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Resumen

El acero Inoxidable AISI 316L de grado quirtrgico es un acero del tipo austenitico, que posee
cromo, niquel y molibdeno, ademas de bajo contenido de carbono en su composiciéon elemental.
En particular el grado quirdrgico posee una conformacion mas cuidada en cuanto a impurezas.
Dado la relativamente baja dureza de este tipo de acero (medida promedio aproximada 220 HV),
se busca mejorar sus propiedades tribologicas mediante tratamientos térmicos que no afecten su
cualidad inoxidable. Esto se ha logrado utilizando técnicas asistidas por plasma, como la
nitruracion idnica, que consigue aumentar considerablemente la dureza superficial por medio de la
difusion de nitrégeno desde un plasma. Con los parametros adecuados, esta técnica ha resultado
muy efectiva.

En el presente trabajo se comparan dos aceros fabricados bajo las mismas normas pero de
diferente procedencia, hecho que se verifica en la diferencia de tamafo de grano entre uno y otro
y que motiva un analisis detallado de la influencia de esta caracteristica en el comportamiento del
acero una vez endurecido, como la dureza final obtenida, la penetracién de la capa nitrurada y su
comportamiento a la corrosién. Como resultado se observd que el material que tenia mayor
tamafio de grano requiri6 una penetracidbn mayor de capa nitrurada para alcanzar una dureza
similar a la que tenia el material con menor tamafio de grano.

1. Introduccion

El acero inoxidable austenitico es una aleacién de hierro al carbono con cromo y niquel que
resulta esencialmente no magnético en condicién de recocido y que no endurece por tratamiento
térmico. Se pueden trabajar en frio y en caliente sin dificultad, resisten a altas temperaturas y
suelen tener mejor resistencia a la corrosion que los aceros inoxidables martensiticos y ferriticos.
En el presente estudio, se trata con la aleacion AISI 316L de grado quirtrgico que posee bajo
contenido de carbono, del orden del 0.03%, cromo entre un 16 a 18%, de niquel entre un 10 a
14% y un maximo de molibdeno de 2 a 3%. La clasificacion de grado quirdrgico, se refiere a un
orden mas cuidado de las impurezas presentes en el acero [1].

Debido a que no es posible endurecer estos aceros por medio de un tratamiento térmico por su
bajo contenido de carbono, se ha intentado buscar la forma de mejorar su dureza superficial por
medio de otros tipos de tratamiento, entre ellos el endurecimiento por trabajo en frio o algun
tratamiento termoquimico. La nitruracion idnica es un tratamiento termoquimico de difusion
asistido por plasma. El proceso de difusion es inducido por la aceleracién de las especies activas
de nitrégeno que se obtienen de un gas a baja presion en el que se ha generado un plasma
mediante una diferencia de potencial entre electrodos. [2,3].

Se ha comprobado que a veces la nitruracion dafia la capacidad de formar la capa pasivante de
oxido de cromo, dando como resultado un acero duro pero con muy baja resistencia a la
corrosion. Por ello es importante controlar que el acero responda bien a la corrosion luego de
realizar el ensayo de nitruracion ionica [4,5].



2. Metodologia

Para el presente trabajo se utilizaron probetas de chapa laminada de dos aceros disefiados bajo
las mismas especificaciones normativas (SAE/AISI 316L grado quirdrgico) que se fabricaron en
distintos lugares de origen: uno de la industria Argentina (A) y el otro hecho en Alemania (D). Las
probetas se cortaron de chapas de 0.5y 0.7 mm respectivamente.

Se midi6 la dureza base promedio del material y luego se practico el ensayo de nitruracién ionica.
Se procedié a medir la dureza superficial y para verificar su comportamiento a la corrosién se
realizd el test de sulfato de cobre. Luego se tomaron micrografias de la superficie atacada
guimicamente para visualizar la estructura y se midié en forma aproximada el tamafio de grano.
Luego se seleccionaron dos probetas de diferente origen, para corte e inclusién, que luego de pulir
y atacar quimicamente, permite observar el espesor de la capa nitrurada en el material y realizar
un perfil de dureza en profundidad. También se realizaron ensayos de corrosién en una celda
electroquimica. Los ensayos realizados a las probetas se encuentran mayormente normalizados,
aunque se hagan pequefios cambios en cada uno de ellos. A continuacion se detallard cada uno.

Medicién de dureza: Los ensayos de dureza, tanto pre como post tratamiento de nitruracién iénica
y los perfiles de dureza en profundidad se realizan con un microdurémetro marca Shimadzu
modelo HMV-2, con indentador Vickers. Las mediciones de dureza superficial se realizaron con
una carga de 50g, mientras que las de dureza en profundidad se hicieron con 25g. La dureza final
es un promedio de la medicién de cinco puntos aleatorios de la superficie de la probeta.

