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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DEL ENDURECIMIENTO SUPERFICIAL DEL ACERO AISI 420
EMPLEADO PARA FABRICAR HERRAMIENTAS DE CORTE QUIRURGICO PARA LA EMPRESA
QUIRURGICOS ESPECIALIZADOS S.A.

AUTORES:  NARANJO ZULUAGA, Diana Isabel”
LOZANO INFANTE, Edwin Giovany

PALABRAS CLAVES: Nitruracion gaseosa en alta temperatura, Acero inoxidable AISI 420, Pin-On-
Disk, polarizacién potenciodinamica ciclica

DESCRIPCION:

Las herramientas de corte quirargico para cumplir con las especificaciones econdémicas y clinicas
adscritas a ellas, deben conservar durante su vida Util la capacidad de corte, estrechamente
relacionada con la resistencia al desgaste. El acero AlSI 420 empleado normalmente para fabricar
instrumental quirargico, fue sometido a un endurecimiento superficial mediante nitruracion gaseosa en
alta temperatura para evaluar la resistencia a la corrosion y al desgaste del material antes y después
de realizar el tratamiento termoquimico.

Las variables estudiadas en esta investigacion fueron la rugosidad del material y el tiempo de
nitruracion, y parametros como la temperatura de nitruracién, microestructura del material antes del
tratamiento termoquimico y presion de gas nitrurante dentro del horno se mantuvieron constantes. Se
trabaj6 sobre probetas de 12.27 mm de didmetro y 21 mm de espesor y se emplearon 3 rugosidades:
la primera, proporcionada por papel abrasivo de grano N° 1200, la segunda dada por el pulido fino
con suspensiones abrasivas de aliimina y la tercera obtenida mediante electropulido, cada una con
Ra de 0.027, 0.011 y 0.017 um respectivamente. Como tiempos de nitruracion se seleccionaron 3y 6
horas, se empled nitrdgeno analitico como gas nitrurante a una presién de 0.2 MPa y las probetas
fueron templadas en aceite directamente desde la temperatura de nitruracion.

Mediante la prueba Pin-On-Disk se determind una mejor resistencia al desgaste luego del tratamiento
y como mecanismo de deterioro se establecié el de corrosibn-desgaste. Empleando curvas
potenciodinamicas ciclicas se establecié la pérdida del caracter de inoxidabilidad del acero, como
consecuencia de una inhomogénea capa de 6xido de cromo formada sobre la superficie nitrurada.

i*Proyecto de Grado
Facultad de Ingenierias Fisico-quimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de Materiales.
Grupo de Investigaciones en Corrosion. Director: M.S.c Custodio Vasquez Quintero.
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ABSTRACT

TITTLE: EVALUATION OF SURFACE HARDENING OF AISI 420 STAINLESS STEEL USED TO
MAKE SURGICAL CUTTING TOOLS FOR THE QUIRURGICOS ESPECIALIZADOS S.A.
COMPANY

AUTHORS: NARANJO ZULUAGA, Diana ISabe|:
LOZANO INFANTE, Edwin Giovany

KEY WORDS: High temperature gas nitriding, AISI 420 stainless steel, Pin-On-Disk, cyclic
potentiodynamic polarization

DESCRIPTION:

In order to ensure economic and clinical specifications, surgical cutting tools must preserve the
capacity to cut during its useful life, closely related to wear resistance. To evaluate corrosion and wear
resistance of the material, an AISI 420 stainless steel, normally used for manufacturing surgical
instruments, was submitted to a surface-hardening process by high temperature gas nitriding.

The variables studied in this research were the roughness of the material and the nitriding time.
Parameters inside the furnace such as nitriding temperature, microstructure of the material before the
thermochemical treatment and nitriding gas pressure kept constant. Test tubes of 12.27 mm outer
diameter and 21 mm thickness were used. Three types of ridges were tested: the first one provided by
sandpaper grain 1200, the second one given by fine grinding with abrasive suspensions of alumina
and the third one obtained by electropolishing, each with 0.027, 0.011 and 0.017 um (Ra) respectively.
The nitridings were performed for 3 and 6 hours. Analytical nitrogen at a pressure of 0.2 MPa was
used like gas nitriding and the test tubes were quenched in oil directly from the nitriding temperature.

The Pin-On-Disk test showed a better wear resistance after treatment and the corrosion wear as a
damage mechanism. With the use of cyclic potentiodynamic curves it was possible to establish the
loss of character of stainless steel, as a result of an inhomogeneous chromium oxide layer formed on
the nitrided surface.

**Research Work
Physical Chemistry Engineer School. Metallurgical Engineer and Materials Science College.
Corrosion Research Group. Director: Custodio Vasquez Quintero.
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INTRODUCCION

Los instrumentos quirdrgicos al ser constantemente expuestos a fluidos y tejidos
corporales, métodos de limpieza y esterilizacion y en muchos casos a inadecuada
manipulacion, presentan alta vulnerabilidad a la corrosion, al desgaste y a la pérdida
de filo aquéllos cuya funcion es el corte. De alli que los materiales empleados para la
fabricacion de estas piezas ademas de biocompatibles deban ser estrictamente

resistentes a la corrosion y al desgaste.

Los aceros inoxidables son empleados generalmente como materiales de ingenieria
debido a su resistencia a la corrosion, no obstante en las aplicaciones para
instrumental quirdrgico presentan problemas por su limitado comportamiento
tribolégico. Por lo cual, existe interés en mejorar las propiedades de superficie de
estos materiales mediante tratamientos termoquimicos [22]. La variable respuesta de
los tratamientos aplicados se controla a partir de las variables del proceso; de alli
que en la presente investigacion se hayan seleccionado el tiempo de nitruracién y la
rugosidad del material como variables a controlar.

