13 a nitruracion es un proceso comun para otorgarle una mejor
resistencia al desgaste. Sin embargo, la ocurrencia de cargas ciclicas en elementos
fabricados con este acero es comUn en operacion produciendo agrietamientos por dafio

acumulado y la eventual fractura.

Sin embargo, existen pocos estudios de la aplicacién del proceso de nitruracion para
prolongar la vida a la fatiga de este acero para herramienta; por esta razon se propone
una investigacion en donde se determine la profundidad de penetracion, el efecto del
medio de enfriamiento y el proceso de acabado superficial, para incrementar el tiempo

de vida a fatiga.
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OBJETIVO GENERAL

Estudiar el comportamiento bajo condiciones de fatiga en un acero H13 nitruracion en
sales mediante flexidn en viga rotatoria para seleccionar el tiempo de tratamiento, modo

de enfriamiento y profundidad de zona de difusion que ofrezca mayor vida a fatiga.

OBJETIVOS PARTICULARES.

1. Endurecer el acero AISI H13 por medio del tratamiento termoquimico de
nitruraciéon en sales oxidantes TENIFER para mejorar sus propiedades
superficiales mediante una capa de compuestos y zona de difusion.

2. Caracterizar los nitruros formados en el acero AISI H13 mediante microscopia
Optica para identificar morfologia y zonas del sistema capa/substrato.

3. Indentar los nitruros formados en el acero AISI H13 mediante indentacién
instrumentada Berkovich para determinar su dureza caracteristica de las zonas de

compuestos y difusion.

4. Obtener las curvas esfuerzo-deformacion del acero AISI H13 bonificado y
nitrurado mediante ensayos de tension para estimar el efecto del tiempo y modo
de enfriamiento en la nitruracion, y pulido con perla de vidrio en las propiedades

mecanicas estaticas.
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5. Estimar el limite de fatiga mediante la relacion propiedades estaticas/limite de
fatiga para establecer las condiciones que incrementan mayormente el limite de

fatiga.

6. Determinar las curvas o -N correspondientes del acero AISI H13 nitrurado en las
condiciones més favorables del punto anterior mediante el ensayo de fatiga por
flexion en viga rotativa en voladizo, para establecer la region finita y el limite de

fatiga real e intervalo de confianza.

7. Estudiar la fractura producida en las probetas de tension y fatiga mediante
microscopia electronica de barrido para determinar los mecanismos de fractura

caracteristicos en funcion de las condiciones de modificacion superficial.
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ESTRUCTURA DEL TRABAJO.

EFECTO DEL NITEURADO Y MODOS DE ENFRIAMIENTOENLA
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METODOLOGIA

La metodologia y el planteamiento del proyecto se explican detalladamente a

continuacion:

1. El proceso de nitruracion en bafio de sales se realiz6 mediante el proceso llamado
TENIFER (Durferrit GmbH).

a) Los tiempos de tratamiento son de 1 y 7 h. Para estudiar el efecto de los
modos de enfriamiento en la nitruracién del acero se manejé un
enfriamiento en aire y enfriamiento en sales oxidantes durante 1 h a 380
°C. Posterior al tratamiento de nitruracion y al enfriamiento, se aplico un
pulido con perla de vidrio de 0.5 mm de didmetro aproximadamente.

b) Se realizaron cortes de 5 mm de espesor en secciones cilindricas de 12.7
mm de didmetro del acero AISI H13 utilizando una cortadora Buehler.
Posteriormente, se prepararon superficialmente con papel lija de SiC
hasta grado 1000.

2. Para preparacion metalografica se siguieron los lineamientos de las normas
ASTM E7-03 y ASTM E3-11.

a) Se utilizaron la cortadora de precision Leco Modelo CV-50, la montadora
Leco modelo PR-32, una lijadora manual Buehler modelo HandiMet, una
pulidora eléctrica para metalografias marca EXTEC. El pulido se realizé

con silica coloidal diluida en alcohol.
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b) EIl ataque quimico se realizd considerando la norma ASTM E407-07
utilizando “Nital” y se identifica con el nimero 74 en la norma antes
mencionada.

c) Para la observacion metalografica y medicion de espesores de la zona de
compuestos y de difusion se empled un microscopio 6ptico Olympus y el
software Image Pro-Plus v6.0.

3. Para la obtencion de la dureza, se realizaron perfiles de indentacion
instrumentada. Para cada indentacion se realizaron al menos tres réplicas para
considerar confiables los valores obtenidos.

a) Se utilizd un equipo de nanoindentacion marca CSM Instruments con una
punta de indentacion piramidal tipo Berkovich. La prueba se llevo a cabo
utilizando un avance de penetracién de 100 mN/min hasta alcanzar una
carga maxima de 50mN y reteniendo la carga durante 10 s seguido de la
descarga.

b) Se obtuvieron los datos de dureza a distintas profundidades
caracterizando asi un perfil de la zona nitrurada.

4. Los ensayos de tension se utilizaran para caracterizar y comparar el efecto de las
condiciones de nitrurado del acero AISI H13 y obtener datos estimados de limite
de fatiga para cada condicién.

a) El acero AISI H13 y en sus condiciones endurecidas fueron

caracterizados por pruebas de tension siguiendo los lineamientos de la
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norma ASTM E8/E8M-09. Las dimensiones de la probeta de tension son
las siguientes: G=24+0.1, D=6.0£0,1, R=6, A=30 mm.

b) Las pruebas de tension se realizaron con una maquina universal de
pruebas mecanicas marca INSTRON modelo 8502 y se utilizd un avance
de 0.015+0.006 mm/min correspondiente al Tipo B.

c) Se caracterizaron las propiedades mecanicas tensiles de las ocho
condiciones propuestas.

d) Se obtuvieron estimaciones del limite de fatiga mediante la ecuacion de
Lequis et al.

5. Los ensayos de fatiga se utilizaron para caracterizar el comportamiento a fatiga
mecanica de dos condiciones seleccionadas a partir de un estudio completo de
propiedades mecanicas macro y microscopicas, asi como de otros datos
obtenidos en el estudio.

a) Las probetas de fatiga mecanica se fabricaron siguiendo los lineamientos
del manual de la maquina RBF-200HT de Fatigue Dynamics y de la
norma ASTM E606/E606M-12.

b) Las probetas para fatiga mecanica se fabricaron en torno CNC a partir de
una barra de acero grado herramienta AISI H13 de 13mm de didmetro, se
selecciond el proceso de torneado CNC. Posterior al maquinado, las
probetas se sometieron a un proceso de pulido para evitar concentradores
de esfuerzos. El proceso se realiz6 en torno convencional y se utilizé lija

de papel de SiC en grado ISO/FEPA 280 a 2000 y después de ello se
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utilizaron esponjas abrasivas de 3M grado 3000 y 5000. Para el proceso
de pulido se utilizaron lienzos de microcloth y pasta de diamante con
secuencia de tamafo de particulade 9, 6, 3, 1y 0.25 um.

c) Al terminar el proceso pulido se realizé el proceso de nitrurado de las dos
condiciones seleccionadas previamente.

d) Debido a la cantidad de residuos existente sobre la superficie a interés en
las probetas fue necesario someterlas a un proceso de limpieza de la
superficie, el cual se realizd mediante alcohol etilico y pafio de
microcloth.

e) Las pruebas de fatiga se utilizando una maquina para pruebas de fatiga
mecanica tipo viga en voladizo por flexion rotatoria marca Fatigue
Dynamics modelo RBF-200HT. El ensayo de fatiga mecéanica se llevé a
cabo a una velocidad de 6,000 r.p.m. para poder comparar los parametros
conocidos en cuanto a curva o-N y limite de fatiga del acero AISI H13.

f) Se determinaron las curvas o-N de ambas condiciones y se obtuvieron las
propiedades mecéanicas dinamicas del material.

6. Las fractografias de tensién y fatiga, asi como el analisis superficial se realizaron
utilizando un microscopio dptico estereoscopico marca LEICA y un microscopio
de barrido electrénico que obtiene imagenes de alta definicibn mediante

electrones electrodispersados, marca JEOL modelo JSM-6490LV.
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CAPITULO |
TRATAMIENTO TERMOQUIMICO DE NITRURACION

En este capitulo se aborda a detalle el proceso termoquimico de nitruracion; se describen
otros tipos de tratamientos y recubrimientos. Posteriormente se describiran de manera
sucinta las caracteristicas y propiedades de las fases formadas en los aceros por
nitruracion y finalmente se mencionaran las caracteristicas de la nitruracion liquida
(bafio de sales) utilizada en este trabajo. Se revisaran las aplicaciones de este proceso en

aceros, haciendo enfasis en aceros grado herramienta.
1.1 Métodos de endurecimiento superficial

Actualmente los requerimientos de calidad en componentes y materiales se han
incrementado debido a condiciones de servicio mas severas. Esto ha desencadenado la
investigacion exhaustiva de diversos tipos de aleaciones con el fin de modificar sus
propiedades fisicas, quimicas y mecénicas mediante procesos de endurecimiento

superficial. (Callister, 2013; Mangonon, 1999).

El endurecimiento superficial de los materiales cuenta con una gran variedad de técnicas
para modificar las propiedades del material base (substrato) o sélo promover la
formacion de una capa superficial sin mayor interaccion con el material base. La
finalidad es mejorar la resistencia al desgaste, y la vida por fatiga mecanica, por

ejemplo.
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El endurecimiento superficial del acero tiene ventajas sobre el proceso de templado en
aceros de bajo y medio contenido de carbono debido a que pueden ser endurecidos
superficialmente sin problemas de deformaciones y agrietamiento asociado con el
templado de secciones de grueso calibre. En el caso de los aceros aleados el
endurecimiento superficial mediante tratamientos termoquimicos ademas de presentar la
ventaja de existir nula deformacién geométrica y/o agrietamiento, también tienden a
formar diversos compuestos con los elementos aleantes disueltos en la estructura
cristalina del acero. La Sociedad Americana de Materiales (ASM), cataloga en 2 formas

la manera de llevar a cabo el endurecimiento superficial.

e Métodos que promueven la acumulacion o adicién de una nueva capa de material
intencionalmente.

e Meétodos en los que se modifica el material superficialmente y sub-superficialmente
sin ninguna acumulacién de material sobre o sin aumento de dimensién alguno de la

pieza.

Una diferencia notoria entre los métodos de adicién de capa y los métodos de
tratamiento de substrato es que los primeros tienden a ser menos efectivos en relacion a
costos de produccion en altos volimenes; ademas, la resistencia a la fatiga tiende a verse

limitada debido a que depende de la interaccion entre capa y substrato.

En el caso de los de tratamientos de substrato, al existir una modificacion en la
composicion quimica de la superficie con elementos como el boro, carbono y/o

nitrdgeno existe una compactacion de la red cristalina (en el acero, por ejemplo)
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obteniendo un endurecimiento superficial. Este tipo de método es altamente efectivo

para endurecer superficialmente en alto volumen dependiendo del tipo de proceso a

utilizar (Pye, 2003).

En la Tabla 1.1 se muestran los distintos procesos de endurecimiento superficial en

aceros.

Tabla 1.1 Métodos utilizados para endurecimiento superficial del acero. Tabla tomada
de Pye (2003).

Adicién de capa.

Endurecimiento

. Recubrimientos.
superficial.

Adicion por fusion Revestimiento electroquimico

(soldadura)

. P Deposicién quimica de vapor
Rociado térmico (CVD)
Peliculas delgadas (Deposicion
fisica de vapor “PVD?”,
pulverizacion catodica,
sedimentacién idnica)
Mezcla i6nica

Tratamiento de substrato.

Meétodos de
difusion.

Carburacién

Nitruracién

Carbonitruracion

Nitrocarburizacion

Borurizacién

Difusion de Titanio-

Carbono

Proceso de difusion
“Toyota”

Meétodos de
endurecimiento
selectivo.

Endurecimiento por
flama

Endurecimiento por
induccion

Endurecimiento por
laser

Implantacion de lones
Carburizacion,

Nitruraciéon y
Borurizacién selectivas

Uso de arco eléctrico
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1.2 Nitruracion
1.2.1 Procesos de nitruracion

La nitruracion es un proceso de difusion atomica de nitrogeno en la red cristalina de la
superficie de los materiales, Se ha utilizado en materiales metélicos (aceros), con la
finalidad de modificar sus propiedades mecanicas y quimicas superficialmente. El
proceso se realiza entre 480°C y 980°C (Pye, 2003) dependiendo del proceso de
nitruracion a utilizar. La nitruracion se aplica en aceros con un contenido en porcentaje
en peso de carbono que varia entre 0.2 y 0.6; y con elementos aleantes como el aluminio

(Al), cromo (Cr), molibdeno (Mo) y vanadio (V) (Sergeson, 1977).

El contenido de carbono (C) no influye en la dureza final obtenida mediante el proceso
de nitruracion, pero si tiene una leve influencia en el espesor de capa de compuestos y
zona de difusion, disminuyendo el espesor al ser mayor el porcentaje del carbono. En la
Figura 1.1 se muestra el diagrama de fases Fe-N en donde se aprecian los distintos
compuestos a formar en funcion de la temperatura y contenido de nitrégeno en hierro.

