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RESUMEN

Se presentan los resultados de estudio cristalografico por difraccion de electrones
retrodispersados de capas nitruradas de aceros inoxidables procesados termoquimicamente por
nitruracion gaseosa en temperaturas entre 1100 y 1200 °C. Fueron analizadas tanto muestras con
capas austeniticas como muestras con capas martensiticas. Se observo que la textura de las
muestras fue fuertemente dependiente de los parametros de proceso termoquimico y dicha textura
observada se pudo explicar con base en la cinética de texturas heredadas por la transformaciones
de fase alpha-a-gamma & gamma-a-alpha, como también por la textura de crecimiento de grano.
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ABSTRACT

An experimental work is depicted regarding electron backscatter diffraction characterization of
nitrided layers obtained by gas nitriding conventional stainless steels under N, atmospheres at
1100 to 1200 °C. Both of them nitride cases, martensitic as well as austenitic, were studied.
Identified textures strongly varied as nitriding cycle variations took place. Observed textures
were explained with both phase transformation texture (alpha-to-gamma & gamma-to-alpha) and
grain growth texture as a basis.
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1 INTRODUCCION

Los aceros inoxidables se usan extensivamente en aplicaciones en las cuales se requiere elevado
desempefio tribomecanico (por ejemplo, elevadas resistencia a la traccion, tenacidad, resistencia
al desgaste, entre otras propiedades) unido a niveles elevados de resistencia a la corrosién (por
ejemplo, corrosion por picadura, corrosion generalizada, corrosion sobre tension, entre otros). La
nitruracion en atmosfera gaseosa de aceros inoxidables en elevadas temperaturas (tipicamente
entre 1000 y 1200 °C) permite la mejoria significativa de las propiedades de superficie de dichos
aceros al mismo tiempo que permite el aumento de su resistencia a la traccion sin deteriorar
apreciablemente la resistencia al impacto [1]. La textura, tanto a nivel del interior de los granos
cristalograficos como a nivel de los limites entre los granos, tiene fuerte influencia en las
propiedades de superficie de los aceros inoxidables [2-3].
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La textura cristalografica de los aceros inoxidables es altamente dependiente de su estado de
proceso termomecéanico y composicion quimica. En el caso de los aceros inoxidables austeniticos
(FCC, cubico centrado en las caras) la textura de deformacion en frio tiene predominancia del
componente {110}<112> (tipo laton), con presencia de los siguientes componentes en menor
proporcion, {110}<001>, {135}<211> y {211}<011> [2,4]. La textura de recristalizacion se ha
reportado como constituida principalmente de la componente {113}<211> [2,4]. En el caso de
los aceros inoxidables ferriticos (BCC, cubico centrado en el cuerpo), la textura de deformacién
en frio tiene predominancia del componente {111}<110> para pequefios grados de deformacién y
del componente {111}<110> para grados elevados de deformacion [5]. Se ha reportado que en
estos aceros BCC la textura de recristalizacién puede tener predominancia de los componentes
{111}<110> y {111}<112> en algunos casos, mientras que en otros predomina el componente
{100}<001> o el componente {110}<001> [2]. En el caso de los aceros inoxidables duplex
(fracciones aproximadamente iguales de las fases ferrita y austenita, BCC y FCC
respectivamente), se ha reportado la presencia de los siguientes componentes de textura:
{100}<011> BCC - {110}<112> FCC, {211}<011> BCC - {112}<111> FCC y {011}<110>
BCC - {110}<112> FCC [6-7].

Este trabajo tiene como objetivo caracterizar, a través de andlisis cristalografico por EBSD, la
textura de dos aceros inoxidables (duplex UNS S31803 y bifasico UNS S41003) procesados
termoquimicamente por nitruracion gaseosa en elevada temperatura (1100 — 1200 °C) en
atmosfera de No.

2 MATERIALES Y PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiales

Dos aceros inoxidables, bifasico UNS S41003 y duplex UNS S31803, en el estado de trabajado
en caliente fueron los materiales de partida. La composicion quimica de dichos materiales,
determinada por espectroscopia Optica, fue como relatado a seguir. EI acero UNS S41003
presentd una estructura inicial de ferrita y carburos de revenido, con composicion quimica de (%-
masa), 13 Cr, 0.07 C, Bal. Fe. El acero UNS S31803 presentd una estructura inicial de ferrita y
austenita, con composicién quimica de (%-masa), 22.5 Cr, 5.4 Ni, 3.0 Mo, 0.16 N, Bal. Fe.