Mediante un endurecimiento superficial por nitruraciébn gaseosa en alta temperatura
del acero AISI 420 usado para fabricar instrumental quirdrgico, en esta investigacion
se logr6 minimizar el desgaste (corrosion-desgaste) del material obteniéndose
también un detrimento en la resistencia a la corrosion. Estos resultados encaminan
futuras investigaciones a consolidar el proceso de nitruracion gaseosa en alta
temperatura como una solucion a la pérdida de la capacidad de corte del

instrumental quirdrgico fabricado en acero AISI 420.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar el comportamiento frente a la corrosion y al desgaste del acero AISI 420
empleado para fabricar herramientas de corte quirdrgico endurecido superficialmente

mediante nitruracién gaseosa para la empresa Quirurgicos Especializados S.A.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v' Disefiar e implementar, sobre un acero AISI 420, un tratamiento de
endurecimiento superficial mediante nitruracion gaseosa para aumentar su vida util

como herramienta de corte quirdrgico.

v Evaluar la resistencia al desgaste del acero AISI 420 endurecido
superficialmente por nitruracion gaseosa empleando la prueba de desgaste pin-on-
disk.

v' Evaluar la resistencia al deterioro electroquimico del acero AISI 420 endurecido
superficialmente por nitruracion gaseosa, mediante pruebas electroquimicas en

fluidos corporales simulados.
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2. MARCO DE REFERENCIA

2.1 ESTADO DEL ARTE

La nitruracion es un procedimiento de endurecimiento superficial que brinda durezas
extraordinarias en la periferia de las piezas de acero, gracias a las distorsiones
generadas en la red cristalina por la absorcién de nitrégeno atomico, y la formacion

de nitruros de hierro, aluminio, cromo y molibdeno principalmente [1].

La accién endurecedora que el nitrégeno ejerce sobre el hierro y los aceros fue
descubierta por Fremmy hacia el afio 1861, cuando experimentaba la accion del
amoniaco sobre piezas de acero calentadas a elevadas temperaturas [1]. Sin
embargo, pasaron muchos afios antes que se pudiera aplicar industrialmente el

proceso con éxito, debido a la fragilidad que presentaba la capa nitrurada.

En 1905, el francés Hjalmar Braune anuncio el descubrimiento de un eutectoide
formado por hierro y nitruro de hierro Fe;N denominado braunita, en las capas

fragiles de los aceros nitrurados, que presentaba similitudes con la perlita [1].

Después de la primera guerra europea, en el afio 1923, el Doctor Fry, de la casa
Krupp, descubrié que el problema de fragilidad de la capa exterior de las piezas
nitruradas se resolvia empleando temperaturas cercanas a los 500°C, y con el uso
de aceros aleados con aluminio, cromo y molibdeno en lugar de aceros al carbono

ya que estos dos factores minimizan la aparicién de braunita [1].
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A partir de entonces se ha incrementado la gama de posibilidades en cuanto a tipos
de materiales sobre los cuales se podria aplicar la nitruracibn gaseosa. En la
actualidad uno de los campos en el cual tiene gran auge es en el de los
biomateriales; tanto para incrementar la biocompatibilidad de materiales mediante la
modificacion superficial con nitrdgeno, como lo muestra la investigacion de Diaz A.et
al de 2009 sobre nitruracion gaseosa en la aleacion TiNbZr para aplicaciones
biomédicas [23], como para mejorar las propiedades quimicas y mecanicas de
algunos materiales empleados en la fabricacién de instrumental quirdrgico. En esta

Gltima aplicacion se centra la presente investigacion.

En 2003 Cérdova S. [21], analizé la correlacion existente entre las propiedades de la
capa nitrurada con las fases cristalogréficas que aparecian en esta zona. Encontré
que, dependiendo de la temperatura a la que se llevara a cabo el tratamiento de
nitruraciéon gaseosa, se presentaban fases especificas compuestas por diferentes
nitruros de hierro, lo que influia directamente en las propiedades mecanicas

finalmente obtenidas.

Muchos otros autores han contribuido al desarrollo de los procesos de nitruracion
gaseosa. A partir del siglo XX los estudios sobre nitruracibn gaseosa se han
encaminado a desarrollar una nueva técnica de endurecimiento superficial sobre los
aceros base cromo, que consiste en suprimir la precipitacion de algunos nitruros de
cromo que tiene lugar en la nitruracion a baja temperatura (500 y 650°C) para
mantener intacto el comportamiento de los aceros inoxidables frente a la corrosion,
basados Unicamente en llevar a cabo el proceso a elevadas temperaturas, alrededor
de los 1100°C [29].
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Berns H. en 2007 [17], anuncié que con la nitruracion gaseosa en alta temperatura,
NGAT, de los aceros inoxidables se mejora la resistencia al picado, al desgaste y a

la cavitacion erosion.

De acuerdo con Sung J. [34] en 2008, se tiene que la NGAT involucra un proceso
de difusién que permite impregnar la superficie de un acero inoxidable a través de un
tratamiento térmico en una atmdsfera de nitrégeno a alta temperatura. Este
procedimiento generalmente proporciona buenos resultados en aceros inoxidables

base cromo austeniticos, martensiticos y duplex.

Por otra parte, Lee H.et al en 2008 [29] pudieron establecer que con la nitruracién en
alta temperatura se presenta una acumulacion superficial del cromo que es un
elemento sustitucional como el niobio y el titanio, y exhibe gran afinidad con el
nitrogeno, formando nitruros pricipitados del tipo Cr;N, algunos carburos y 6xidos si

el sistema no esta totalmente libre de oxigeno.

Una gran ventaja de la nitruracion gaseosa en alta temperatura fue mencionada por
Peng D.et &l en 2010 [32], tras desarrollar este proceso sobre un acero inoxidable
austenitico empleando amoniaco anhidrido. Su estudio permiti6 comprobar que la
nitruracion de ese acero a las temperaturas convencionales (500 — 650°C) conlleva a
la precipitacion de algunos nitruros de cromo que deterioran la resistencia a la
corrosion aunque mejoran significativamente la resistencia al desgaste, mientras que

en alta temperatura no se presenta este problema.