Ensayo de Nitruracién l6nica: Se realiza en un reactor de nitruracion asistido por plasma
construido en la facultad. El reactor cuenta con una camara de acero inoxidable en la que se hace
vacio pues este proceso se lleva a cabo a presiones bajas, entre 0,5 y 8 mbar. Se utiliza una
mezcla de nitrégeno e hidrégeno y el plasma se inicia y sostiene con una descarga eléctrica DC
unipolar pulsada, donde el electrodo negativo es la pieza de trabajo. Previo al proceso de
nitruracion se realiza una limpieza superficial mediante un bombardeo con iones de argén e
hidrégeno. Una resistencia eléctrica realiza la calefaccion hasta la temperatura de trabajo. Se
utilizaron los parametros descriptos a en la Tabla 1, aplicando una tensién de onda cuadrada de
500 Hz y un tiempo activo del 50%. El ensayo tiene una duracion de 10 hs y se nitruraron 5
probetas de origen Alemania y las otras 3 de Argentina.

Tabla 1. Ensayo de Nitruracion.

Ensayo Tiempo Ar/H, N»/H, Presion Tension Corriente Temperatura
Sputtering 2 hs 60%/40% - 0.5-1mbar | 470 VDC ~10" mA 0-100 °C
Nitruracién 8 hs - 25%/75% 5-6 mbar 470 VvDC 0.45 mA/cm? 345 °C

Test de Sulfato de Cobre: se realiza aplicando una gota de una solucién de sulfato de cobre
pentahidratado (CuSO,4.5H,0) y se debe observar la superficie del material a espera de la
deposicion de cobre. Si transcurridos 6 min de ensayo no se observa deposicion, el material
supera el test, es decir que el éxido pasivante se encuentra intacto y no se revela hierro libre.

Obtencién de micrografias: luego de un corte transversal se incluyen en resina termoformable, se
lija con distintas granulometrias y se termina puliendo con pasta diamantada de 1 um. Se atacan
con el reactivo de Marble (20 ml HCI, 20 ml H,O y 4 g de CuSQO,), que permite revelar la
microestructura, que se observan con un microscopio marca Mikoba que posee una camara
destinada a captar y guardar, mediante un software, las micrografias.

Medicion del Tamafio de Grano Promedio: se utilizaron los procedimientos explicados en las
normas ASTM E112 y en las IRAM-IAS U500-122. Utilizando las micrografias, se comparan por
simple inspeccion visual con los plantillas que ofrecen los anexos de las normas citadas y se



obtiene un tamafio promedio de grano segun su nimero de indice de grano, al que corresponde
un promedio de granos por unidad de area y tamafio promedio de granos. [6]

Ensayo de potencial de corrosion y polarizacion anddica: se realizaron con un potenciostato marca
Teq, modelo Teq 04, que permite registrar los valores instantaneos de corriente y tension
aplicadas en una celda electroquimica donde se dispone la probeta a ensayar, sumergida en un
bafio de solucién de cloruro de sodio al 3,5%, junto con un &nodo de referencia de calomel
saturado y otro auxiliar de platino. El proceso de potencial de corrosion, descripto en la norma
ASTM G 82, corresponde a medir la diferencia de potencial entre el catodo, probeta a ensayar, y
el electrodo de referencia, para ubicarlo en la escala galvanica. Por otro lado, en el ensayo de
polarizacién andédica o ciclica se realiza un barrido de potencial desde el potencial de corrosion
hasta que se rompa la capa pasivante del acero y se produzca un pit de corrosion, momento
donde la corriente crece de forma exponencial. Este valor de tension se conoce usualmente como
tension de breakdown o de picado. En el proceso ciclico, una vez alcanzado este estado del
proceso, se procede a invertir la polaridad de la celda y realizar el barrido en sentido inverso [7,8].

3. Resultados y discusién
3.1 Microestructura
Para realizar la comparativa superficial de tamafio de grano, se tomaron metalografias de dos

Fig.1 — Superficie de probeta A en 400X Fig.2 — Superficie de probeta D en 400X
A simple vista se puede notar que la muestra de A posee un tamafio de grano superior a la
muestra de D. Por medio de la comparacion por software, se trata de determinar cual es la
relacion aproximada entre los tamafios de los granos de ambas imagenes, dando por resultado
gue el grano promedio de la probeta D es un 90% mas pequefio que el de la probeta A.

Luego se procede a medir el tamafio de grano por el método de comparacion. Segun la tabla de
indices Convencionales del Tamafio de Grano G, presente en las normas, para el valor del indice

de grano obtenido, corresponde el siguiente analisis nominal:

Tabla 2. indice de grano.

Probeta indice de Grano Densidad , Diametro medio
[granos/mm°] [um]
D 10 8192 + 2000 11.2
A 7 1024 + 250 30.6




Luego de cortadas en su seccién transversal, incluidas y pulidas, se realizaron las metalografias
gue se muestran en la Figura 1. De un pormedio de 5 medidas se obtuvo el espesor de capa que
resulté 9.5+ 0.5 um en la probeta D y 10.9 + 0.6 um, en la probeta A.