2.2 Procesamiento térmico y termoquimico

Muestras prismaticas (aproximadamente cubos de 10 mm de lado) de los materiales en estudio se
sometieron a pulido en lija SiC, hasta 600 mesh, y se lavaron en abundante agua y jabon. Luego
se sometieron a lavado en acetona en dispositivo para limpieza ultrasénica, se lavaron con
abundante agua Yy se secaron en chorro de aire caliente. Posteriormente se colocaron al interior de
camara de vacio, de construccion artesanal, la cual estaba al interior de horno de resistencias
eléctricas. El sistema fue evacuado con bomba mecénica y luego calentado hasta 1200 °C (acero
duplex) o 1100 °C (acero bifésico). Luego la camara de tratamiento fue presurizada con 0.65 atm
presion parcial de N, (acero duplex) o 2.5 atm presion parcial de N, (acero bifasico) por
diferentes tiempos de anélisis de hasta 8 h. Finalmente la camara fue presurizada a una presion
total de 1 atm (cero presion manométrica), para ser asi abierta y las muestras sometidas a temple
directo en agua.
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2.3 Caracterizacion de las muestras de ensayo

Las muestras fueron preparadas metalograficamente siguiendo procedimientos convencionales
(se prepararon tanto muestras para el examen de la superficie como también muestras para
examen de la seccidn transversal), con una etapa final de pulido en silice coloidal, con duracién
de entre 30 minutos y 1 hora. La microestructura de las muestras se examind tanto en
microscopio electronico de barrido (Philips XL30) como microscopio optico (Olympus CX21),
para lo cual las muestras fueron atacadas quimicamente con los reactivos agua regia (acero
S31803) y Kalling (acero S41003). Muestras sin ataque quimico fueron analizadas por EBSD en
detector (TSL-EBSD) acoplado al microscopio electronico de barrido ya referido, con la finalidad
de estudiar su textura cristalogréfica.

3 RESULTADOS Y ANALISIS

La Figura 1 muestra las microgréficas de la seccion transversal de muestras obtenidas después de
nitruracion de los aceros estudiados por tiempos convencionales. En el caso del acero duplex
(UNS S31803), desde la superficie de la muestra, hacia el interior no nitrurado, se puede observar
(i) una regidn superficial completamente austenitica, (ii) una region de transicion ferrifico-
austenitica, en la cual la fraccion de ferrita aumenta con el aumento de la distancia a la superficie,
y (iii) un nucleo no nitrurado con aproximadamente igual fraccion relativa de ferrita y austenita.

En el caso del acero bifasico (UNS S41003), desde la superficie de la muestra, hacia el interior no
nitrurado, se puede observar (i) una region superficial martensitica, (ii) una regién de transicion
con variables proporciones de martensita y ferrita y (iii) un nucleo no nitrurado con
aproximadamente igual proporcion de ferrita y martensita. La disolucion de la fase ferrita cerca
de la superficie de las muestras se debe a la absorcién de nitrégeno, lo cual en alta temperatura
estabiliza la fase FCC a expensas de la fase BCC.

Un analisis detallado por microscopia electronica de barrido permitié (micrografias no mostradas
por simplificacion) concluir que las muestras fueron libres de precipitacion de nitruros de hierro o
de cromo. La elevada temperatura de nitruracion, unida a la presencia de una capa superficial
austeniticas, permitieron el intenso crecimiento de los granos austeniticos durante la nitruracion.
Este crecimiento fue monomodal en el acero UNS S31803 y bimodal (i.e. recristalizacion
secundaria) en el acero UNS S41003 (micrograficas no mostradas por simplificacion).
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Figura 1. Micrografias dpticas de la seccidn transversal de los aceros nitrurados. (a) UNS
S31803, 0,65 atm, 8 h, reactivo agua regia, (b) UNS S41003, 2.5 atm, 6 h, reactivo Kalling.
CN, capa nitrurada; RT, region de transicion; NNN, nucleo no nitrurado.

La Figura 2 muestra secciones de la ODF (funcién de distribucién de orientaciones) para la
superficie del acero UNS S31803 para tres instantes clave en el proceso de nitruracion: (a)
después de calentamiento en vacio hasta 1200 °C, (b) después de ser expuesto a la atmosfera
nitrurante por 3 minutos, y (c) después de ser nitrurado por un tiempo convencional (8 h), para el
acero nitrurado a 1200 °C sobre 0.65 atm de presion parcial de N,. El acero calentado sobre vacio
se transforma superficialmente en BCC, con una fuerte textura {011} <100> y {001} <110>. El
calentamiento sobre vacio provocé la evolucién hacia la atmosfera gaseosa del nitrégeno disuelto
en el acero (0.16 %-masa), desestabilizando asi la fase FCC a expensas del crecimiento de la fase
BCC. Esta fase ferritica sufri6 intenso crecimiento de grano, por causa de la elevada temperatura,
generando la intensa textura observada. Luego de exponer la superficie de la muestra a la
atmosfera nitrurante, la misma se transforma a la fase FCC, por la absorcion de nitroégeno; con
intensa textura del tipo {001} <100> y {011} <211>, la cual guarda una relacion de orientacion
muy cercana al tipo Kurdjumov-Sachs [8] con la ferrita previa. Asi, durante las primeras fases de
la nitruracion la textura de las capas austeniticas se puede asociar con una textura heredada de la
transformacion de fases alpha-a-gamma. Dicha textura inicial se debilita a la medida que el
tiempo de nitruracion aumenta, tendiendo hacia una textura con los componentes {001}<100>,
{011}<211>, {011}<322>, {111}<110>, {111}<221> y {221}<110>. Esto se puede interpretar
como un debilitamiento de la textura heredada de la transformacién de fases a expensas de una
textura generada por el crecimiento de grano austenitico.
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(b) Nitrurado 3 minutos, austenita (c) Nitrurado 8 h, austenita