Cabe mencionar ademas que con la nitruracibn gaseosa en alta temperatura es
viable emplear como gas nitrurante nitrégeno N, lo cual suprime el gran
inconveniente de trabajar con la explosiva y toxica mezcla de NH3-H, segun Santos
F.et al en 2004 [33].
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En la nitruracibn gaseosa se han manejado parametros sobre el endurecimiento
superficial de las aleaciones, tales como: la temperatura del proceso, tiempo de
residencia de la pieza en el horno, flujo de gas nitrurante, entre otros. Pero poca
atencion se le ha brindado a la condicion superficial del material antes de realizar el
endurecimiento. Sin embargo Akhtar S. et &l [2] resaltan la importancia que tiene el
acabado superficial del material en cuanto al espesor y uniformidad de la capa
determinaron que a mayor rugosidad de la superficie siempre y cuando sea tratada,
se obtiene luego de la nitruracion una capa de nitruros uniforme de mayor
profundidad. Igualmente que esta condicion superficial brinda al material mayor vida
atil al presentar una alta dureza a profundidades significativas, lo cual es de vital
importancia para el uso de estos materiales en aplicaciones sujetas a desgaste

como es el caso de las herramientas de corte quirurgico.

El limitado numero de trabajos reportados sobre el endurecimiento superficial
mediante nitruracion gaseosa en alta temperatura de los aceros inoxidable
martensiticos en especial del AISI 420, le da a esta investigacion un toque de
innovacion, fundamentada en el hecho que los pocos investigadores relacionados
con el tema, han estado de acuerdo que al nitrurar estos aceros se debe tener muy
en cuenta la temperatura del proceso, por ser un factor critico para determinar los

valores mas adecuados de dureza y resistencia contra la corrosion [19].

Lamentablemente, debido a los avances tecnolégicos que se han venido
desarrollando en las dltimas décadas en la ingenieria de materiales, las
investigaciones sobre nitruracion gaseosa se han detenido, dando lugar a nuevos
mecanismos para nitrurar aceros, como lo son la nitruracion micropulsada de plasma
y la nitruracién e insercion de nitrégeno via plasma [20]. Olvidando, el caracter
sencillo, eficaz y econdmico de la nitruraciébn gaseosa que hace de este un proceso

viable para las industrias de hoy dia [21].
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2.2 ACEROS INOXIDABLES MARTENSITICOS

Los aceros inoxidables son aleaciones base hierro que contienen cromo entre 10,5y
30% en peso, y minimo 50% de hierro. Su condicién de resistencia a la corrosion se
debe a la formacion de una invisible capa altamente adherente de 6xido de cromo,
formada instantineamente en presencia de oxigeno [5]. Otros elementos de
aleacibn que se agregan a estos aceros para proporcionar caracteristicas
especificas son el niquel, molibdeno, cobre, titanio, silicio, niobio, nitrégeno, azufre y

selenio [5].

Los aceros inoxidables son comunmente divididos en 5 grupos: martensiticos,
ferriticos, austeniticos, duplex (ferriticos-austeniticos) y endurecibles por

precipitacion [5].

Los normalmente empleados para fabricar instrumental quirdrgico expuesto a
condiciones de desgaste y, por lo tanto, de esencial interés en esta investigacion,
son los aceros inoxidables martensiticos. Estos poseen una estructura cristalina
tetragonal centrada en las caras, en el estado endurecido (martensita) [5]. Son
ferriticos en estado recocido y endurecidos por tratamientos térmicos para obtener la
microestructura martensitica por la que son conocidos, responden ante un campo
magnético y son generalmente resistentes a la corrosion en ambientes levemente
oxidantes. Poseen contenidos de cromo entre 10,5 y 18% en peso, comunmente sin
sobrepasar el 14%, el contenido de carbono es suficiente (puede exceder el 1,2% en
peso) para proporcionar la templabilidad caracteristica y ninguno de los elementos

de aleacion a excepcion del cromo excede el 3% [5].
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2.2.1 Acero AISI 420. El acero AISI 420 pertenece a la familia de los aceros
inoxidables martensiticos; Su composiciébn quimica y propiedades mecanicas se

muestran en las tablas 1y 2.

Tabla 1. Composicion quimica del acero AISI 420 [5].

Elemento aleante C Mn | Si Cr Ni P S otros

% en peso 0,15min | 1,0 1,0 12,0-140| - 0,04 | 0,03 -

Tabla 2. Propiedades mecanicas del acero AISI 420 [5].

Resistenciaa | Resistenciaa . . Dureza
L . _ Elongacién, | Reduccion '
Condiciéon | latraccion, la fluencia ) RHC
% de area, %
MPa 0,2%, MPa
Revenido
1720 1480 8 25 52
a 204°C

El acero inoxidable martensitico tipo 420, es resistente a la corrosion en atmosferas
ligeramente oxidantes y en agua dulce [5]. Su temperatura de servicio no debe
superar los 735°C para uso intermitente y 620°C para uso continuo. Requiere
tratamiento de pre y post soldadura para evitar agrietamientos en la zona afectada
térmicamente ya que los aceros inoxidables martensiticos son los mas dificiles de
soldar [5]. La temperatura de forja oscila entre 900° y 1200°C segun la composicién
guimica y su maquinabilidad disminuye con el incremento del contenido de carbono
debido a la aparicion de abrasivos carburos de cromo [5]. Este acero inoxidable es
usado como material de moldes en la industria del plastico, y como materia prima

para fabricar herramientas de corte empleadas en las plantas de celulosa y papel [5].
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En general, se emplea para elaborar herramientas cortantes en diversas industrias,

debido a su resistencia a la corrosion y al desgaste.

2.3 ELECTROPULIDO

El electropulido es utilizado para pulir superficies de metales y en la metalografia de
aceros inoxidables, aleaciones de cobre, aleaciones de aluminio y otros metales que
son dificiles de pulir por métodos mecanicos convencionales. Es considerado por
algunos autores como la extensién de la limpieza electrolitica [6]. El electropulido
puede remover completamente trazas de metal remanente, producto de las
operaciones de desbaste y pulido mecéanico [4].El mecanismo que rige el pulido
electrolitico alin no esta bien definido, sin embargo se sabe que tiene lugar en dos
etapas: una de estabilizacion o suavizado y otra de brillo. La relacién corriente —

voltaje influye en el resultado del proceso y varia de acuerdo al electrolito y el metal

[4].