El proceso de nitruracion se ha convertido en una herramienta que cada afio cobra mas
importancia, esto debido a que se siguen ampliando sus aplicaciones en el campo e
investigacion y a que se han desarrollado un gran numero de variantes del

procedimiento (ASM Handbook Vol. 4A, 2013).
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Figura 1.1 Diagrama de Fases Fe-N. Tomada de ASM Handbook Volumen 4A, (2013).

Existen diferentes métodos para depositar nitrégeno a nivel atdmico en la superficie del

acero, éstos son:

¢ Nitrurado por medio gaseoso (mezclas de gas NH; — H,)

e Bafio de sales “también llamada nitruracién liquida” (utilizando cianatos y

cianuros)

¢ Nitrurado por plasma (ionizando gases basados en mezclas de NH; — H, ).
En el caso de la nitruracion a base de polvo (Mittemeijer et al., 1980) utilizé cianuro de

calcio (CaCN,), el cual libera NH; al reaccionar con H,0. Por este método se ha
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aplicado con éxito para investigacion en laboratorio; sin embargo a la fecha no se le ha
podido dar una aplicacion préactica debido a los largos periodos necesarios para generar

nitruros en un acero.

1.2.2 Nitruracion liquida (Bafio de Sales).

La nitruracion en bafio de sal fundida o también llamada nitruracion liquida utiliza el
mismo intervalo de temperatura de nitruracion en medio gaseoso, entre 510y 580 °C. El
endurecimiento superficial es desarrollado en un medio que tiene alto contenido en
nitrogeno (cianatos y cianuros). A diferencia de la carburacion liquida y cianuracion, en
donde se utilizan compuestos similares para el proceso. La nitruracion en bafio de sales
se realiza por debajo de la temperatura critica del material manteniendo una estabilidad

dimensional (A.S.M. Handbook Vol. 4A, 2013).

Ademas, la nitruracion en bafio de sales al ser un proceso de temperatura relativamente
baja, afiade mas nitrégeno y menos carbono a los materiales ferrosos que los resultados
obtenidos por difusion a mayor temperatura. Es posible realizar diversas modificaciones
de propiedades al proceso de nitruracién por bafio de sales para poder aplicarse a una
amplia variedad de aceros al carbono, de baja aleacion, grado herramienta, inoxidables e

hierros fundidos.

1.2.3 Nitruracién en bafio de sales mediante el proceso Tenifer.

El proceso de nitruracion Tenifer deriva de la busqueda de un proceso de nitruracion
mas economico y de menor tiempo de proceso frente a otros tipos de proceso de

nitruracion.
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El proceso de nitruracion mediante bafio de sales o nitruracion liquida, consiste en una
mezcla de sales de cianuro de sodio y cianuro de potasio, la composicion utilizada en el
proceso comprende entre el 60% y el 70% en peso de cianuro de sodio (NaCN), y del
30% al 40% en peso de cianuro de potasio (KCN). Este proceso requiere de precalentar
el componente a nitrurar a 420 °C, después el componente es ingresado al bafio de sales
fundidas a 580 °C, por un periodo el cual depende directamente de la composicién del
material y el espesor de nitruracion que se desea obtener. Durante el proceso, mientras el
componente se encuentra sumergido en el bafio de sales, se inyecta una corriente de aire
desde la superficie hacia el interior, esto para agitar el bafio y provocar una
homogenizacion del bafio de sales que interviene en el proceso, obteniendo como
compuesto activo cianato de sodio (NaCNO0), proveniente de la oxidacion del cianuro de

sodio (NaCN) (Futani, 2004).

1.3 Aplicaciones del proceso de nitruracion

Las aplicaciones de la nitruracion son variables y ademas, un campo bastante amplio.
Sin embargo, cada tipo de proceso produce diferente homogeneidad de compuestos,
espesores de capa y de zona de difusion para determinado material. La importancia de la
nitruracion se deriva del incremento de resistencia al desgaste, a la corrosion y a la
fatiga. El incremento de las propiedades mecanicas antes mencionadas es debido a la
alta dureza, los esfuerzos internos, y la composicion quimica modificada en la zona de

nitruracion (A.S.M. Handbook Vol. 4A, 2013).
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En materiales ferrosos durante el proceso de nitruracion a temperaturas menores a 590
°C (dependiendo de la atmosfera de nitruracion existente alrededor del componente, el
contenido de carbono y de elementos aleantes), surgen las zonas indicadas en la Figura

1.2 y descritas a continuacion:

e Capa de compuestos (con un espesor de 10um), mayormente compuesta de
nitruros de hierro, como y" ( Fe,N) y € (Fe,_3N).

e Zona de difusion (espesor mayor a 100um). En el caso de hierro puro o acero al
carbono se forman nitruros de hierro en esta zona mediante un lento enfriamiento
después de nitrurar. En el caso del acero que contiene elementos aleantes con
afinidad por el nitrégeno (aluminio o cromo) se generan nitruros de estos

elementos durante el proceso de nitruracion.

N

W

e-FeaaN Propiedades
Capa de compuestos =g Tribologicas y
Anticorrosivas

v'-FegN
-------------- 4- T ———— — —— — ——— —
Nitruros de {N) u"-FesgNa ;
Propiedades d
Hierro (Fe):  intersticial Zona de Difusion ey | Frc aCES OF
v-FesN Fatiga

r

Figura 1.2 Esquema de la seccion transversal en la zona nitrurada de un componente ferroso. Se
muestra la capa de compuestos y la zona de difusidn con sus posibles constituyentes y principales
aplicaciones. Tomada de ASM Handbook Vol. 4A (2013).
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Los aceros tipicos para el proceso termoquimico de nitruracion son los aceros de bajo
carbono y bajo contenido de aleacion. Sin embargo, el proceso es posible aplicarlo en
aceros de medio y alto contenido de carbono con resultados metaltrgicos de aplicacién
industrial e investigacion. Por lo tanto, es importante considerar el contenido de
elementos aleantes existentes en el acero a nitrurar para obtener determinadas
propiedades y comportamientos esperados en la aplicacion. Diversos estudios muestran
el efecto de los elementos aleantes en la dureza, los valores mas altos de dureza se
presentan junto a la existencia de varios elementos aleantes que presentandose solo uno.
Igualmente, los elementos aleantes tienen una influencia importante en la profundidad
de nitruracion y las propiedades mecanicas después del proceso de difusién de
nitrégeno. Por ejemplo, en la Figura 1.3 muestra el efecto de los elementos aleantes en la
dureza, y en la Figura 1.4 muestra su influencia en la profundidad de nitruracion.

(Thelning, 1984).

El aluminio es el elemento quimico que forma nitruros con las maximas durezas de
entre todos los elementos aleantes (Val'skii et al., 1979; Krukovich, 2004). Sin
embargo, es importante controlar sus cantidades y ademas debe estar acompafiado de
otros elementos aleantes como el V y el Cr para evitar capas nitruradas muy fragiles. El
contenido de Al varia entre 1 y 1.5%, con mayor porcentaje presenta cambios en la

dureza del material y propicia la presencia de fracturas en la superficie (Pye, 2001).
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Figura 1.3 Efecto de los elementos aleantes en la dureza después del proceso termoquimico de
nitruracion. Aleacion base: 0.35% C, 0.30% Si, 0.70% Mn (Thelning, 1984).

El molibdeno forma nitruros de dureza media, pero su importancia radica en la mejora
de la tenacidad del substrato y evita la fragilidad de la superficie de los aceros por altas
temperaturas, ya que permite que tengan una estabilidad de la red cristalina cuando
estos permanecen mucho tiempo a las temperaturas de tratamiento. En los aceros al
carbono, el cromo y vanadio permiten una mayor homogeneidad de fases formadas
(Jessner et al. 2009; Schwarz, 2014), disminuyendo estos la velocidad de difusion hacia
el interior (Lightfoot y Jack, 1973). EI cromo ademas es importante para formar nitruros
estables a temperaturas relativamente bajas como la temperatura de proceso de
nitruracion en sales (510-580 °C). Sin embargo, un alto contenido en cromo (aceros

inoxidables) provoca que estos sean dificiles de nitrurar.
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Figura 1.4 Efecto de elementos aleantes en la profundidad de nitrurado medido a una dureza de 400HV. El
nitrurado se llevé a cabo a una temperatura de 520 °C durante 8 horas (Thelning, 1984).

En el caso del vanadio permite obtener nitruros estables, ademas de aportar una mejora
en las propiedades mecéanicas en granos de tamafio pequefio. El tungsteno promueve que
el acero mantenga sus propiedades mecanicas a temperaturas de operaciéon altas y
dependiendo del contenido de este elemento en un acero nitrurado es capaz de operar a
temperaturas de hasta 590 °C sin mostrar una caida apreciable en las propiedades

mecanicas y con una mejora en la resistencia al desgaste.

El silicio se considera un elemento que tiene buena afinidad con el nitrégeno, formando
facilmente nitruros; pero aunque se presenta como un oxidante o un estabilizador en
aceros, el volumen es bajo por lo que no se le considera como un fuerte generador de

nitruros (Pye, 2003).
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El tipo de proceso de nitruracion utilizado dependerd del material y operacion
desempefiada por el componente. En general las propiedades de resistencia al desgaste, a
la corrosion y a la fatiga son debidas a los distintos compuestos que se forman durante el

proceso de nitruracion. En la Tabla 1.2 se muestra las principales aplicaciones

automotrices del proceso de nitruracion liquida.

Tabla 1.2 Partes automotrices a las cuales el proceso termoquimico de nitruracion
en sales fundidas les aporté mejor desempefio para condiciones de servicio que
otros procesos termoquimicos (A.S.M. Handbook Vol. 4A, 2013).

Componente

Requerimiento

Material y proceso

originalmente
usado

Problema
resultante

Solucién

Arandela de
presion

Bronce y acero
1010
carbonitrurado.

Bronce y acero
AISI 1010,
carbonitrurado.

Bronce
desgastado y
deformado, acero
deformado.

Acero AISI 1010
nitrurado por 90
minutos en bafio
de cianato-
cianuro a 570°C.

Eje

Resistencia al
desgaste en la
zona estriada y el
area de
rodamientos.

Endurecido por
induccién en las
areas requeridas.

Se requiere de una
costosa
inspeccion.

Nitrurado por 90
minutos a 570°C
en un barfio de
sales fundidas de
cianato-cianuro.

Resistente al

Acero AISI 1020,

Distorsion, gran

Acero 1020
nitrurado durante
90 minutos en un

Base de asiento desgaste en la Tratado con pérdida de bafio de sales
superficie. cianuro. resistencia. cianuro-cianato y
templado en
agua.
Uso de acero
. AISI 1010
Resistente a la . ~
COITosion por aqua nitrurado en bafio
Eje de arbol de por ag ACERO AISI Operaciones y de sales fundidas
en la superficie y . o
levas 1045, material costosos de bajo cianuro

debe mantener la
geometria.

por 90 minutos a
temperatura de
570 a 580°C.
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1.3.1 Nitruracién en aceros grado herramienta para trabajo en caliente y fatiga.

Los aceros grado herramienta para trabajo en caliente se utilizan para fabricar
herramientas que estardn sometidas a temperaturas de trabajo superiores a los 200 °C.
Debido a las condiciones de operacion, estos aceros deben soportar cargas y esfuerzos
térmicos que se derivan del continuo contacto entre las herramientas durante el proceso
de conformado y ademas alta resistencia a la formacion de grietas. Dentro de sus
principales caracteristicas estan la buena resistencia y tenacidad en caliente,
alta estabilidad dimensional, resistencia a altas temperaturas, al desgaste, a la erosion y
oxidacion a alta temperatura, asi como buena resistencia al revenido. Debido a su
contenido de elementos aleantes, toda esta serie de aceros pueden directamente tratarse
termoquimicamente mediante nitruracion en bafio de sales, nitruracion gaseosa y
nitruracion ionica.
Las aplicaciones tipicas de estos aceros grado herramienta para trabajo en caliente son:

e Aceros para moldes de plastico.

e Aceros para alta presién moldes de fundicién a presion.

e Aceros para herramientas de conformacion en frio.

e Aceros para la forja en caliente.

e Aleaciones de acero para la extrusion en caliente.
Diversos estudios se han realizado al acero H13 nitrurado, Seyda et al., (2012)
realizaron la caracterizacién microestructural de un acero grado herramienta AISI H13
nitrurado por medio gaseoso de doble etapa. Los exdmenes microscopicos revelan una

capa de compuestos, zona de difusion y substrato; Se formo una capa blanca de espesor
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5 um, la zona de difusién comprende 70- 80 um con menor concentracion de nitrogeno,
ambas zonas con presencia de nitruros estables. La dureza disminuye hacia el substrato
que presenta una estructura martensitica templada. Ben (2012), evaluo la resistencia al
desgaste del acero H11 nitrurado por plasma y gas. Previo al nitrurado se aplicé un
tratamiento térmico de fosfatado (F3T). Se realizd una caracterizacion triboldgica
mediante la observacién de huellas de desgaste, volumen perdido y tasa de desgaste. El
nitrurado por plasma presentd un mejor control de espesor de capa y evita la formacion
de fase ¢ la cual estd compuesta por los compuestos Fe, ;N que fragilizan el
recubrimiento.