Fig. 3 — Capa nitrurada D en 400x Fig. 4 — Capa nitrurada A en 400x

Se observa una leve diferencia de un 15% entre el espesor de una capa y otra, si bien la capa
mas gruesa de la probeta A presenta mayores irregularidades en su trazado que la capa de la
probeta D, lo que puede ser apreciado con claridad en las metalografias anteriores.

3.2 Dureza

La medicién de dureza superficial de ambos aceros previa al tratamiento de nitruracion idnica,
resulté entre 220 y 250 HV. Luego del proceso de nitruracién se midié dureza en cinco puntos
diferentes arbitrarios de las probetas, obteniéndose los resultados mostrados en la siguiente tabla.

Tabla 3. Dureza promedio por probeta.

Probeta Dureza Error
D1 1260 + 30 HV 2.4 %
D2 1430 + 40 HV 2.8%
Al 1120 + 20 HV 1.8%
A2 1120 + 30 HV 2.7 %
A3 1250 + 20 HV 1.6 %

En cada acero se promedio la dureza, siendo el para D de 1340 HV con un error del 2.6% y en de
las probetas A, 1160 HV y un error de 2.1%. Se observé una mayor dureza promedio obtenida
luego del tratamiento de nitruracion para los aceros provenientes de Alemania, si bien una de las
probetas, la A3 igualé en niamero aproximado el resultado de la probeta D1, se considera en
promedio que el acero aleman ha obtenido mejores resultados que el acero argentino.

Dureza en profundidad: Observando la Fig. 5 se puede deducir que, si bien la pérdida de dureza
se produjo en ambas probetas en la misma profundidad, la dureza remanente en la probeta D es
levemente superior que en la probeta A. También se puede observar que la dureza inicial en la
probeta A es mayor que en la probeta D, aunque ambas resultan similares en promedio.
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Fig. 5 — Dureza en profundidad de probetas Ay D

3.3 Corrosioén

Se partié con el test de sulfato de cobre para el analisis de la corrosién. En un primer momento se
aplico el test sobre las probetas tal y como salieron del reactor de nitruracion, el cual arrojo
resultados negativos, y hubo una Unica probeta que logré un resultado muy cercano a ser
aceptable. Esto se debe a que se forma una fina capa de 6xido en el proceso de enfriado dentro
del reactor de nitruracion, una vez finalizado el ensayo. Para quitar esta capa superior, se realizo
un pulido rapido de la superficie de todas las probetas y se repitio el test. No se observé
deposicion de cobre en ninguna de las probetas luego de los 6 minutos que establece la norma.
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Fig. 6 — Ensayo de Polarizacion Anddica

Ademas se registraron las curvas de polarizacién anddica de cada acero antes y después de ser
tratado y se lo comparé con la probeta patron de AISI 316L. Se observa claramente en la Fig. 6



que las probetas laminadas antes de la nitruracion poseen mejor respuesta a la corrosion que la
probeta de 316L patrdn, obtenida de una barra trefilada. La forma y distribucién de los granos e
inclusiones en cada proceso resulta diferente y podria afectar la corrosion.

Resultd evidente el mal comportamiento a la corrosion de las probetas una vez nitruradas,
observando primero el valor del potencial de corrosidon, que indica un comportamiento menos
noble que antes del tratamiento. Luego, la marcada reduccién de la diferencia entre el potencial de
corrosién y el potencial de ruptura (donde se disparé la corriente), se tenia una diferencia de unos
300 mV en el material base y sélo unos pocos mV en el material nitrurado. Esto es causado por la
presencia de nitruros en la superficie que ya no sélo posee el 6xido pasivamente de cromo, lo que
lleva a un aumento en la facilidad de provocar picado o pitting en la superficie del material.

4. Conclusiones

Se observa una aparente contradiccion a la relacién entre dureza superficial y profundidad de
penetracion de capa nitrurada, pero se deben considerar las diferencias en el tamafio de grano,
gue en este caso si condicen con la regla que a mayor tamafio de grano, menor dureza. Dado que
los valores de dureza son bastante similares, se puede deducir que un acero requirié una capa de
nitruracion mas profunda para compensar el hecho de tener un tamafio de grano mayor.

En cuanto al comportamiento de corrosion, se observa una leve diferencia entre el acero alemany
el argentino en cuanto a potencial de corrosion y potencial de ruptura, pero ambos, una vez
nitrurados, muestran un mal comportamiento frente a la corrosion, si bien en este punto se
destaca minimamente el acero aleman, también termina siendo el menos noble en cuanto a
potencial de corrosion.

La nitruracién ionica, con los parametros utilizados en este experimento, resulté en una mejora de
dureza pero produjo la pérdida de las propiedades anticorrosivas, especialmente redujo la
sensibilidad al picado o pitting. Se podria por ejemplo reducir la presion parcial del nitrégeno, la
temperatura y/o el tiempo de proceso para obtener mejores resultados.
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