Figura 1. Mecanismo del electropulido

Pelicula de pulido Superficie a pulir

Fieza de trabajo

Tomando como referencia la figura 1, en la etapa de suavizado tiene lugar la
solubilizacion preferente de las colinas o bordes de una superficie rugosa,

comunmente originadas en la preparacién mecanica. Cuando este tipo de superficie
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rugosa se toma de anodo en una celda electrolitica adecuada, se produce una capa
de liquido viscoso inmediatamente adyacente a la superficie, como producto de la
reaccion entre el metal y el electrolito. Esta capa de solucién, se conoce como
pelicula de pulido (ver figura 1) y tiene una resistencia eléctrica mayor que el resto
de la solucion, controlando la accion suavizante y proporcionando una superficie

suavemente ondulada por la remocion de asperezas mayores a 0,1 um [4].

La etapa de brillo, estd relacionada con la eliminacion de irregularidades tan
pequefias como 0,01 um y la supresiéon de zonas atacadas sobre la superficie. Este
comportamiento se atribuye generalmente a la formaciéon de una capa delgada,
parcialmente pasivada sobre la superficie del metal y posteriormente en sus

contornos [4].

2.4 RESISTENCIA AL DESGASTE

El término desgaste puede definirse como el dafio de una superficie sélida,
generalmente involucrando la pérdida progresiva de material, debido al movimiento
relativo entre dos superficies y una sustancia en contacto [13]. Existen tres
situaciones comunes de desgaste. La primera ocurre cuando dos cuerpos estan en
contacto y hay movimiento relativo del uno al otro. La segunda situacion llamada
comunmente erosién o erosion desgaste, ocurre cuando el desgaste es causado por
el movimiento relativo de un liquido respecto a una superficie sélida. Y la tercera
situacion, generalmente denominada desgaste abrasivo, ocurre cuando el desgaste

es causado por particulas duras.
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241 Mecanismos de desgaste. Hay cinco formas generales mediante las
cuales un material se puede desgastar en las situaciones mencionadas en el
numeral anterior: procesos adhesivos, procesos abrasivos o de deformacion,

procesos de fatiga y procesos oxidativos o corrosivos [3].

Desgaste adhesivo: Con los procesos adhesivos, el desgaste ocurre como
resultado de la unién que se produce entre dos superficies en contacto. Con la
posterior separacion de éstas, se puede retirar material de cualquiera de las
superficies, generando asi el desgaste.

Desgaste abrasivo: Estos procesos son la fractura, el corte y la deformacién
plastica que pueden ocurrir cuando una superficie dura se enfrenta a una mas
blanda. Estos mecanismos tienden a producir residuos similares a los del proceso de

mecanizado.

Desgaste fatiga: Estos procesos se asocian con la iniciacion de grietas y la

propagacion 6 progresiva deformacion como resultado del repetido contacto.

Desgaste oxidativo: Este se presenta cuando el oxigeno puede acceder a una
zona de desgaste en caliente dando lugar a la generacion de peliculas de Oxidos
gue son desprendidas del material debido al movimiento relativo entre las superficies
en contacto. Este tipo de desgaste conlleva a una disminucién en la pérdida de

material, siendo ésto una gran diferencia con el desgaste corrosivo [16].

Desgaste corrosivo: Estos procesos son asociados con la remocion frecuente de

una capa de 6xido sobre la superficie de contacto, como es el caso de la capa
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pasiva en los aceros inoxidables. Esta forma de desgaste consiste en una relacion
sinergistica entre el desgaste abrasivo 6 adhesivo y la corrosion, en la cual cada
proceso es afectado por la accion simultanea del otro, normalmente reflejado en la

aceleracion del proceso de desgaste [13].
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3. METODOLOGIA

Figura 2. Esquema general de la metodologia experimental

ETAPA 1

REVISION
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EXPERIMENTAL

V

ETAPA 3
DESARROLLO
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Microscopia Confocal
Actividad 3 -
Adecuacion y puesta a punto del Toma de dureza superficial y
horno microdureza en la seccién
transversal de la muestra sin
nitriirar
Dimensionamiento y corte de las
Actividad 4 Rigketas
— Preparacion de las muestras a
ML Pulido y limpieza de las probetas
(electropulido a 1/3 de las
probetas que se van a nitrurar)
Temple directo de las probetas
desde la temperatura de
Actividad 5 nitruracion, una vez finalizado el
Nitruracion gaseosa en alta tratamiento termoauimico
Slperatura Revenido bajo en atmésfera
controlada, de las probetas
nitruradas
Corte transversal, montaje en
resina, pulido, metalograﬂ'a/
Determinacioén de la resistencia al
picado de la superficie nitrurada,
empleando curvas
potenciodinamicas ciclicas.
Actividad 6 Determinacion de la resistencia
Evaluacién del endurecimiento al desgaste mediante la prueba
superficial Pin-On-Disk
Andlisis quimico superficial para
determinar concentracion de
nitrbaeno mediante SEM

Perfil transversal de
microdureza

T\

32



El presente proyecto se desarroll6 en diferentes etapas, con el propdsito de cumplir
a cabalidad los objetivos planteados sin pasar por alto ninguna actividad importante.
Las etapas y actividades en las que fue basada esta investigacion son descritas de

forma general en la figura 2.

3.1 REVISION BIBLIOGRAFICA

La revision bibliogréfica se llevo a cabo de forma permanente durante la realizacion
del proyecto; para eso se usaron diferentes fuentes tales como: bases de datos,
revistas (impresas y electrénicas), patentes, tesis y normas. La informacion
consultada fue basicamente fundamentos tedéricos de la termonitruracion gaseosa en
alta temperatura, la influencia de las variables del proceso, y los métodos de
evaluacion de la resistencia a la corrosion y al desgaste de la capa nitrurada; con el

fin de construir un completo y claro estado del arte del tema trabajado.

3.2 DISENO DE EXPERIMENTOS

De acuerdo con la bibliografia, las caracteristicas de la capa nitrurada obtenida,

estan determinadas por las siguientes variables:

Microestructura metallrgica del material antes del tratamiento termoquimico.
Condicién superficial del material antes del tratamiento termogquimico.
Temperatura de nitruracion.

Tiempo de nitruracion.

NN

Flujo de gas nitrurante.
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v' Composicién del gas nitrurante.