Kugler, et al., (2006) realizaron un analisis de la eficiencia del tratamiento de nitruracion
ionica y gaseosa en un acero AISI H13 mediante la resistencia al desgaste en troqueles.
El andlisis de las microestructuras mostro la baja efectividad de la nitruracién ionica y
la eficacia de la nitruracion gaseosa; las principales diferencias entre las
microestructuras son la presencia de la capa de compuestos, su espesor, la relacion
existente entre las fases €/y', la profundidad de nitruraciéon y su microdureza. Las pruebas
de desgaste revelaron que la capa de compuestos protege al substrato de la reaccién
quimica formada con aluminio caliente. Pero en el caso de la eliminacion de la capa de
compuestos, el proceso de desgaste es acelerado por picadura y comienza en el sitio de
contacto con el aluminio extruido.

También estudios de fatiga térmica se han realizados en aceros herramienta para trabajo
en caliente. Kundalkar et al. (2015) analizan la influencia del tratamiento de nitruracion

gaseosa en el comportamiento a fatiga térmica en un acero herramienta para trabajo en
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caliente con cromo en sus elementos aleantes. Se realizaron pruebas de fatiga térmica
mediante un aparato de calentamiento por induccién y enfriamiento por pulverizacion de
agua. Se demostré que la resistencia a la fatiga térmica de las muestras nitruradas mejoro
después de realizar una austenizacion a 1020 °C que para las realizadas a 1100 °C. Se
determiné que la fase y' incrementa el limite de fatiga térmica.

Hoy en dia existe muy poca informacion de aceros grado herramienta sometidos a fatiga
mecanica, debido a que existe mayor interés en modificar las propiedades al desgaste de
estos aceros y en menor medida existen investigaciones referentes a fatiga térmica. Sin
embargo, la informacion encontrada relacionada a fatiga mecanica estd enfocada a
estudiar este fendbmeno combinandolo con altas temperaturas para de este modo analizar
la caida de las propiedades mecanicas, de estos aceros grado herramienta de trabajo en
caliente. Yesildal et al., (2002) estudiaron el comportamiento a fatiga mecanica de un
acero X40CrMoV-51 (AISI H13) a alta temperatura. Las temperaturas elegidas para los
experimentos fueron a un rango de entre 50-600 ° C. Los experimentos se realizaron en
una maquina de fatiga R.R. Moore (flexién en viga rotatoria), a alto ciclaje. Los
intervalos de temperatura para los experimentos fueron establecidos desde temperatura
ambiente hasta 600 ° C, determinando el limite de en 2 x 10° ciclos. Se observé que el
limite de fatiga del material a temperatura ambiente fue de 432MPa, mientras que
mostrd una reduccion a 383MPa a una temperatura de 400 ° C. De manera interesante, la
resistencia a la fatiga y el limite a fatiga se mantienen casi constantes entre de 400 y 600
° C, lo que indica que el material incluye los elementos que forman carburos duros tales

como V, Mo y Cr, presentando muy buena estabilidad de la estructura a temperaturas
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mas altas. En la Figura 2.4 se puede apreciar una comparativa del limite de fatiga
determinado mediante el graficado de la curva O-N a cada rango de temperatura.

445

435

425 A\

415

405

395

Fatigue Limit (MPa)

385

| —s

375
-50 50 150 250 35¢ 450 550 650

Temperature (°C)

Figura 1.5 Esquema comparativo de la variacion del limite de fatiga del acero grado herramienta de
trabajo en caliente X40CrMoV-51 a temperaturas entre RT y 600 °C a 2X10° ciclos- Tomada de R.
Yesildal et al. (2002).
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CAPITULO 11

FATIGA EN MATERIALES METALICOS

En este capitulo se mencionan las principales caracteristicas y razones por las que la
fatiga es un tema importante a estudiar y a tomar en cuenta en el disefio mecanico. Se
mencionan las fases presentes en la vida a la fatiga de los materiales, los principales
factores que influyen en la vida a la fatiga y finalmente se mencionaran las principales
caracteristicas y comportamientos de los aceros grado herramienta sometidos al

fendmeno de fatiga.

2.1 Fatiga.

La fatiga se define como un proceso de acumulacion de dafio en el material, en donde se
aplican cargas alternantes que generan ciclos fluctuantes (Almar-Naess, 1985). Una
caracteristica significativa de la fatiga es que las cargas aplicadas no son lo
suficientemente grandes (menores al esfuerzo de fluencia) como para causar un fallo
inmediato, ya que la falla se produce después de haber experimentado un cierto nimero
de fluctuaciones de carga, es decir, después de que el dafio acumulado ha llegado a un
nivel critico. La comprension de la fatiga es esencial para considerar las condiciones
técnicas que afectan la vida y crecimiento de grietas; este conocimiento es esencial para
el andlisis de las propiedades de fatiga en el disefio ingenieril.

2.2 Fases en lavida a la fatiga.

La vida por fatiga hasta la falla total consiste en dos periodos (Figura 2.1):

e El periodo de inicio de grieta
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e El periodo de crecimiento de grieta

_— Nucleacién Crecimiento Crecimiento
Deslizamiento ) Falla
i de = de grieta — P de grieta > final
cleliee grieta microscépico macroscopico
< Periodo de iniciacién de grieta > < Periodo de crecimiento de grieta >
Factor de intensidad Resistencia a la fractura

Factor de concentracidn

de esfuerzos de esfuerzos

Figura 2.1 Diferentes fases de la vida a la fatiga y factores relevantes (Barsom, 2009).

2.2.1 Iniciacién de grieta

La iniciacién de grieta por fatiga y crecimiento de grieta son consecuencia del
deslizamiento ciclico. Esto implica deformacion plastica ciclica, o en otras palabras
actividades de dislocacion. La fatiga ocurre a amplitudes de esfuerzo por debajo del
esfuerzo de cedencia. A un bajo nivel de esfuerzo, la deformacion plastica se limita a un
pequefio nimero de granos en el material. La microplasticidad ocurre preferentemente
en los granos de la superficie ya que la deformacién plastica tiende a tener menor
restriccion. El deslizamiento ciclico requiere del esfuerzo cortante ciclico que a una
microescala no es homogéneamente distribuido a través del material, por lo que el
esfuerzo cortante en planos de deslizamiento cristalograficos difiere de grano a grano
dependiendo del tamafio y posicion de los granos, y de la anisotropia elastica del

material.
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2.2.2 Crecimiento de grieta.

Mientras que la grieta se encuentre contenida en algunos cuantos granos, se comportara
como en un material eldsticamente anisotropico con una estructura cristalina y un
namero de diferentes sistemas deslizamiento. La microgrieta contribuye a una
distribucion de esfuerzos no homogénea, con la concentracion de esfuerzos en la punta
de la grieta. Pero una vez sobre pasando un nivel microscopico de crecimiento, la grieta

crecera perpendicular a la direccion de la carga Figura 2.2.

Limite de
r-"l -~ grano
Superficie libre [ .
del material - 7 (S

e [

b J | |
A —
Grieta iniciada L —-

por deslizamiento |

|
;‘l

{ i

i i x-f—-j

de bandas. ! r i
1

_______

Figura 2.2 Seccion transversal de una microgrieta (Fuchs & Stephens, 1980).

La grieta no puede crecer en direccion arbitraria y a cualquier velocidad en cada grano,
esta continuidad evita grandes gradientes de velocidad de crecimiento de la grieta a lo
largo del frente de la misma; el frente de la grieta se puede aproximar a una formacién
eliptica. La rapidez de crecimiento de grieta depende de la resistencia al crecimiento de
grieta del material. En esta fase existen dos aspectos importantes de la superficie del
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material: primero, la restriccion del deslizamiento ciclico de la superficie ya no es
aplicable en el interior del material y segundo, la rugosidad superficial y otras
condiciones de la superficie no afectan el crecimiento de la grieta. Ahora, el crecimiento
de grieta depende principalmente de las propiedades del material y el crecimiento de

grieta deja de ser un fenémeno de superficie.

2.3 Curva 6-N.

El método basico de obtener informacion de fatiga de un material es por medio de la
curva de Wohler también llamada curva G-N, (Wohler, 1870). La curva G-N es una

gréafica del esfuerzo (o) en funcion del nimero de ciclos hasta la falla (Nf). Se utiliza
siempre una escala logaritmica para Ny y el valor del esfuerzo se grafica en oy,

Omax 0 Omin Y €S €l resultado de la realizacidn de varios ensayos de fatiga a diferentes
niveles de esfuerzo. Los ensayos de fatiga para formar las curva G-N son desarrollados

en una relacion de esfuerzos totalmente reversible (R=-1) con cargas de flexién o axiales

utilizando probetas sin muescas.

Muchos materiales metélicos no ferrosos, como el aluminio, magnesio y aleaciones de

cobre, tienen una curva G-N que desciende gradualmente conforme aumenta el nimero

de ciclos. Estos materiales no tienen un limite de fatiga real, porque la curva G-N jamas

se vuelve horizontal (Dieter, 1986). En la Figura 2.3 se muestra un esquema

representativo de la curva G-N obtenida de las pruebas de fatiga en viga rotatoria y la

]
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representacion grafica en ciclos aproximados para determinados periodos de vida a la

fatiga y su comportamiento general.

Fatiga de bajo ciclaje

S1 000
Fatiga de alto ciclaje

Amplitud de estiuerzos (MN/m?®)
RG]
(]

1
1
|
1
[
Fm————————
|
1
1
(
1
1
|
{
1
1
1
|
{
(

1
: Limite de fatiga
|
\
1

1 108 106

Numero de ciclos, Nf

Figura 2.3. Imagen representativa de curva G-N para la mayoria de materiales ferrosos, mostrando
los principales periodos de fatiga de bajo y alto nimero de ciclos y aproximadamente el nimero de
ciclos a los cuales suele encontrarse el limite de fatiga.

2.3.1. Propiedades determinadas a partir de la curva 6-N.

Mediante el desarrollo de la curva G-N es posible determinar dos principales

propiedades de los aceros sometidos a fatiga las cuales se mencionaran a continuacion:
Limite de fatiga

El limite de fatiga es la relacion entre el numero de ciclos hasta la falla N y el esfuerzo
aplicado o, para probetas y muescas probadas mediante ensayos de flexion-rotativa o
tension-compresion. Generalmente es observable y aceptado que el limite de fatiga para

varios materiales importantes para ingenieria se encuentra entre 1X10° y 1X107 ciclos,
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(acero y titanio) en donde la curva G-N se vuelve horizontal. El limite de fatiga se

puede considerar de la siguiente manera: cuando es generado un esfuerzo por debajo de
otro critico, y presumiblemente el material podra resistir un namero infinito de ciclos sin

alcanzar la falla total en ese nivel de esfuerzos (Cazaux, 1969). Esta relacion es llamada

curva O-N y el cambio abrupto de la pendiente es llamado “punto de inflexién”. La

amplitud de esfuerzo en el punto de inflexion es llamada limite de fatiga, a partir de este
punto no existe signo de falla siempre y cuando el ensayo sea a un alto nimero de ciclos,
segn Murakami (2002) serén aproximadamente 10 millones de ciclos.

Resistencia a la fatiga.

Es el esfuerzo que se encuentra en un determinado nimero de ciclos en un ensayo de

fatiga cuando es formada la curva G-N; es el rango previo a la falla por fatiga en la

probeta. Esta propiedad no debe confundirse con el limite a la fatiga, y es el esfuerzo al
cual el material puede ser sometido para un namero especifico de ciclos. El término
resistencia la fatiga es usado para la mayoria de los materiales metalicos no ferrosos, ya
gue estos no muestra bien definido un limite a la fatiga. También es usado para mostrar
el comportamiento de fatiga en aceros al carbono y de baja aleacion a esfuerzos mayores

del limite a la fatiga (Boardman, 1990).
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2.3.2. Factores que influyen en el comportamiento de la curva 6-N.

Existen varios factores que modifican el comportamiento a la fatiga del material
influyendo fuertemente en una curva 6-N obtenida en laboratorio en condiciones ideales.

Estos factores son:

e Microestructura.

e Dimensiones.

e Frecuencia ciclica.

e Esfuerzo medio.

e Concentradores de esfuerzo.

e Cargas de amplitud variable.

e Corrosion.

e Bajas o altas temperaturas.

e Tratamientos térmicos y termoquimicos.
e Esfuerzos residuales.

e Acabado superficial.

Los factores mencionados resaltan la importancia de las condiciones superficiales del
material evaluado confirmando que el fenémeno de la fatiga mecanica inicia usualmente

en la superficie de los materiales. Para mayor referencia de los factores que afectan el
comportamiento de la curva G-N consultar Schijve (2003), Pokluda & Sandera (2010),
Bannantine et al. (1989).
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CAPITULO 111

DISENO EXPERIMENTAL.

En el capitulo Il se describen las condiciones experimentales de las técnicas utilizadas
para el desarrollo de la presente investigacion. Se describen las condiciones de

nitruracion, pruebas de tensién, pruebas de indentacion instrumentada, la forma en que

se determinaron las curvas G-N y fractografia.

3.1. Nitruracién TENIFER, modos de enfriamiento y acabado superficial.

El proceso de nitruracion en bafio de sales se realiz6 en la empresa TERMITEC
mediante el proceso llamado TENIFER (Durferrit GmbH). El acero AISI H13 sometido

a la nitruracion en sales tiene la composicién mostrada en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1 Composicion quimica del acero AISI H13. %wt.