Figura 2. Secciones (en ¢2=0° ¢2=45°) de la funcién de distribucion de orientaciones (ODF),

para el acero UNS S31803 (a) calentado sobre vacio y (b), (c) nitrurado sobre 0.65 atm a 1200

°C. La notacidon de Bunge es utilizada. Notese que la figura (a) corresponde a granos ferriticos,
mientras que las figuras (b) y (c) corresponden a granos austeniticos.

La Figura 3 muestra secciones de la ODF para la superficie del acero UNS S31803 para 6 h de
nitruracion a presion parcial de N, de 2.5 atm. La textura en dichas superficies es débil, con los
principales componentes siendo las direcciones <111> 0 <100> paralelas a la direccion normal a
las muestras, con méaximos de intensidad cercanos a las texturas {111}<110> y {100}<001>. Con
relaciones de orientacion préximas a la de Kurdjumov-Sachs entre los cristales de la austenita y
la martensita (aproximadamente BCC), la componente BCC {111} || superficie se puede
explicar cdmo heredada de la componente FCC {011} || superficie, mientras que la componente
BCC {100} | | superficie se atribuir a la componente FCC {001} | | superficie. Asi, la textura
de los cristales martensiticos (aproximados durante la indexacion EBSD como cristales BCC)
obtenidos después de nitruracion se puede atribuir a la textura en elevada temperatura de la fase
FCC, heredada por la fase BCC a través de relaciones de orientacion proximas a la de
Kurdjumov-Sachs. La débil textura de las capas martensiticas se puede atribuir entonces, tanto a
la baja textura de los granos matriz FCC (debilitada por causa del crecimiento de grano) y a la
multiplicidad de las posibles variantes en la textura de transformacion de fases (24 en el caso de
la relacion de orientacion de Kurdjumov-Sachs).
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Las capas austeniticas presentaron fracciones de limites de grano CSL (coincidence site lattice)
cercanas a 0.65, mientras que las capas martensiticas presentaron fracciones de limites de grano
CSL cercanas a 0.35. La elevada fraccion de limites CSL en las capas austeniticas se puede
asociar al proceso de crecimiento de grano, durante el cual los limites CSL son més estables que
los no-CSL. La relativamente baja fraccion de limites de grano CSL en las capas martensiticas se
puede asociar a la no ocurrencia de crecimiento de grano después de que la transformacién
gamma-a-alpha tiene lugar durante el temple.
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Figura 3. Secciones (en ¢2=0° ¢2=45°) de la funcion de distribucion de orientaciones (ODF),
para el acero UNS S41003 nitrurado sobre 2.5 atm a 1100 °C por 6 h. La notacién de Bunge es
utilizada. Nétese que la figura se refiere a granos martensiticos (simplificados como cristales
BCC durante la indexacion por EBSD).

3 CONCLUSIONES

La microtextura y la distribucion de limites de grano CSL de los aceros inoxidables sometidos a
nitruracion gaseosa por tiempos de tratamiento convencionales (varias horas) se puede describir
COMo a seguir.

Las capas nitruradas austeniticas presentan elevadas fracciones de limites CSL (alrededor de
0.65) y texturas de intensidad moderada, con sus cristales principalmente texturados segln las
componentes {001}<100>, {011}<211>, {221}<110> y {111}<110>. las capas nitruradas
martensiticas presentan moderadas fracciones de limites CSL (alrededor de 0.35) y texturas de
baja intensidad, con sus cristales orientados de tal manera que las direcciones <111> o <100>
estén paralelas a la direccion normal a las muestras, con maximos de intensidad cercanos a las
texturas {111}<110>y {100}<001>.

La textura de las muestras varid acentuadamente durante el proceso termoquimico y dicha
variacion se puede explicar con base en la cinética de texturas heredadas por la transformaciones
de fase alpha-a-gamma & gamma-a-alpha, como también por la textura de crecimiento de grano.
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