Teniendo en cuenta la dimension de la presente investigacion, para establecer un
namero manejable de ensayos a realizar, se tomaron las variables que a juicio
propio segun bibliografia consultada, eran las mas interesantes, en este caso, la
condicion superficial del material antes del tratamiento termoquimico (6 rugosidad
del material), y el tiempo de nitruracion. Parametros como la microestructura
metallrgica, temperatura de nitruracion, flujo y composicion del gas nitrurante se

mantuvieron constantes en todos los ensayos y se resumen en la tabla 8.

Se desarroll un disefio de experimentos de 2%con un punto intermedio, tomando
como factores el tiempo de nitruracién y la rugosidad del material, asignando 2
niveles al primer factor y 3 al segundo (por las repeticiones al centro)

respectivamente. En las tablas 3 y 4 se describe el disefio de experimentos.

Se establecieron 2 tiempos de nitruracion, 3 y 6 horas; y se vario la rugosidad del
material entre 0.027 um, 0.017 pm y 0.011 um Ra, obtenidos respectivamente de
mayor a menor, por desbaste con papel abrasivo de grano N°1200, electropulido en
electrolito de acido acético y acido perclérico y pulido fino con suspensiones de
alimina de 0,5um a 0,05um.

Las repeticiones del plan de experimentacion fueron distribuidas de la siguiente
forma: dos (2) para pruebas electroquimicas, dos (2) para pruebas de desgaste y

una (1) para microscopia y microdureza.
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Tabla 3. Factores y dominio experimental.

Dominio experimental

Factores — . — : : :
Nivel inferior (0) Nivel intermedio (1) Nivel superior (2)
X;: Tiempo [Horas] 3 - 6
XZZ Rugosidad Ralzoo Raelectropulido Raespejo
0,027um 0,016 pm 0,011um

Tabla 4. Disefio factorial completo 2% con un punto intermedio y plan de
experimentacion.

Matriz de experimentos Plan de experimentacion Repeticiones
X1 Xa Tiempo [Horas] Rugosidad
1 0 0 3 0,027 pm 5
2 0 1 3 0,016 pm 5
3 0 2 3 0,011 pm 5
4 2 0 5 0,027 pm 5
5 2 1 5 0,016 pm 5
6 2 2 5 0,011 pm 5
Total Probetas 30

3.3 CARACTERIZACION INICIAL DEL MATERIAL

Con el propésito de clasificar el acero segun la norma técnica ASTM F899 [12] para
instrumental quirdrgico, y conocer el estado del material antes del endurecimiento
superficial, se determind la composicion quimica, la microestructura metallrgica y

la dureza del acero en estado de entrega.
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3.3.1 Composicion quimica. La composicion quimica mostrada en la tabla 5 del
acero empleado para la nitruracion gaseosa en alta temperatura, se determind
mediante la técnica de microscopia electronica de barrido aclopada con
espectroscopia (SEM-EDS), realizada en el laboratorio de Microscopia Avanzada de
la Universidad Nacional de Medellin y datos suministrados por el proveedor del
acero. El resultado obtenido permite clasificar el acero segun la norma ASTM F899
[12] como un acero inoxidable 420 B, hecho que concuerda con la clasificacion

manejada por la empresa Quirdrgicos Especializados S.A quien aporté el material.

Tabla 5. Composicion quimica del acero obtenida por SEM-EDS e informacion

suministrada por Quirtrgicos Especializados S.A.
Elemento aleante ' C | Mn | Si Cr |Ni| P S |otros

% en peso 03 05 10 135 - | 0,04 0,03 -

3.3.2 Analisis Metalografico. Al ser la microestructura metalirgica uno de los
parametros mas influyentes sobre el comportamiento quimico, fisico y mecanico de
los materiales, fue realizado al acero antes de desarrollar el endurecimiento
superficial un analisis metalografico, con el propdésito de disefiar un adecuado
tratamiento termoquimico de acuerdo con los resultados que se deseaban obtener,
es decir, para determinar tiempos y temperaturas adecuadas para la nitruracion y el

posterior revenido.

El analisis metalografico se llevd a cabo segun norma ASTM E3 [7] y consisti6 en el
desbaste humedo con papel abrasivo de SiC de grano decreciente desde 80 hasta
1200, posteriormente pulido fino con alimina de 0,5 y 0,05um seguido de una
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limpieza en bafio ultrasénico con 2-propanol durante 10 minutos, y finalmente el
ataque para revelar la microestructura que consistid en la inmersion durante 30
segundos en acético gliceregia (10 mL HNOj3;, 10 mL acido acético, 15 mL HCI,
3gotas glicerol) de la norma ASTM E407 [10]. Las micrografias de las figuras 2y 3
muestran la microestructura tipica de un acero inoxidable martensitico en estado

recocido. Se observan granos de ferrita y pequefias colonias de perlita.

Figura 3. Micrografia a 4x revelada con acético gliceregia [10].

R ———

200 pm
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Figura 4. Micrografia a 40x revelada con acético gliceregia [10].

X400  50pm

3.3.3 Dureza. La dureza, en estado de entrega, fue determinada en el durémetro
INDENTEC VG 108T de la empresa Transejes de Colombia bajo el estandar de la
ASTM E18 [14], para corroborar el analisis metalografico. Los valores mostrados en
la tabla 6corresponden coherentemente con el estado metallrgico del material, pues
era de esperarse una baja dureza para una microestructura recocida. Los valores
obtenidos fueron equivalentes a los recomendados para este acero en estado
recocido segun la norma de especificaciones para instrumental quirdrgico, ASTM
F899 [12].
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Tabla 6. Dureza del material antes del tratamiento termoquimico

1 193 LT
2 215 16.6
3 210 158
4 204 14,7
5 207 15,2
Promedio 204 14,7

*Valores estimados a partir de la norma ASTM E140 [8]

3.4 ADECUACION Y PUESTA A PUNTO DEL HORNO

Con el propoésito de obtener los resultados esperados, se llevé a cabo la puesta a
punto del equipo (Anexo 8) en el que se realiz6 el tratamiento termoquimico. Se
utilizé un horno tubular (5 cm de diametro) de resistencia eléctrica con atmosfera
controlada Para ello se contd con la previa calibracion de éste por parte de la
empresa encargada; ademas, se ensayaron diferentes sistemas para la entrada y
salida de los gases, y para la conexion entre la bomba de vacio y el horno, hasta
encontrar los mas adecuados, pues éstos debian resistir 1030°C y 0.2 MPa de
presion entre 3 y 6 horas. Durante el proceso de adecuacién fue posible establecer
que el disefio de un sistema de tuberia en paralelo para el nitrégeno y el argon
(gases empleados en la nitruracion y revenido respectivamente) permitia el ingreso
de trazas de oxigeno que se reflejaban en la formacion de una capa de oxido en la

superficie de las probetas. Por tal motivo fue necesario conectar un (1) solo gas al
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tiempo, es decir, para la nitruracion soélo estaba conectado el nitrogeno y para el
revenido solo lo estaba el argon.