Elemento %wt.
Carbono 0.32-0.45
Manganeso 0.2-0.5
Silicio 0.8-1.2
Cromo 4.75-5.5
Niquel 0.3
Molibdeno 1.1-1.75
Vanadio 0.8-1.2
Cobre 0.25
Fosforo 0.03
Azufre 0.03

La composicion quimica de las sales fundidas utilizadas en el proceso TENIFER es la

siguiente: 60-70 %wt de cianuro de sodio (NaCN) como elemento rico en nitrégeno y de
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30-40 %wt de cianuro de potasio (KCN) como estabilizador para una descomposicién
del cianuro de sodio lenta y estable. La temperatura de tratamiento (sales fundidas) fue
de 580°C con inyeccion de chorro de aire. Previo al tratamiento de nitruracion, las
probetas se precalentaron a 420°C durante una hora con el fin de evitar choques térmicos
y la distorsion geométrica del material. Los tiempos de tratamiento son de 1 y 7 h; los
tiempos se determinaron en base al trabajo desarrollado por Lopez (2013). Para estudiar
el efecto de los modos de enfriamiento en la nitruracion del acero se manejé un
enfriamiento en aire y enfriamiento en sales oxidantes durante 1 h a 380 °C, con
asignacién AB1 en el proceso TENIFER. Posterior al tratamiento de nitruracion y al
enfriamiento, se realizd6 un pulido con perla de vidrio de 0.5 mm de diametro,
aproximadamente. Durante este proceso, el golpeteo de la perla de vidrio en la
superficie, elimina la concentracion de sedimentos y deja un acabado aparentemente

pulido. La Tabla 3.2 resumen las condiciones de nitruracion y de superficie estudiadas.

Tabla 3.2 Condiciones de nitruracion, enfriamiento y acabado en el
acero AISI H13 nitrurado

Nomenclatura Pulido Modo de enfriamiento Tlemp_o de
tratamiento
1A - .
1AP Pulido Alre "
1S ) Sales oxidantes
1SP Pulido
A -
Aire
TAP Puli
~ ulido h
75p pulido Sales oxidantes
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3.2 Preparacion metalografica del acero AISI H13 nitrurado.

Se realizaron cortes de 5 mm de espesor en secciones cilindricas de 12.7 mm de
didmetro del acero AISI H13 utilizando una cortadora Buehler. Posteriormente, se
prepararon superficialmente con papel lija de SiC hasta grado 1000; a continuacién se
sometieron al tratamiento de nitruracion indicado en la Tabla 3.2. Para su preparacion
metalografica se siguieron los lineamientos de las normas ASTM E7-03 y ASTM E3-11.
Para este procedimiento se utilizaron la cortadora de precision Leco Modelo CV-50, la
montadora Leco modelo PR-32, una lijadora manual Buehler modelo HandiMet, una
pulidora eléctrica para metalografias marca EXTEC. El pulido se realizdé con silica
coloidal diluida en alcohol. El ataque quimico se realiz6 considerando la norma ASTM
E407-07 utilizando “Nital” y se identifica con el numero 74 en la norma antes
mencionada. Para la observacion metalografica y medicién de espesores de la zona de
compuestos y de difusién se empled un microscopio éptico Olympus y el software
Image Pro-Plus v6.0. Se realizaron mas de 30 mediciones para asegurar la validez

estadistica.
3.3. Indentacion instrumentada en acero AISI H13 nitrurado.

La indentacién consiste en la aplicacion de una carga (P), con un indentador de
geometria definida en la superficie del material a analizar. Las técnicas de indentacion
tradicionalmente requieren la medicion del area de contacto (A4,) producida por la huella
marcada por el indentador y asi poder determinar la dureza (H), como el cociente entre

la carga y el &rea (Suresh et al., 1997). Con el pasar de los afios los ensayos de dureza
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evolucionaron hasta lograr el desarrollo de las técnicas de indentacion instrumentada, en
las que se registra de forma continua la carga (P), y la profundidad de penetracion del
indentador en la muestra (h). El analisis de la curva P-h permite determinar tanto la
dureza como el mddulo de Young (E), siendo a su vez una excelente herramienta para la
caracterizacion de propiedades plasticas; por ejemplo, el limite de fluencia y el
coeficiente de endurecimiento por deformacion en sitios puntuales del material
(Johnson, 1970). A partir de esta relativamente nueva técnica, ha existido un gran
interés para la caracterizacion de propiedades mecéanicas en sistemas de fases formadas
mediante modificacion superficial por tratamientos térmicos, termoquimicos, de
deposicion o por procesos de deformacion asi como en pequefios sitios puntuales del

material, tomando de referencia la norma ISO 14577-1 (2002).
Dureza por indentacion (H;).

La dureza por indentacion. (H,r) es definida como la presion de contacto promedio, la
cual se determina mediante la relacion de la carga entre el area de contacto proyectada y
esta se representa como:

_ Fmax
Hyp = =
P

En donde (F,4,) €s la carga maximay (Ap) es el area proyectada de contacto al aplicar
la carga, esta es determinada de la curva P-h. En la Figura 3.1 se muestra una curva P-h

y sus principales caracteristicas.
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Figura 3.1 Curva P-h tipica para un indentador Berkovich, en donde h,. es la profundidad residual de
la huella impresa, h,,,, es la profundidad original del indentador en el espécimen a carga méaxima
Prax, e €S el desplazamiento eléstico durante la descarga y h,es la distancia desde la orilla de inicio
de contacto hasta la superficie del material a carga maxima (Meza et al., 2008).

Para la obtencién de la dureza en las ocho condiciones nitruradas, se realizaron perfiles
de indentacion desde la superficie hasta el substrato. Para cada indentacion se realizaron
al menos tres réplicas para considerar confiables los valores obtenidos. En la Figura 3.2
se observa el equipo de nanoindentacion marca CSM Instruments ubicado en el 1.P.N. —
Centro de Nanociencias y Micro y Nanotecnologias. La prueba se llevd a cabo
utilizando un avance de penetracion de 100 mN/min hasta alcanzar una carga maxima de

50mN y reteniendo la carga durante 10 s seguido de la descarga.
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Figura 3.2 Nano indentador marca CSM.

3.4. Ensayo de tension en el acero AISI H13 nitrurado.

El ensayo de tensién es un ensayo destructivo el cual permite conocer varias
caracteristicas y propiedades de los materiales. Los ensayos de tension se utilizaran para
caracterizar y comparar el efecto de las condiciones de nitrurado del acero AISI H13. A
partir de los resultados obtenidos, es posible realizar una relacion estatico-dinamica para

estimar el limite de fatiga.

El acero AISI H13 y en sus condiciones endurecidas (véase la Tabla 3.2) fueron
caracterizados por pruebas de tension siguiendo los lineamientos de la norma ASTM
E8/E8M-09 (2009). Las dimensiones de la probeta de tension son las siguientes:
G=24+0.1, D=6.0+0,1, R=6, A=30 mm, (véase Figura 3.3).
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Figura 3.3 Probeta escala de la estandar segin norma ASTM E8/E8M-09.

La Figura 3.4 muestra las 4 condiciones de nitruracion realizadas durante 1 h.

Figura 3.4 Probetas de tension axial de condiciones a) 1AP, b) 1SP, c) 1Ay d) 1S.

Las pruebas de tension se realizaron en 1.P.N.-E.S.I.M.E. Ticoman, en una maquina
universal de pruebas mecanicas marca INSTRON modelo 8502 con capacidad de carga
de 250kN. La Figura 3.5 muestra la maquina y su respectivo médulo de control. Se
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utiliz6 un avance de 0.015+0.006 mm/min correspondiente al Tipo B, el cual es
utilizado para aplicaciones aeroespaciales, aleaciones para trabajo a alta temperatura y

aleaciones de titanio (ASTM E8/E8M-09, 2009).

Figura 3.5 Méaquina universal de pruebas mecanicas marca INSTRON modelo 8502.

3.5. Ensayo de fatiga en acero AISI H13 nitrurado.

El estudio de fatiga se desarroll en las condiciones con mejor limite de fatiga estimado
a partir de las pruebas de tension. Las probetas de fatiga mecanica se fabricaron
siguiendo los lineamientos del manual de la maquina RBF-200HT de Fatigue Dynamics
y de la norma ASTM E606/E606M-12 (2012). En la Figura 3.6 se muestra un esquema

de la geometria y dimensiones utilizadas para la fabricacion de las probetas.
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Figura 3.6 Probeta a de fatiga mecanica para especificaciones de maquina Fatigue Dynamics RBF-
200HT.

Las probetas para fatiga mecanica se fabricaron en torno CNC a partir de una barra de
acero grado herramienta AISI H13 de 13mm de didmetro. Posterior al maquinado, las
probetas se sometieron a un proceso de pulido para evitar concentradores de esfuerzos.
El proceso se realizé en torno convencional y se utilizd lija de papel de SiC en grado
ISO/FEPA 280, 320, 360, 400, 500, 600, 1000, 1500, 2000 y después de ello se
utilizaron esponjas abrasivas de 3M grado 3000 y 5000. Por su parte para el proceso de
pulido se utilizaron lienzos de microcloth y pasta de diamante con secuencia de tamafio
de particula de 9, 6, 3, 1 y 0.25 um. En la Figura 3.7 se muestra la probeta en acabado

espejo.

Al terminar el proceso pulido fueron llevadas a TERMITEC para realizarle el proceso de
nitrurado a las condiciones 1S y 7S. En la Figura 3.8a se aprecia su estado superficial al

salir del tratamiento.
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Figura 3.7 Imagenes de probetas de fatiga mecanica en acabado espejo después de proceso de lijado
y pulido.

Debido a la cantidad de residuos existente sobre la superficie a interés en las probetas
fue necesario someterlas a un proceso de limpieza de la superficie. En la Figura 3.8b se
muestra una probeta de condicion 7S después del proceso de limpieza, el cual se realizd

mediante alcohol etilico y pafio de microcloth.

Figura 3.8 a) Imagen de algunas muestras después de los diferentes procesos, el conjunto de probetas
a laizquierda son 1S y a la derecha 7S. b) Imagen de probeta condicion 7S después del proceso de
limpieza.
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Fue necesario realizar la medicion del didmetro de cada una de las probetas, ya que
debido al proceso de lijado y pulido pudieron haber variado las dimensiones. La
medicion precisa se desarroll6 mediante un micrémetro laser marca Mitutoyo modelo
LSM-512S que se muestra en la Figura 3.9. Finalmente, previo a los ensayos de fatiga
mecanica, cada una de las probetas se numerd para un correcto calculo de esfuerzo

aplicado en cada una de las pruebas.

Figura 3.9 Micrémetro laser Mitutoyo LSM-512S y médulo de control.

Las pruebas de fatiga se realizaron en el I.T.E.S.M. — C.E.M. utilizando una maquina
para pruebas de fatiga mecanica tipo viga en voladizo por flexion rotatoria marca
Fatigue Dynamics modelo RBF-200HT con capacidad de momento flexionante de hasta
200 libras-pulgada y una velocidad de rotacion de hasta 10,000r.p.m (véase figura 3.10).

El ensayo de fatiga mecénica se llevd a cabo a una velocidad de 6,000 r.p.m. para poder

comparar los parametros conocidos en cuanto a curva 6-N y limite de fatiga del acero

]
MARQUEZ SANCHEZ DAVID 34



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL j@%
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION

Grupo Ingenieria de Superficies

AISI H13, Se siguieron los lineamientos indicados en el manual de Fatigue Dynamics y

siguiendo las condiciones indicadas anteriormente en el trabajo de Yesildal et al. (2002).

Figura 3.10 Maquina para ensayo de fatiga por viga rotatoria en voladizo Fatigue Dynamics RBF-
200HT.

3.6 Fractografia.

Las probetas fracturadas, tanto de tension como de fatiga, se estudiaron
fractograficamente. Una vez fracturadas las probetas se guardaron en un recipiente con
desecante de silica para evitar el proceso de oxidacién. Todos los especimenes antes del
procedimiento fractografico se limpiaron con alcohol isopropilico en una maquina de
limpieza ultrasénica durante 10 min con el fin de remover cualquier contaminante

adherido a la superficie.

Las fractografias y analisis superficial se realizaron en el laboratorio de microscopia de
la SEDENA utilizando un microscopio 6ptico estereoscopico marca LEICA mostrado en
la figura 3.11a y un microscopio de barrido electronico que obtiene imagenes de alta
definicién mediante electrones electrodispersados, marca JEOL modelo JSM-6490LV

mostrado en la Figura 3.11b.
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Figura 3.11 a) Microscopio estereoscopico marca LEICA. b) Microscopio de barrido electrénico marca
JEOL modelo JSM-6490LV.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSIONES.

En el capitulo IV se estudiaré la formacion de las dos principales zonas de nitruracion
formadas durante el proceso. Se presentan las micrografias de las ocho diferentes
condiciones experimentales de acero AISI H13 nitrurado. Se presentan los resultados de
las pruebas de tension y fatiga. Se analizan las curvas o-g, las curvas o-N, se
determinan los limites de fatiga y se estudian los mecanismos de fractura producidos en

las probetas sometidas a tension y fatiga.