3.4.1 Atmosfera del horno. La atmosfera rica en nitrégeno necesaria para llevar
a cabo la nitruracidon gaseosa a alta temperatura se obtuvo empleando nitrégeno
analitico grado 5,0. De igual forma, la atmdsfera inerte para realizar el revenido
posterior a la nitruracion se establecié con argén. Ambos gases fueron adquiridos en
la empresa Oxigenos de Colombia Ltda.

3.5 PREPARACION DEL MATERIAL

La preparacion del material implicé dimensionamiento y corte de las probetas,
ademas de la preparacion superficial para obtener las condiciones de rugosidad
buscadas. También fue necesario determinar la rugosidad de las tres condiciones
superficiales para tenerla como variable cuantitativa en el disefio de experimentos

propuesto.

3.5.1 Dimensionamiento y corte de probetas. Las probetas fueron
suministradas por la empresa Quirargicos Especializados S.A., en forma de barra
cilindrica de 100 mm de largo por 12,27 mm de diametro. Se tomaron discos de 2,1
mm de espesor mostrados en la figura 5, cortados en la microcortadora (Anexo 7)
ubicada en el laboratorio del Grupo de Investigaciones en Corrosion de la

Universidad Industrial de Santander.
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3.5.2 Pulido y limpieza. Cada probeta fue preparada superficialmente segun la norma
de preparacion metalografica ASTM E3, mediante un desbaste humedo con papel abrasivo
de SiC de grano decreciente desde 80 hasta 1200. Si bien no se estaba preparando las
probetas para revelarlas metalograficamente, dicha metodologia se consideré por el correcto
acabado que permite.

Figura 5. Probetas de acero AISI 420 utilizadas para la nitruracién gaseosa en alta

temperatura.

Debido a que en el disefio de experimentos la rugosidad del material es una de las
variables independientes, el pulido de las probetas se dividié en tres grupos de
probetas finalizando cada uno en 3 estados diferentes, con el proposito de obtener
las rugosidades buscadas teniendo en cuenta los aspectos técnicos y econdmicos

gue representan las condiciones superficiales seleccionadas.
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Un primer grupo, se dejo con la rugosidad proporcionada por el papel abrasivo de
grano N° 1200. El segundo grupo de probetas, fue pulido electroliticamente
partiendo de la rugosidad dejada por el papel abrasivo de grano N° 600, y el tercer
grupo fue pasado del papel abrasivo de grano N° 1200 a pulido fino con
suspensiones de alumina de 0,5y 0.05 um. Todas las probetas fueron debidamente
limpiadas en bafio ultrasonico con 2-propanol una vez finalizado el pulido; en el caso
del pulido electrolitico la limpieza se realizé también antes de electropulir las

probetas.

3.5.2.1 Electropulido. Siendo el pulido electroliico el mejor mecanismo
pasivamente conocido para los aceros inoxidables [35], se realiz6 a 1/3 de las
probetas empleadas, con el fin de evaluar el comportamiento frente a la corrosion
respecto a las demas condiciones superficiales. El electropulido se llevé a cabo con
la fuente reguladora de voltaje y amperaje MCP M10-SPP3603 del GIC de la
Universidad Industrial de Santander. El electrolito empleado fue escogido luego de
una preseleccion en la que se tuvo en cuenta parametros como brillo, manchas y

picaduras.

Para esto se tomaron como referencia las soluciones de electropulido consignadas
en el Metal Handbook Volumen 9 “Metallography and Microestructures” [4] y en
articulos que abordan el tema [24], [36]. Las soluciones preseleccionadas fueron las

siguientes:

SIn 1: 80ml de etanol, 14ml de agua destilada y 6 ml de acido perclorico al 60%.

SIn 2: 80ml de etanol y 20ml de acido perclorico al 60%.

Sin 3: 94ml de etanol, 0,6ml de agua destilada y 5,4ml de acido perclérico al 70%.

SIn 4: 90ml de acido acético y 10ml de acido perclérico al 60%.
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¢ SIn 5: 30ml de agua destilada y 70ml de acido fosférico.
e SIn 6: 35ml de acido fosférico, 55ml de glicerina y 10ml de agua destilada.

e SIn 7: 33ml de &cido lactico, 40ml de &cido fosférico, 13,5ml de acido sulfurico y
13,5 de agua destilada.

Como criterios cualitativos de clasificacion para seleccionar la soluciéon de
electropulido se tomo el brillo, la ausencia de manchas y la ausencia de picaduras; y

con base en los resultados obtenidos se realiz6 la tabla 7.

Tabla 7. Resultados cualitativos obtenidos del electropulido con las soluciones

preseleccionadas

Solucion empleada Brillo Ausencia de manchas Ausencia de picaduras

: X X X

- X X X
3 v 8 / %
4 v/ v v/
5 x| v ' 3
6 X v v 3
7 X | 7/ |

/Cumple el criterio; @ No cumple el criterio; 4 @ Cumple parcialmente el criterio.
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Teniendo en cuenta los criterios cualitativos planteados, se escogio la solucién N° 4,
al ser la dnica en cumplir simultineamente los 3 criterios, asociado esto con la
ejecucion satisfactoria y consecutiva de las 2 etapas involucradas intrinsecamente
en el proceso de electropulido, mencionadas anteriormente en el numeral 2.3. En la
figura 6, fotografia tomada con el microscopio OLIMPUS BX51 a 1000 aumentos, es
posible apreciar el cambio de la condicion superficial de la probeta luego de
electropulirla, siendo la condicion lijada la que aparece a la izquierda de la fotografia

y la electropulida la de la derecha.

Figura 6. Fotografia del cambio en la condicion superficial de las probetas de acero
AISI 420 luego de electropulidas con una solucién de acido acético y &cido
perclorico.

3.5.2.2 Determinacion de Rugosidad. La cuantificaciéon de la rugosidad para las 3
condiciones superficiales, se realizdé con ayuda del microscopio confocal del anexo
1, ubicado en el Laboratorio de Optica y Tratamiento de Sefiales de la Universidad

Industrial de Santander. Este microscopio permiti6 capturar una secuencia de
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imagenes en el eje Z y mediante el software de licencia libre ImageJ, se construyo la
vista en 3D de la superficie y se determiné la rugosidad Ra (ISO 4287/1) de cada

superficie segun la figura 7 y la siguiente expresion:

1 (m 1
= = E i+ E -
Ra = 7 J;) y.dx 7 ( Al Ai )

Figura 7. Representacion del parametro de rugosidad Ra

Fd

Ra

Im

3.6 NITRURACION GASEOSA EN ALTA TEMPERATURA

Para la realizacion de la nitruracion gaseosa del acero AISI 420, fueron necesarias
diferentes etapas con el fin de obtener los mejores resultados. En orden de
realizacion las etapas fueron: purga, nitruracion, temple y revenido. La tabla 8
resume todos los parametros bajo los cuales se llevo a cabo la nitruracién gaseosa

en alta temperatura.

3.6.1 Procedimiento de purga. Con el objetivo de minimizar cualquier posibilidad
de oxidacién de las probetas dentro del horno, se disefid un procedimiento de purga
[23], de modo que a la hora de iniciar el calentamiento del horno para alcanzar la
temperatura de nitruracidbn, no estuvieran presentes trazas de oxigeno.
Basicamente, la purga del horno esquematizada en la figura 8, se realizo con flujo de

nitrdgeno y con la creacién de un bajo vacio de aproximadamente 300 mbar, hasta
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equilibrar la presion de nitrogeno a la requerida. Adicionalmente, fue necesario lavar
el horno antes de realizar cada tratamiento, ya que por no ser éste de material
refractario, se generaba una capa de O0xido que de no ser retirada, se depositaba

sobre las probetas durante la siguiente nitruracion.

Tabla 8. Condiciones utilizadas en la nitruracion gaseosa en alta temperatura del
acero AlSI 420

: Tipo de _
Variable : Valor de Variable
Variable
Temperatura Fija 1030°C
Tiempo Controlada 3y 6 horas
Presion Fija 0.2 Mpa
Rugosidad Controlada Lija 1200, pulido a espejo y electropulido

Tubular, de resistencia eléctrica y de
Horno Fija atmosfera controlada. Maxima temperatura
de calentamiento 1200°C

Medio de enfriamiento Fija Aceite sintético

Condicion metalurgica del
material antes del Fija Recocido
tratamiento
Composicion quimica del

it ¢ Fija N, analitico, grado 5.0
gas nitrurante
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Figura 8. Esquema del procedimiento de purga usado en el horno de nitruracion.
Se volvié a encender la
Se apago la bomba bomba, pero en esta
ocasion, antes de
apagarla se cerré la
llave que la
comunicaba con el
horno para mantener
el sistema al vacio

3.6.2 Temple. Dado que la nitruracion gaseosa se realizd a la temperatura de

austenizacién, esta modificaba cualquier tratamiento térmico anterior a la nitruracion.
Como se requeria ademas de una superficie endurecida, un ndcleo tenaz, fue

necesario templar las probetas una vez cumplido el tiempo de nitruracion.

El temple se realiz6 en aceito sintético proporcionado por la empresa Quirlrgicos
Especializados S.A. Para mejorar la conductividad del medio de temple [12], fue
calentado a 60°C y agitado durante el enfriamiento de las probetas nitruradas, para

garantizar su capacidad de temple.

3.6.3 Revenido. Para garantizar la tenacidad del nucleo, fue necesario revenir las
probetas nitruradas a 204°C durante 1 hora segun la norma ASTM F899 [12] de
instrumentales quirdrgicos. Esta temperatura de revenido fue establecida teniendo
en cuenta que a mayor temperatura de revenido se presenta un decaimiento de la
resistencia del acero frente a la corrosion [12]. El tratamiento de alivio de tensiones
se realiz6 en el mismo horno empleado para la nitruracién y se utiliz6 argbn como
gas protector. Para obtener los resultados esperados se siguié el procedimiento de
purga descrito en la figura 8.
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3.7 EVALUACION DE LA NITRURACION GASEOSA

En esta etapa se buscé caracterizar el espesor y morfologia de la capa nitrurada
mediante microscopia, incremento de dureza superficial y del ndcleo, resistencia al
desgaste y a la corrosion, mediante medidas de dureza y microdureza segun normas
ASTM E18 y E384 respectivamente, resistencia al desgaste en maquina Pin-On-Disk
segun norma ASTM G99, y curvas potenciodindmicas ciclicas segun norma ASTM
G61.

3.7.1 Metalografia y dureza de probetas nitruradas. Mediante analisis
metalogréfico se corrobord la microestructura templada del acero AISI 4200btenida
por el enfriamiento rapido desde la temperatura de nitruracion y se respaldé ademas
con la medicion de dureza en el nlacleo. Ademas, se aprecio la aparicion de una
capa superficial compuesta por una zona enriguecida en nitrégeno y otra en 6xidos
principalmente de cromo. El andlisis metalografico se llevo a cabo sobre un corte
transversal de las probetas tratadas y se sigui6 el procedimiento de la norma ASTM
E3 [7], utilizando reactivo Kalling’s N°1 de la norma ASTM E407 [10] como revelador
de microestructura en el microscopio electrénico de barrido (SEM) del laboratorio de
Microscopia Avanzada de la Universidad Nacional de Medellin. La dureza fue

medida bajo la norma ASTM E18 [14] en la empresa Transejes de Colombia.