4.1 Formacion de nitruros.

La formacion de los nitruros en la superficie del acero AISI H13 se lleva a cabo de la
siguiente manera: primero, la mezcla al alcanzar la temperatura de fusion de 500 °C
comienza a descomponerse lentamente mediante oxidacion, en donde dos moléculas de
cianuro de sodio reaccionan con algin atomo inestable de oxigeno formando dos

moléculas de cianato de sodio.

2NaCN + 0 - 2NaCNO (4.1)

Asi, las dos moléculas de cianato de sodio reaccionan mediante un proceso de
descomposicion por oxidacion separandose en carbonato de sodio, nitrégeno y

mondxido de carbono.

2NaCNO + 0, - Na,CO5 + 2N + CO (4.2)
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Por la reaccion térmica, los productos de la Ec. (4.2) terminaran separandose obteniendo

carbonato de sodio, nitrdgeno y monéxido de carbono.

4NaCNO — 2NACN + Na,COs + 2N + CO (4.3)

Debido a que la superficie del acero actia como catalizador (lugar donde se presenta el
fendmeno de difusién atdmica del nitrégeno en el substrato) se formaran compuestos
cerdmicos conocidos como nitruros. A continuacion se mencionan las reacciones
posibles de nitruros en el acero AISI H13 debido a su contenido de elementos aleantes

(Pye, 2003).

Nitruros de hierro:

Fe, + (N) - Fe,N 4.4
Nitruros de cromo:

Cry + (N) = CryN (4.5)
Nitruros de manganeso:

Mn, + (N) - Mn, N (4.6)
Nitruros de molibdeno:

Mo, + (N) - Mo, N 4.7)
Nitruros de vanadio:

V, + (N) - V,N (4.8)
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En el caso del acero AISI H13 no es posible la formacion de la fase vy formada por el
compuesto Fe,N debido a su composicion y a las condiciones del proceso de nitruracion

en bafio de sales (temperatura y potencial de nitrégeno).

El efecto del enfriamiento es sumamente importante ya que dependiendo del medio
(aire 0 sales oxidantes) el material nitrurado obtendra propiedades particulares, por

ejemplo una mayor resistencia a la oxidacion.

El caso del enfriamiento en sales oxidantes, ademas de promover el rellenado de las
porosidades generadas al formarse la capa de compuestos, también provee de muy
buena proteccién contra la corrosion al material, el mecanismo de funcionamiento

quimico se explica a continuacion.

La siguiente reaccion en la capa de 6xido es posible cuando reacciona con el monoéxido

de carbono liberado en el proceso de nitruracion en bafio de sales:

Fe,05 + 3C0 - 2Fe + 3C0, (4.12)

Se forma hierro puro nuevamente (Fe) liberando dioxido de carbono (CO,).
Posteriormente, cuando el proceso termoquimico finaliza, las muestras ahora expuestas
al bafio de sales oxidantes a la temperatura de 380 °C reaccionan debido a que el proceso
utiliza un comburente u oxidante de alto potencial, formandose primariamente o0xido de

hierro (111) 0 magnetita en la superficie:

3Fe + 20, - Fe30, (4.13)

Sin embargo también se forma 6xido de hierro (11) en la superficie:
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4Fe + 30, - 2Fe, 03 (4.14)

También existe la formacion de 6xido de hierro (1) por la descomposicion de las sales

oxidantes:

Fe+0 - Fe0 (4.15)

Debido a la temperatura del bafio oxidante y a la continuidad del proceso de oxidacién,

los 6xidos de hierro (1) y (I1) reaccionan formando éxido de hierro (111):

FeO + Fe,05; — Fe30, (4.16)

Finalmente, aunque en menor medida, existe una reaccion mas debida a la

descomposicion de las sales oxidantes:

3Fe + 40 — Fe30, (4.17)

Una vez explicadas las reacciones para la formacion de nitruros en el acero H13 y las
reacciones del enfriamiento en sales oxidantes, se presentan las micrografias en las
siguientes figuras. La Figura 4.1a, muestra la micrografia para la condicion 1A, se
aprecia la capa de compuestos formada principalmente por el nitruro de hierro Fe,_3N.
Debido a que no se utilizé el pulido por golpeteo de perla de vidrio, se observa una
formacion mas uniforme y homogénea de la capa de compuestos en la zona mas externa
caracterizada por su porosidad. También se observa la formacion de grano y la perlita
esferoidal obtenida mediante el proceso de bonificado. En la Figura 4.1b, se muestra la
micrografia obtenida para la condicién 1AP, debido al pulido por golpeteo de perla de

vidrio presenta una capa de compuestos bastante irregular, generando discontinuidades
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que podrian provocar la nucleacion de grietas si el componente en esta condicion es
sometido a cargas ciclicas de fatiga mecanica. Se observa un espesor similar de capa de
compuestos siendo de 4.7um para la condicion 1A y 4.6um para la condicion 1AP; en el
caso de la zona de difusion es de 55.6um para la condicion 1A y 55.5um para la

condicion 1AP.

Figura 4.1 Micrografia de acero AISI H13 nitrurado a 580°C durante 1 h. a) Enfriado en aire, b) Enfriado
en aire y acabado pulido. Magnificacién a 100X.

En la Figura 4.2 se muestran las micrografias de las condiciones de 1 h de nitruracion
enfriada en sales oxidantes. En la Figura 4.2a, se muestra la micrografia para la
condicidn 1S presentando una menor porosidad debido al enfriamiento en bafio de sales
oxidantes (M. Kurz, 1999; F. Cajner et al., 2003) rellenando la porosidad formada en la
capa de compuestos durante el proceso de nitrurado con 6xido, que en mayor parte esta
compuesto por oOxido ferroso-diférrico (FesO,). Este 6xido proporciona una buena
resistencia a la corrosion. En la Figura 4.2b se muestra la micrografia obtenida para la
condicion 1SP, con cierto dafio en la capa de compuestos debido al pulido por golpeteo
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de perla de vidrio. Se observa un espesor similar entre las condiciones 1S y 1SP, la capa
de compuestos para ambas condiciones es de 4.3um y para las zonas de difusion de

56um, aproximadamente.

Figura 4.2 Micrografia de acero AISI H13 nitrurado 580°C durante 1 h. a) Enfriado en sales. b) Enfriado
en sales y pulido. Magnificacion 100X.

En la Figura 4.3 se muestran las micrografias de las condiciones 7A 'y 7AP, se aprecia la
formacion de una capa de compuestos y zona de difusion con espesores similares entre
ambas condiciones, ademas de mostrar un espesor mayor al de las condiciones
nitruradas durante 1 hora. En la Figura 4.3a se muestra la micrografia obtenida para la
condicién 7A que debido a la reaccion de los nitruros con el Nital se observa una zona
de difusion formada principalmente por el nitruros Fe;¢,N, y de la perlita esferoidal
(observada por la diferencia de potencial electroquimico entre las fases de hierro a
“ferrita” y Fe;C “cementita”, de modo que aparece oscurecida la zona de contacto. En

la Figura 4.3b se observa la condicion 7AP mostrando una superficie muy irregular en la
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capa de compuestos. Las condiciones de 7A y 7AP tienen espesores similares de 9 y

128um para zona de compuestos y zona de difusion, respectivamente.

80 pm

80 pm

Figura 4.3 Micrografias del acero AISI H13 nitrurado a 580°C durante 7 h. a) Enfriado en aire, b)
Enfriado en aire mas pulido. Magnificacion 50X.

En la Figura 4.4a se muestra la micrografia obtenida para la condicién 7S, existente
cierta consistencia uniforme de la zona porosa al rellenar los poros con oxido durante el
proceso de enfriamiento por sales. La principal diferencia con la condicion 7SP en esta
condicidn al igual que en las demas que han sido sometidas al proceso de pulido por
golpeteo de perla de vidrio, es que el espesor de capa de compuestos se ve ligeramente
reducido y con una irregularidad en la superficie (Figura 4.4b). El espesor para estas

condiciones es de 8um Yy 56um para la zona de difusion.

En la Tabla 4.1 se observa la importancia del tamafio de la zona de difusion y la
relacioén capa/zona de difusion entre 6.4 y 8.4%. La descomposicion de la fase € en fase
a’’, sea probablemente por el enfriamiento més lento de las muestras al realizarse en

sales oxidantes (380°C). El pulido produce una superficie irregular formando micro
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concentrador de esfuerzos, lo cual seria nocivo en aplicaciones de fatiga mecanica ya

que estos podrian actuar mas adelante como iniciadores de grieta.

Figura. 4.4 Micrografia de acero AISI H13 nitrurado a 580°C durante 7 horas. a) Enfriado en sales, b)
Enfriamiento en sales y acabado pulido. Magnificacién 50X.

Tabla 4.1 Espesores de fases y zona de difusion en el acero AlSI H13 nitrurado.

Condicion de I Capa
. - Capa de compuestos (pum) Zona de difusion (um)  compuestos/Zona de
nitruracion o
difusion (%)

1A 47+1.3 55.6£2.8 8.4

1AP 4.6£1.5 55.5+2.3 8.3

1S 4.4+1.2 56.4+3.3 7.8

1SP 4.3+1.4 56.4£3.8 7.6

TA 94115 128.612.4 7.3
TAP 9.1+1.4 128.4+2.2 7

7S 8.8t1.3 131.9+£3.4 6.6

7SP 8.6t£1.8 131.5+£3.9 6.5

En el trabajo de difraccidn de rayos X realizado por Wenceslao Jiménez, se estudia la
composicion de la superficie del acero AISI H13 bonificado y de las condiciones de
nitruracion mostradas en la Tabla 3.2. En el acero AISI H13 nitrurado, ademéas de
encontrarse la presencia de elementos aleantes como el cromo, molibdeno y vanadio
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difundido en el hierro, también es posible constatar la presencia de la fase € formada por
el nitruro de hierro Fe,_s;N constituyente primordial de la capa de compuestos en las
condiciones enfriadas en aire, independientemente del tiempo de nitruracion. Sin
embargo, en las condiciones enfriadas en sales oxidantes, ademas de existir la presencia

de la fase ¢, existe la presencia de magnetita y Oxido ferroso-diférrico (Fe3Oy).

4.2 Dureza por indentacién instrumentada.

Debido a la diferencia de espesores obtenidos entre las condiciones de 1 y 7 h, los
perfiles realizados varian en la profundidad caracterizada. Para 1 hora se realizaron 6
indentaciones y 12 indentaciones para 7 h. La primera indentacion se realiz6 a 5 pum,
aproximadamente. Se observa que independientemente del tiempo de tratamiento de
nitruracion y el medio de enfriamiento existe un comportamiento de la curva de dureza

similar (véase Figura 4.5).

Entre la condicion de enfriamiento al aire y en sales oxidantes no existe un efecto
importante en la dureza. El efecto del pulido produce una irregularidad en la parte mas
superficial de la probeta y por lo tanto a la distancia de 2-3um no se puede evaluar la
dureza. La méaxima dureza alcanzada en la zona de compuestos es superior a los 15GPa
a 5um; a partir de la zona de compuestos, la dureza disminuye gradualmente hasta 10-
9GPa en la zona de difusion (50 y 130um para condiciones de nitruracion 1y 7 horas,
respectivamente). Finalmente en el substrato, la dureza caracteristica es de 4 GPa. Este

comportamiento es razonable ya que la difusion intersticial del nitrégeno disminuye
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conforme es mayor la profundidad de difusion. La desviacion estandar de los valores de

dureza, no se incluyen en la grafica debido a que en todos los casos es menor al 10%.

El estudio de indentacion instrumentada se limité a la obtencion de la dureza, debido a
que existe ya un estudio mas exhausto en el trabajo Lopez (2013) y solo se establecié la

dureza maxima alcanzada en cada una de las condiciones como referencia en las pruebas

de fatiga.
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Figura 4.5 Perfil de dureza para las condiciones de nitrurado a) Tiempo de exposicion 1 hora, b) Tiempo
de exposicion 7 horas.
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4.3. Curvas o-<.

En la Figura 4.6 se observan las curvas o-¢ del acero AISI H13 bonificado, y del AISI
H13 nitrurado a 1 y 7 h con sus respectivos modos de enfriamiento y acabado
superficial. En la region elastica se observa un cambio en la pendiente para el acero
AISI H13 nitrurado en comparacion con el bonificado (sin nitrurar), que se ve reflejado
en la magnitud del médulo de elasticidad mayor a 300GPa para todos los casos de
condicidn nitrurada; la capa de compuestos le otorga mayor rigidez al acero tratado y
eleva la pendiente en la parte elastica. No hay un efecto importante en cuanto al tiempo
de nitrurado en la zona elastica, los valores de modulo de elasticidad son cercanos. Para
el esfuerzo de cedencia en las condiciones de 1 h nitrurado se elevd ligeramente
tomando de referencia al acero H13 bonificado (726MPa), pero para las condiciones de
7 h aumento hasta valores cercanos a los 900MPa. El efecto del espesor de zona de
difusion ya toma importancia en el esfuerzo de cedencia, ya que la diferenciaentre 1y 7
h de nitruracién, es aproximadamente 100MPa, mayor para la segunda. También existe
una tendencia de incrementar el esfuerzo de cedencia en el modo de enfriamiento en
sales en comparacion al aire. De la Figura 4.8 también se puede concluir que existe una
mayor tenacidad para las condiciones nitruradas de 7 h que las de 1 h. Sin embargo, para
todos los casos de nitruracién, la deformacion permisible previo a la ruptura es menor
que el H13 bonificado; este comportamiento es cuantitativamente sustentado por el
porcentaje de elongacién con valores cercanos a 7.5, 6.1 y 4.6% para el acero AISI H13
bonificado, nitrurado 7 h y 1 h, respectivamente. La zona de difusion afecta
probablemente la velocidad de crecimiento de grieta provocando que sea mas lento
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debido a la presencia de nitruros con dureza ligeramente menor provocando se
incremente la ductilidad conforme se acerca al nucleo. Para las condiciones 1AP y 1SP
existe un cambio en la estriccion del material, comunmente llamado “cuello de botella”
después del endurecimiento por deformacion influyendo considerablemente en la

tenacidad del material.
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Figura 4.6 Curvas o-¢ del acero AISI H13 bonificado y nitrurado.

Para la nitruracion a 7 h, no existe una diferencia a resaltar en cuanto al pulido y modo
de enfriamiento; la condicion 7SP presenta la menor tenacidad y por ende el menor
porcentaje de elongacion con valor de 5. 9 %, esto probablemente debido a la relacion de

la falta de homogeneidad observada en analisis metalografico lo cual se corroborara mas
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adelante mediante un analisis superficial realizado a la capa de compuestos y el posible

dafo existente debido al pulido por golpeteo de perla de vidrio.

Finalmente, se observa que para todas las condiciones nitruradas se incrementd el
esfuerzo Gltimo en comparacion con el acero AISI H13 bonificado. En general, el
esfuerzo dltimo para 1 h fue mayor ligeramente que para 7 h, esto posiblemente tenga

relacion con el porcentaje C.C. /Z.D.

Las propiedades mecéanicas determinadas mediante el estudio de las curvas c-¢ se

muestran en la Tabla 4.2.

Tabla 4.2 Propiedades obtenidas de las curvas o-¢ de Acero AISI HI3nitrurado.
Resistencia a

Condicion Esfuerzo de Modulo de

de cedencia elasticidad la tension o Porcentaje de elongacion (%o):
nitruracion (MPa): (GPa): ’ _esfuerzo
altimo (MPa):

H13 726 195 1,406 75
1A 795 315 1,603 49
1AP 773 338 1,581 45
1S 836 362 1,586 4.7
1SP 808 380 1,588 45
7A 884 304 1,529 6.1
7AP 882 401 1,524 6.1
7S 903 306 1,511 6.5
7SP 867 384 1,495 59

4.3.1. Relacion de las propiedades mecanicas a la tension-limite de fatiga.

Para obtener un valor aproximado del limite de fatiga para las condiciones nitruradas a
partir de las propiedades mecénicas obtenidas por las curvas c-¢ se optd por aplicar ocho
ecuaciones analitico-empiricas. Sin embargo, la ecuacién de Lequis, Buchholtz &

Schultz fue la que mejor se aproxima al limite de fatiga del acero H13 bonificado
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existente en literatura e incluye el mayor numero de propiedades mecénicas estaticas
haciendo la estimacion mas completa. La Tabla 4.3 se mencionan las ecuaciones

utilizadas (Lalanne, 2009).

Tabla 4.3 Ecuaciones de relacién propiedades mecénicas tensiles-limite de
fatiga.* Para mayor referencia véase Lalanne (2009).
Ecuacion de Brand.
Ecuacion de Brand & Sutterlin.
Ecuacion de Maylander.
Ecuacion de Heywood.
Ecuacion de Stribeck.
Ecuacion de Houdremont & Maylander.
Ecuacion de Rogers.
Ecuacion de Lequis, Buchholtz & Schultz.

Ecuacion de Lequis, Buchholtz & Schultz

La ecuacion de relacion de Lequis et al., (1933), es la primera en unificar tres
parametros, el esfuerzo de cedencia (R,), el esfuerzo ultimo (R,,) y el porcentaje de
elongacion (A%), permitiendo a la ductilidad ser un pardmetro el cual puede tender a
estimar resultados mas cercanos al limite de fatiga real. La ecuacion de Lequis,

Buchholtz & Schultz se expresa por medio de la Ec. (4.18):

op = 0.175((R, + Ry) — (A% — 100)) (4.18)

En la Tabla 4.4 se muestran los resultados obtenidos mediante la ecuacion de relacion de

Lequis, Buchholtz and Schultz:

]
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Tabla 4.4 Resultados de estimacion del limite de fatiga para las condiciones de
modificacion superficial del acero AlSI H13mediante la ecuacion de (Lequis et al.,

1933).
- Esfuerzo Re5|sten_(:]a Porcentaje .

Condicion a la tension Limite de o P

de de . o esfuerzo de ., resistencia a la 7o Aumento “Limite de
. iy cedencia s elongacion . ) fatiga estimado”
nitruracion (MPa): Gltimo (%): fatiga (MPa):

) (MPa): :

H13 726.481 1,406.695 7.53 473.23 -

1A 795.7 1,603.31 4.9 519.778 9.836

1AP 773.325 1,581.873 457 512.114 8.216

1S 836.914 1,586.06 4.76 523.972 10.722

1SP 808.043 1,588.009 4,53 519.263 9.727

A 884.862 1,529.911 6.15 522.524 10.416

TAP 882.668 1,524.886 6.12 521.260 10.149

7S 903.549 1,511.366 6.56 522.544 10.42

7SP 867.379 1,495.157 5.95 513.384 8.485

Como se observa las condiciones con los mayores porcentajes de aumento estimados
mediante la ecuacién de Lequis, Buchholtz & Schultz para la condicién 1S y 7S es de
10.722% y 10.42% respectivamente en comparacion con el acero AISI H13 bonificado.
Esto permite seleccionar a estas dos condiciones como las dos principales para estudiar a
fatiga mecanica. Sin embargo, es necesario comparar los resultados fractograficos y de

analisis superficial para seleccionar las dos principales condiciones a estudiar.

4.3.2. Fractografia.

En la fractografia de acero AISI H13 bonificado Figura 4.7a se presenta una falla tipica
de aceros de alta resistencia. Se observa cierta deformacion pléstica y estriccion del
material; existe un mecanismo de fractura mixto ductil-fragil, con una zona fibrosa en la
parte central caracteristico de la deformacion plastica del material y la creacion de
tipicas hondonadas; es considerada esta zona como el inicio de fractura. Posteriormente,

cuando los esfuerzos no pudieron ser distribuidos perpendicularmente a la aplicacion de
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la carga, los esfuerzos cortantes se distribuyen inicidndose el proceso de estriccion.
Inmediatamente el material comenz6 a fragilizarse debido al proceso de endurecimiento
por deformacion plastica y termind teniendo una fractura subita de apariencia semi-fragil
generando las zonas de desgarre. La Figura 4.7b representa la zona fibrosa, se observa
la formacion de microvacios debido a la separacion del material en hondonadas
(hollows), logrando deformar los granos. La separacion se desarroll6 en los limites de
grano, por lo tanto es una fractura de tipo intergranular, e inclusive es posible apreciar
también un carburo esferoidal (cementita globular), el cual se generd tras el proceso de

bonificacion del mismo acero.

Zonade desgarre *

Figura 4.7 Fractografia de probeta de acero AISI H13. a) Magnificacion de 25X, b) detalle de
zona fibrosa, magnificacién 500X.

En la Figura 4.8 se observa la fractografia de la condicion 1A con una deformacion

transversal menor a la del acero AISI H13 bonificado, con inicio de grieta en la
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superficie del material caracteristica de fractura fragil debido a los nitruros de alta
dureza. Se observa iniciaciones de grieta en diversos niveles de la probeta mostrando
una superficie de fractura muy escalonada e irregular y teniendo en el final de la fractura

una zona de desgarre con zonas granulares que indican un mecanismo de fractura ddctil.

Fractura de
NR_canismo fragil
\N .

NP de grieta”
\

Figura 4.8 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (1A) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.9 se observa la fractografia de la condicion 1AP presenta menor
estriccion que el acero AISI H13 bonificado, y por ende mostrando una menor
deformacion del area transversal, aparentando a primera vista una fractura de tipo fragil;
con avance de grieta transgranular (clivaje), permitiendo con ello una velocidad de
fractura alta, posteriormente teniendo una reduccion de velocidad de crecimiento, debido
a la zona de difusion y substrato hasta terminar siendo una fractura de mecanismo ddctil

en la zona granular.
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Figura 4.9 Fractografia de probeta de acero AlSI H13 (1AP) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.10 se observa la fractografia de la condicion 1S, al igual que en la
condicion 1A el crecimiento de grieta se identifica mediante las marcas de patron de
chevron, las cuales muestran una falla subita de mecanismo mixto ductil-fragil, siendo la
iniciacion de la grieta al igual que en la condicidon 1A a diferentes niveles de la probeta
en la superficie del material teniendo un comportamiento totalmente fragil. Muestra una
superficie de iniciacion de grieta muy escalonada e irregular generando una zona de

desgarre en el substrato, lo cual indica un mecanismo de fractura ductil.

]
MARQUEZ SANCHEZ DAVID 54



SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION

A
INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL 2 @
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA ( ; S

Grupo Ingenieria de Superficies

- .
Fractura de
mecanismo fragil
“Inicio de grieta”

"?::\

&L
A\

Zo\ia} granular

ok Zona de desw / /
4

o~

Figura 4.10 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (1S) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.11 se observa la fractografia de la condicion 1SP se observa una fractura
mas homogénea en donde puede apreciarse mediante las marcas de patron de chevron la
direccién de avance de grieta siendo el inicio de esta la superficie modificada del
material mostrandose fractura de mecanismo fragil hasta llegar a la zona de difusion y
substrato con mecanismos de arresto de grieta los cuales redujeron la velocidad

permitiendo la existencia de zona granular.
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Figura 4.11 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (1SP) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.12 se observa la fractografia de la condicion 7A. En esta condicion se
aprecia una estriccibn mucho mayor que la condicion 1A, lo cual es posible observarlo
mediante la elongacion (Tabla 4.2). Se observan marcas de patron de rio, mostrando una
falla subita de mecanismo mixto ddctil-fragil. En la superficie, que es la zona de
iniciacion de grieta se aprecia un mecanismo totalmente fragil con zonas de desgarre

visibles, existiendo finalmente fractura de mecanismo ductil en la zona granular

En la Figura 4.13 se observa la fractografia de la condicion 7AP. Se aprecian marcas de
chevron, las cuales muestran una falla stbita de mecanismo mixto ductil-fragil. En la

zona de iniciacion de grieta, zona granular y zona de desgarre.
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Figura 4.13 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (7AP) a una magnificacion de 16X.

]
MARQUEZ SANCHEZ DAVID 57



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION

Grupo Ingenieria de Superficies

En la Figura 4.14 se observa la fractografia de la condicidn 7S. Se aprecian marcas de
patrén de chevron las cuales muestran una falla subita de mecanismo mixto ddctil-fragil;
el inicio de grieta al igual que en las demas condiciones fue en la superficie del material
en donde se observa una fractura fragil, y teniendo en el final de la fractura una zona de

desgarre con zonas granulares que indican un mecanismo de fractura ductil.

& Fractura de mecanismo fragil

S k % . “Inicio de grieta”
MR }«s Lo
RO R ;‘;:‘?':" N
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Figura 4.14 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (7S) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.15 se observa la fractografia de la condicion 7SP. Se puede observar
como inicia la grieta en la superficie teniendo una apariencia de fractura de mecanismo
fragil formandose marcas de rio y patron de chevron delimitando un patrén de
crecimiento de grieta transgranular a intergranular, terminando en zonas de desgarre y

zonas granulares con una apariencia de mecanismo de falla ductil.
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Figura 4.15 Fractografia de probeta de acero AISI H13 (7SP) a una magnificacion de 16X.

En la Figura 4.16a y Figura 4.16b se observa el detalle de zona granular de la condicion
1AP y 1SP, con un comportamiento muy similar entre ellas, siendo posible observar una
fractura de mecanismo mixto, con zonas de fractura intergranular e inter-transgranular
pero con una mayor tendencia a esta Ultima. Se aprecia claramente los limites de grano
en donde sucedié la formacion de las superficies de fractura y también puede observarse
una gran cantidad de formacion de microvacios en la zona intergranular y en la zona

inter-transgranular.

En la Figura 4.16¢ y Figura 4.16d se observa el detalle de zona granular de la condicion
7AP y 7SP, muestra una fractura intergranular ademés una gran cantidad de formacion
de microvacios en zonas de limite de grano. También en algunas zonas es posible

apreciar un mecanismo de fractura inter-transgranular, sin embargo es apreciablemente
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menor en comparacion a las condiciones de 1 hora de tratamiento, asemejando un

comportamiento similar al del acero AISI H13 bonificado.

Ffaétura intergranular

)

Microvacios

Figura 4.16 Detalle de zona granular a magnificacién de 500X de condiciones a) 1AP, b) 1SP, c) 7AP,
d) 7SP.

En la Figura 4.17a y Figura 4.17b se muestra el detalle de la iniciacion de grieta para la
las condiciones 1AP y 1SP, respectivamente. Se observa un crecimiento de grieta
transgranular, hasta llegar al substrato y zona de difusion en donde se generaron arrestos

de grieta debido a la existencia mayor tenacidad de estas zonas, y con ello reduciendo la
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velocidad de fractura considerablemente, generandose una fractura de tipo trans-

intergranular y por altimo un avance de tipo intergranular de la misma grieta.

En la Figura 4.17c y Figura 4.17d se muestra el detalle de la iniciacion de grieta para la
las condicio.nes 7AP y 7SP, respectivamente. Se tiene un avance y comportamiento de
grieta muy similar a las condiciones 1AP y 1SP. Sin embargo, en las condiciones de 7 h
se observa un mecanismo transgranular mas pequefio, posiblemente debido a un avance
mas lento de grieta y una mayor deformacién pléstica observado como crecimiento de

grieta inter-transgranular e intergranular.

(79
Fractura trans-
intergranular

T W

S i 5
\ fractura trans-intergranular

Eractura transgranular

)7

Figura 4.17 Detalle de inicio de grieta a magnificacion de 500X de condiciones a) 1AP, b) 1SP, ¢)
TAP, d) 7SP.
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4.3.3. Analisis superficial.

El Andlisis de la superficie ha sido importante sobre todo para poder comprender el
comportamiento diferente de las condiciones pulidas. Por ejemplo, para la condicion 1A
(Figura 4.18) se observa cierta porosidad normal y una linea de referencia regular en las
metalografias (parte externa de la probeta). En cambio, para la condicion 1AP se observa
porosidad pero con algunos concentradores de esfuerzo producidos por el pulido con
perla de vidrio, incluso la formacién de micro-grietas en algunos casos (7SP). Las
condiciones enfriadas en sales oxidantes presentan un rellenado por Oxido ferroso-
diférrico como lo presenta la condicion 7S. El pulido podria causar un efecto
desfavorable en el comportamiento a fatiga resultado como concentradores de esfuerzo
en la superficie del material. El efecto del pulido también parece afectar el
comportamiento en tension ya que 3 de las cuatro condiciones pulidas fueron de las de
rendimiento mas bajo; sin embargo, se necesitaria un estudio mas profundo para

confirmar esta hipotesis.
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Figura 4.18 Imégenes obtenidas mediante MBE a una magnificacion de 2000X de las
condiciones a) 1A, b) 1AP, ¢) 7Sy d) 7SP.

Al comparar los resultados de la ecuacion Lequis et al., (1933) ademas de los resultados
observados en los estudios metalograficos, de indentacion instrumentada y los resultados
a observar en el proceso de fractografia y analisis superficial se seleccionaron como las

dos principales condiciones a estudiar a fatiga mecanica las condiciones 1Sy 7S.
4.4. Curvas 6-N.

Después de la preparacion de las probetas y tomandose en cuenta las condiciones de
estudio se procedid a llevar a cabo la determinacion de la curva o-N. Para las
condiciones de 1Sy 7S se estimd el limite de fatiga a un ciclaje de 3X10° mediante el
método de Nakazawa y Kodama (1987). La condicidon de bajo ciclaje es muy importante
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para disefio de recipientes a presion, en el caso de la region de alto ciclaje es muy
importante para el disefio de componentes y estructuras mecanicas. Y es por esto la gran
importancia de considerar varios factores como el acabado y fragilidad superficial
existente, la homogeneidad del material en relacién a inclusiones no metélicas y la

existencia de microvacios los cuales actllan como concentradores de esfuerzo.
La curva 6-N obtenida para la condicion 1S y 7S se muestra en la Figura 4.19. Ambas

condiciones mostraron un comportamiento tipico de aceros de alta resistencia teniendo
una pendiente pronunciada en la zona de bajo ciclaje y gradualmente alcanzar el limite
de fatiga. En la region finita de la curva el comportamiento es parecido, pero la
condicion 7S soportd mayor nivel de esfuerzos debido a la zona de difusién y

probablemente al efecto de los esfuerzos residuales de mayor magnitud.

Por la naturaleza del ensayo de fatiga en donde pueden existir diferencias en la vida total

a la fatiga entre los especimenes sometidos al mismo nivel de esfuerzo se optd por
linealizar las curvas 6-N tomando en base la norma ASTM E739 la cual parte del trabajo
estadistico y de regresion lineal realizado por (Lee et al., 1999; Wirshing, 1983). Esta
dispersion en los resultados es debido a la heterogeneidad de la estructura cristalina del

material, la anisotropia, esfuerzos residuales, imperfecciones, preparacion, etc.
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Figura 4.19 Curvas c-N obtenidas mediante el ensayo de fatiga en viga rotatoria para las condiciones
1Sy7S.

A continuaciéon se menciona brevemente el procedimiento para la determinacion de las
curvas o-N linealizadas y factores determinados. EI modelo de regresion lineal por

minimos cuadrados es el siguiente:

Donde ¢ es el error y que seré calculado mas adelante como un coeficiente de variacion

mediante la desviacion estandar de los resultados, por lo tanto:
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Debido a que los valores a estimar de €, y C, son obtenidos mediante la minimizacion
de la sumatoria del cuadrado de la desviacion de los valores en funcion de Y entonces se

sustituye y se incluye en la sumatoria a ng (nimero de pruebas):
A2= 375 Cy + C1X (4.22)

Se aplica el método de los minimos cuadrados mediante el uso de derivadas parciales ya
que se busca obtener la pendiente de una funcion en determinado eje. Se analiza la

funcion A? respecto de la variable C, y se obtiene:

A2 Ng
ac, Yo 2(Y;—C, - C1 X)) (—1) =0 (4.23)
También se analiza la funcion A? respecto de la variable €, y se obtiene:

A2

ac, Y 2(Y;— Cy — €1X) (X)) =0 (4.24)

Obteniendo como producto de las Ec. (4.23) y (4.24):

_ M XX Vi XX XY

C (4.25)
17 s sx2-Exp?
Yi—C1XY X;
C, =&k (4.26)
Ng
Sustituyendo por datos obtenidos en la curva 6-N para la condicion 1S se obtiene:

C, =-13.86 (4.27)

C, = 43.29 (4.28)
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Sustituyendo por datos obtenidos en la curva 6-N para la condicion 7S se obtiene:

C, =-18.15 (4.29)
C, = 55.5 (4.30)

Se calcula el exponente de resistencia a la fatiga (b) para la ecuaciéon de Basquin en
relacion al nimero de ciclos, representandolo en la Ec. (4.31), y se sustituye para la

condicion 1S:

b=1/y (4.31)
b =-0.07 (4.32)

Sustituyendo datos de igual manera se calculé el exponente de resistencia a la fatiga para

la para la condicion 7S se obtiene:

b = -0.06 (4.33)

El exponente de resistencia a la fatiga para materiales metalicos probados en probetas
sin muescas su valor es de entre -0.05 a -0.2, sin embargo para probetas con un acabado

superficial y preparacion correcta su valor es de alrededor de -0.1.

Luego se procedid a calcular el coeficiente de resistencia a la fatiga mediante la Ec.

(4.34) considerando los datos obtenidos y aplicando logaritmicos base 10.

S = 102D (4.34)

Siendo el valor para la condicion 1S de:
S e = 1043292007 = 1322 45MPa (4.35)

Siendo el valor para la condicién 7S de:

Ss = 103557006 = 1138.5MPa (4.36)
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Para la relacion de la desviacion estandar (o), con la curva promedio se utiliz6 el

coeficiente de variacion del coeficiente de resistencia a la fatiga (Csrf), el cual se

representa de la siguiente forma:

Cs, = 10®?+0s?) (4.37)

Sustituyendo se obtuvo el valor del coeficiente de variacion de S 'f para la condicion

1S de:

Cs, = V10000727 = 0,012 (4.38)

Sustituyendo se obtuvo el valor del coeficiente de variacion de S 'f para la condicion

7S de:

Cs, = V10000607 = 0,672 (4.39)

Tabla 4.5Valores de exponente de resistencia a la fatiga, coeficiente
de resistencia a la fatiga y porcentaje de confiabilidad de
condiciones 1Sy 7S.

Porcentaje de

b. §’y (MPa). confiabilidad (%6).
1S -0.07 1322.45 99.98
7S -0.06 11385 99.32
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El intervalo de confianza, el cual la ASTM lo estipula en un 95% para que exista
confiabilidad en el desarrollo de la prueba y en los datos obtenidos mediante el célculo
logaritmico realizado anteriormente. Tenemos entonces que para la condicion 1S seria
de (99.98%) y para la condicion 7S seria de (99.32%), datos considerablemente buenos

y lo cual permite corroborar una confiabilidad bastante préxima de datos en las pruebas.

Mediante las curva o-N se puede comprender la importancia de la zona de difusion en el
nitrurado. En el caso de la condicién 7S, la relacion de zona de compuestos/ zona de

difusion de 6.6% menor a 7.8% de 1S

Como generalidad, se observa un comportamiento en el cual a medio y alto nimero de
ciclos la condicion 7S tiene un mayor desempefio y es que cabe recordar que tiene un
esfuerzo de cedencia mayor de 903MPa, contra 836MPa de la condicion 1S; este valor
indica una mayor tenacidad o capacidad de absorber energia mediante deformacion,
propiedad muy importante a nivel microscépico para condiciones de fatiga mecéanica a
alto ciclaje. Otro factor importante es la magnitud de los esfuerzos residuales que debido
al tipo de enfriamiento cambiaran de tensiles a compresivos cuando el enfriamiento pasa
de realizarse al aire a bafio en sales oxidantes; ademas, la magnitud cambiara en funcién

del tiempo de nitruracion. El estudio de los esfuerzos residuales queda fuera del alcance
del presente trabajo. En la Figura 4.20, se muestran las curvas o&-N linealizadas para las

condiciones 1Sy 7S.
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Figura 4.20 Curvas o-N linealizadas para norma ASTM E739-10 obtenida para condicion 1Sy 7S.

4.4.1. Determinacion de limite de fatiga.

El limite de fatiga se determin6 mediante el método conocido comUnmente “de escalera”
propuesto por Dixon-Mood, (1948) en donde los datos a tomar en cuenta son los eventos
menos frecuentes, y al igual que en el método anterior se divide en determinados niveles
para obtener una aproximacion estocastica del limite de fatiga real del material. En la
Figura 4.21 se muestran las pruebas realizadas para el método de escalera para la

condicion 1S.
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Figura 4.21 Prueba método de escalera para determinar esfuerzo limite de fatiga de condicién 1S.

Para este método se utiliza la siguiente nomenclatura:

S, =Nivel de esfuerzos.

d = Incremento de esfuerzos.

npy,; = NUmero de evento menos frecuente en el nivel de esfuerzos i.
us =Media.

o, =Desviacion estandar.

A continuacion se desarrolla el calculo del método de escalera para las condiciones

estudiadas en fatiga considerando un incremento de esfuerzo (d) = 15 MPa

]
MARQUEZ SANCHEZ DAVID 71



-4 Z
INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION

Grupo Ingenieria de Superficies

i == 0 SO :470 MPa nDM’O :5

i = 1 Sl =485 MPa TLDM’l =O

l: = 2 SZ :500 MPa nDM’Z :0

i = 3 53 =515 MPa nDM'3 =0

X Npy =5

Primero se determina una estimacion por el método estocastico el nivel de esfuerzo del

limite de fatiga.

Apwu T3 (npui) = (0)(5) + (1)(0) + (2)(0) + (3)(0) = 0 (4.40)
Bpu = Xiza(D?(npm,i) = (0)2(5) + (1)2(0) + (2)2(0) + (3)2(0) = 0 (4.41)
us =(S, + d)(zAr?;wM + %) =470 MPa+15(§ + %) =477.5 MPa (4.42)

Ahora se determinard la desviacion estandar aproximada.

(Bpm)(Xnpm,i) —App2 _ (0) (5)—02
= =0 4.43
Enpm,i)? (5)? (443)

Como:
0<0.3
Por lo tanto:

os = (0.53)(d) = (0.53)(15) = 7.95 MPa (4.44)
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En la Figura 4.22 se muestran las pruebas realizadas para el método de escalera para la

condicion 1S. Se considera un incremento de esfuerzo (d) = 11 MPa

# Probeta fracturada
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.
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L
=
o
N 520 4
[
= . . L .
7]
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o 510 4
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<
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Figura 4.22 Prueba método de escalera para determinar esfuerzo limite de fatiga de condicién 7S.

i == 0 SO :493 MPa nDM'O :1

i=1 Sl =504 MPa nDM'l =4

i == 2 SZ :516 MPa nDM’Z :0

i == 3 53 :527 MPa nDMlg :0

i=4 54 =538 MPa nDMA_ =0
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X Npy =5

Se determina una estimacion por el método estocéstico el nivel de esfuerzo del limite de

fatiga.
Apu ZiZo@ (npw,:) = (0)(1) + (DA + (2)(0) + (3)(0) = 4 (4.45)
Bpwm = XiZ5(D)*(npm,) = (0)2(1) + (1D2(4) + (2)%(0) + (3)%(0) = 4 (4.46)
us =(S, + d)(;f;‘:/[ +2) =493 MPa+11(< + 1) =507.3 MPa (4.47)

Ahora se determinard la desviacion estandar aproximada.

(Bpm)XEnpm,i) —Apnz  (4) (5)—42
CromE 0 (4.48)

Como:

0.16<0.3

Por lo tanto:

o, = (0.53)(d) = (0.53)(11) = 5.83 MPa (4.49)

En la Tabla 4.5 se muestra una comparativa de los limites de fatiga estimados y el
porcentaje de aumento en relacién al acero AISI H13 del estudio realizado por (R.

Yesildal, 2002).
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Tabla 4.6 Limite de fatiga estimados mediante método de escalera
para condicion 1S, 7Sy H13 (R. Yesildal, 2002).

o (MPa). Aumento (%0). Desviacion estandar.
H13 432
18 477.5 10.53 7.95
7S 507.3 17.43 5.83

4.4.2. Fractografia.

Se realizaron estudios de fractografia a las probetas nitruradas 1S y 7S sometidas a bajo
y alto ciclaje. En la Figura 4.23a se observa la fractografia de la condicion 1S sometida a
una amplitud de esfuerzo de 786MPa y que tuvo una vida total a la fatiga de 7X10?
ciclos. La fractura por el alto nivel de esfuerzos aparenta en su totalidad un mecanismo
de falla fragil. Pero es posible identificar las zonas de iniciacion de grieta con fractura
(transgranular), una zona de transicion de grieta transgranular intergranular y en el
resto de la probeta con fractura intergranular. Incluso se aprecia el avance de grieta entre
los limites de grano del material hasta finalizar en una marca de patrén de Ratchet
(formacion que se genera cuando existen iniciaciones de grieta a niveles distintos y se
encuentran en un mismo plano en determinado momento). En la Figura 4.23b se
observa la fractura intergranular en donde se aprecia formacion de microvacios. En el
detalle de la Figura 4.23b se aprecia la formacion de microvacios en el limite de grano,

evidenciando una fuerte deformacion microplastica de mecanismo duactil. También se
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muestra una direccionalidad de crecimiento en funcion de los esfuerzos generados
durante la prueba. En la figura 4.23c se observa la fractografia de la iniciacion de grieta,
se aprecia una fractura totalmente transgranular. La grieta se inicio entre la zona de
difusion y el substrato. En el detalle de la Figura 4.23c se observa la formacion de
estrias debido al deslizamiento ciclico de las dislocaciones existentes en los granos,
caracterizando una fuerte deformacion microplastica. También se observa la
direccionalidad del crecimiento de grieta por la formacion de estrias (bandas de
deslizamiento) dificilmente observables en aceros aleados debido a la resistencia al

deslizamiento de dislocaciones (Mdser, 2007).

Patron de Ratchet (fin

Crecimiento de :
de grieta)

Crecimiento

de grieta

%
. *ifractara
intergrantilar,

Grieta en interfaz

= :
zona difusidn-
substrato ‘:\
\

7

Fractura

transgranular \

Figura 4.23 a) Fractografia de la probeta 1S sometida a fatiga a un nivel de 786 MPa. Magnificacion
12.5X. b) Fractura intergranular, magnificacion 500X. Magnificacion detalle 2000X, c) Inicio de grieta,
magnificacion 500X. Magnificacion de detalle 2000X.

MARQUEZ SANCHEZ DAVID 76



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL :\Q
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
SECCION DE ESTUDIOS DE POSGRADO E INVESTIGACION

Grupo Ingenieria de Superficies

Sin embargo, lo mas remarcable es la nucleacion de grieta en la interfaz de capa de

compuestos y zona de difusion.

En la Figura 4.24a se observa la fractura de la probeta 7S sometida a una amplitud de
esfuerzo de 814MPa con vida a la fatiga de 7X10? ciclos, la fractura presenta un
mecanismo de falla fragil observandose un comportamiento completamente similar a la
condicion 1S. Sin embargo, a una mayor amplitud de esfuerzo. En la figura 4.24b se
muestra la fractografia de zona de crecimiento de grieta trans-intergranular, este presenta
formacion diversa de microvacios, e inclusive se observa cementita esferoidal en la
matriz de ferrita. En el detalle de la Figura 4.24b se observan pequefias secciones de
crecimiento de grieta transgranular, con microvacios en el limite de grano. En la figura
4.24c) se presenta la fractografia de iniciacion de grieta, se observa que la iniciacion de
grieta fue en la superficie del material, agrietando el recubrimiento y provocando un
crecimiento hacia el interior del material. En el detalle de la misma figura se observa la
existencia de una inclusién, asi como un agrietamiento general el cual provocé la
iniciacion y propagacion de la grieta desde la superficie nitrurada hasta el substrato y su

consecuente propagacion y falla total del material.
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Figura 4.24 a) Fractografia de la probeta 7S sometida a fatiga a un nivel de 814 MPa. Magnificacién
12.5X. b) Fractura intergranular, magnificacion 500X. Magnificacién detalle 2000X, c) Inicio de grieta,
magnificacién 500X. Magnificacion de detalle 2000X.

En la Figura 4.25a se analizé fractograficamente una probeta de la condicion 1S
sometida a una amplitud de esfuerzo de 486MPa con una vida a la fatiga de 2.6X10°
ciclos. La fractura macroscopicamente aparenta mecanismo de falla fragil, aunque es
posible percibir la zona de iniciacion de grieta debido a que presenta el tipico patron de
fractura por alto ciclaje llamado ojo de pescado. En este caso se presenta una fractura de
tipo transgranular, con una zona de transicion de fractura transgranular a intergranular, y
en el resto de la probeta el tipo de fractura es intergranular, pudiéndose apreciar también

un pequefio patron de Ratchet que puede considerarse parte final del proceso de fractura
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y menos abrupto que en bajo ciclaje de la misma condicién. En la Figura 4.25b se
observa una fractografia de la zona de transicion, se aprecia una fractura transgranular
en toda la zona pero con una muy buena definicién de la forma de los granos que fueron
atravesados por el crecimiento de grieta, asi como incluso se puede observar un
fragmento de cementita globular con leve deformacién plastica. En el detalle de la
misma figura se observa la direccion de crecimiento de grieta mediante la apreciacion de
las estrias formadas en cada uno de los granos, las cuales son producto de los
deslizamientos ciclicos. También se aprecia el comienzo de fractura intergranular y es
posible observar la formacidn de microvacios en el limite de grano. En la Figura 4.25¢
se observa una fractografia de la iniciacion de grieta (ojo de pescado), siendo el
nucleador de grieta una inclusion no metalica, lo cual es posible verlo debido a la
sobresaturacion de electrones en la imagen tomada por SEM. Ademas alrededor de esta
inclusion se observa en el material una deformacion totalmente plastica de los granos,
cabe comentar que realmente la mayor parte de la vida a la fatiga en alto ciclaje de un
material depende de la iniciacién de grieta, ya que la grieta crece hasta alcanzar la
superficie del material y en ese momento comienza la segunda etapa, la cual es de
propagacion de la grieta (Slamécka, 2013). En el detalle de la misma figura se observa
claramente la inclusién no metalica y la formacién de importantes concentradores de

esfuerzo alrededor de esta.
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Figura 4.25 a) Fractografia de la probeta 1S sometida a fatiga a un nivel de 486 MPa. Magnificacion
12.5X. b) Fractura intergranular, magnificacion 500X. Magnificacién detalle 2000X, ¢) Inicio de grieta,
magnificacién 500X. Magnificacion de detalle 2000X.

En la Figura 4.26a se analiz6 fractograficamente una probeta de condicion 7S sometida a
una amplitud de esfuerzo de 515MPa y con vida a la fatiga de 2.8X10° ciclos. La
fractura macroscopicamente aparenta un mecanismo de falla fragil. Sin embargo, es el
efecto de un proceso de gran deformacion plastica a nivel microscépico, presentando un

comportamiento considerablemente similar a la condicién 1S.

En la Figura 4.26b se observa una fractografia de zona de transicion, es de interés esta

zona debido a que es el final de la propagacion de grieta transgranular y el inicio de zona
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intergranular. En el detalle de la misma figura, la apreciacion de las estrias observables
en los granos, es un poco mas complicado que en la condicién 1S, debido a que los
deslizamientos ciclicos se desarrollaron a un nivel de esfuerzos demasiado bajo como

para apreciarse facilmente, pero aun logran ser identificadas.

En la Figura 4.26¢ se observa la fractografia de iniciacion de grieta (ojo de pescado), al

igual que en la condicidn 1S es el nucleador de grieta una inclusion no metélica.

Bandas de
deslizamiento X

3

intergranular |

2 mm

Residuo de
inclusion

Mecanismo de fracutra
fragil

Figura 4.25 a) Fractografia de la probeta 7S sometida a fatiga a un nivel de 515 MPa. Magnificacion
12.5X. b) Fractura intergranular, magnificacion 500X. Magnificacién detalle 2000X, c) Inicio de grieta,
magnificacién 500X. Magnificacion de detalle 2000X.
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La propagacion de grieta en condicion de bajo y alto ciclaje tiende a diferir mucho entre
ellas. Esto debido a que en condiciones de bajo ciclaje existe menor posibilidad de que
se desarrolle un mecanismo de fractura mayoritariamente por fragilizacion microplastica
existiendo una fractura de tipo intergranular en la mayor parte de la superficie de
fractura. La diferencia a bajo ciclaje entre condicion 1S y 7S radica en el efecto de la
zona de difusion en el mecanismo de fractura, esto debido a que en la condicién 1S la
iniciacion de grieta se inicid en la superficie y se propago entre la zona de difusion y
substrato observandose una formacion de superficies de fractura entre estas dos zonas.
En el caso de la condicidn 7S se generaron agrietamientos en la superficie del material y
luego estos se propagaron paulatinamente a zona de difusion y substrato observandose

una mayor fractura transgranular que en condicion 1S.

En condiciones de alto ciclaje la para ambas condiciones 1Sy 7S la iniciacion de grieta
sucedi6 en inclusiones no metélicas, las cuales actian como concentradores de esfuerzo
afectando la granos y permitiendo un menor deslizamiento ciclico por lo cual ocurre un
endurecimiento plastico de los granos y una posterior fractura transgranular en la cual es

posible observar los deslizamientos ciclicos a través de la formacion de estrias.
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CONCLUSIONES

* Mediante el analisis metalografico fue posible apreciar una diferencia de espesores de
capa de compuestos y zona de difusion, influenciadas por tiempo de nitruracion en sales

principalmente.

« El modo de enfriamiento no afecta importantemente la dureza de la zona de compuestos

bajo las condiciones estudiadas.

» El efecto de tiempo de nitruracion es reflejado por las curvas c-¢ demostrando que la
zona de difusion juega un papel primordial en el rendimiento bajo condiciones estéaticas.
Ademas, el modo de enfriamiento no tiene una marcada influencia en las pruebas de
tension. El efecto del pulido por perla de vidrio posiblemente influya pero con el disefio

experimental realizado no se logra confirmarlo.

» El anélisis fractogréafico de las probetas de tension mostrd para las condiciones de 1 hora
un comportamiento de fractura de apariencia mas fragil mostrando una estricciéon mucho

menor, y un avance de grieta transgranular mayor que las condiciones de 7 horas.

* En el desarrollo de las curvas 6-N hechas mediante ensayos de fatiga de viga en

voladizo por flexion rotatoria se observd una mejora considerable en el desempefio de

las condiciones 1S (10.53%) y 7S (17.43%) respecto del acero AISI H13 bonificado.

» La ecuacion de Lequis muestra un primer acercamiento para estimar el limite de fatiga

para el acero H13 nitrurado.
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» El andlisis fractogréafico de las probetas de fatiga la condicion de 1 hora mostré un
inicio de fractura en la superficie y una propagacion de grieta a través de la interface
existente entre la zona de difusidn y substrato, en el caso de la condicion de 7 horas la
falla aparecio en capa de compuestos provocando agrietamientos en ella y finalmente

generando pequefias nucleaciones de grieta en esos concentradores de esfuerzos.
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PERSPECTIVAS DE TRABAJO

» Estudio de la formacion de 6xidos después del tratamiento de enfriamiento mediante bafio
de sales mediante EDS o XPS con la finalidad de estudiar su formacién y si existe un efecto

en los resultados de fatiga.

» Evaluar por fatiga estructural el acero AISI H13 con un proceso que elimine la capa de
compuestos y una consecuente comparacion con los datos obtenidos en este trabajo para

determinar la influencia de la zona de difusién en la vida total a la fatiga de este material.

* Desarrollo de un modelo numérico mediante software de elemento finito para estimar
propiedades a la fatiga estructural de aceros mediante propiedades obtenidas por medio de

indentacién instrumentada.

» Estudio del efecto de la deposicion de magnetita en la superficie porosa de la capa de
compuestos mediante estudios de fatiga mecanica para considerar su influencia en su

desempefio a alta temperatura.

» Desarrollo de una ecuacion semi emperica exclusivamente para materiales nitrurados
considerando espesores de capa de compuestos y zona de difusion para obtener valores

estimados mas precisos de limite de fatiga para materiales modificados bajo esta condicion.
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