3.7.2 Prueba de corrosion. EIl acero AISI 420 es resistente a la corrosion en
ambientes ligeramente oxidantes y en agua dulce [5]. Sin embargo, como todos los
aceros inoxidables en presencia de cloruros es susceptible a la corrosién por
picadura. Teniendo en cuenta que los fluidos corporales del cuerpo humano son
basicamente sales y con el objeto de relacionar resultados obtenidos con los de
otras investigaciones, se evalu6 mediante curvas potenciodinAmicas ciclicas la
resistencia a la corrosién por picado del acero antes y después de la nitruracién en

una solucion de cloruro de sodio (NaCl) 3,5% en peso, usando como referencia un
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electrodo de Ag/AgCI saturado. Las pruebas se desarrollaron bajo la norma ASTM
G61 en el potenciostato ACM Instruments mostrado en la figura 9 del Grupo de

Investigaciones en Corrosion de la Universidad Industrial de Santander.

Para extraer de las curvas potenciodinamicas ciclicas la informacion buscada, fue
necesario hacer un barrido en potencial desde -600 hasta 2000 mV respecto al
potencial de corrosién en circuito abierto, emplear una velocidad de barrido de 30
mV/min y establecer la densidad de corriente limite en 700 mA/cm?. Cada prueba
tuvo una duracion total de 1 hora con 45 minutos, de los cuales 40 minutos eran

utilizados para la estabilizacion del potencial en circuito abierto.

Figura 9. Montaje utilizado para las pruebas electroquimicas del acero AISI 420

nitrurado gaseosamente en alta temperatura.

3.7.3 Prueba de desgaste. La resistencia al desgaste de las probetas
endurecidas se evalud con la prueba de Pin-On-Disk bajo la norma ASTM G99. Los
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parametros establecidos para el desarrollo de la prueba fueron 25°C, disco de acero
AISI 1020, carga de 15 Newton, velocidad lineal de 6 cm/s, recorrido total de 376,99
m y ensayos en seco Yy en fluido fisiologico simulado (Anexo 6, SBF Kokubo). Los
ensayos se realizaron en el equipo de la figura 10, dispuesto en el laboratorio del

Grupo de Investigaciones en Corrosion de la Universidad Industrial de Santander.

Figura 10. Montaje empleado para la prueba Pin-On-Disk (izquierda) y multiplex del

servomotor (derecha) que permite controlar el ensayo.

3.7.4  Microscopia electronica de barrido. El andlisis quimico de la capa nitrurada
se realiz6 con el fin de cuantificar el enriquecimiento en nitrégeno superficial del
material. Para realizar las lecturas de composicion, se hizo un corte transversal en
las probetas con el propdsito de caracterizar la capa nitrurada también en espesor y
morfologia. Las pruebas de microscopia electronica de barrido se realizaron en el
microscopio JEOL JSM-5910LV del laboratorio de Microscopia Avanzada de la
Universidad Nacional de Medellin mostrado en los anexo 4 y 5.

Las mediciones con SEM-EDS se hicieron empleando una energia de 20 kV y
15.000 aumentos, mientras que para el SEM-WDS se emplearon 10 kV, una
corriente de 79 nA sin ninguna variacion en 20 minutos de calibracion, 15.000
aumentos y una distancia de trabajo de 10 mm.
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3.7.5 Perfil de microdureza de la capa nitrurada. Teniendo en cuenta que la
dureza de los materiales se encuentra intimamente relacionada con su resistencia al
desgaste, se construyeron perfiles de microdureza de la capa nitrurada para
determinar la profundidad del endurecimiento proporcionado por la nitruracion
gaseosa. Los perfiles de microdureza se tomaron sobre la cara del corte transversal
de las probetas, empleando un microdurémetro INDENTEC ZWICK/ROELL ZHV
VG-109T de la empresa Transejes de Colombia. La escala de microdureza
empleada fue Vickers (1 kgf) y se tomaron 8 mediciones a las siguientes probetas:
pulida a espejo con NGAT por 3 horas, electropulida con NGAT por 3 horas y
electropulida con NGAT por 6 horas.
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4. DISCUSION DE RESULTADOS

4.1 RUGOSIDAD

Luego de obtener las condiciones superficiales deseadas se procedié a determinar
el perfil de rugosidad y la rugosidad Ra de cada una. Para esto, se empled el
microscopio Confocal mostrado en el anexo 2, ubicado en el Laboratorio de Optica y

Tratamiento de Sefales de la Universidad Industrial de Santander.

Es importante resaltar que la rugosidad no puede ser considerada como una
propiedad de superficie, ya que dicha medicion se encuentra influenciada por la
longitud de muestreo, tal como lo mencionan Hinojosa M. y Reyes M. [25]. Sin
embargo es posible comparar este tipo de pardmetros entre diferentes superficies
manteniendo la misma distancia de muestreo. Por tal razén, para esta investigacion
se plante6 como longitud de evaluacién, Im, 50 micrometros. Teniendo en cuenta lo
anterior se calcul6 el parametro de rugosidad Ra para cada una de las condiciones
superficiales siguiendo las consideraciones de la norma ISO 4287/1 con base en los
valores arrojados por el perfil obtenido mediante la microscopia confocal. Los
valores de Ra y las respectivas vistas en 3D de cada condicién superficial estudiada
se muestran en las figuras 11, 12 y 13, siendo las vistas 3D obtenidas mediante el

software de licencia libre ImageJ usando el plugin Interactive 3D Surface Plot.

Comparando las imagenes en 3D de las figura 11 y 13, es posible apreciar el efecto
suavizante en la morfologia de la superficie electropulida pasando de un paradmetro
de rugosidad Ra de 0,027 pm a un Ra de 0,016 um. Lo cual a su vez podria

aumentar la resistencia a la corrosion debido a la accion pasivante del pulido
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electrolitico, brindando un mejor desempefio frente a los problemas de corrosion por
rendijas, que afecta considerablemente al acero AlISI 420.

Figura 11. Imagen 3D y rugosidad calculada de la superficie (1 mm?) de la muestra
de acero AISI 420 pulida hasta papel abrasivo N°1200.

Figura 12. Imagen 3D y rugosidad de la superficie (1 mm?) de la muestra de acero

AISI 420 obtenida mediante pulido fino (acabado a espejo)

Ra = 0.011um
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Figura 13. Imagen 3D y rugosidad de la superficie (1 mm?) de la muestra de acero
AISI 420 obtenida mediante electropulido.

4.2 TRATAMIENTO TERMOQUIMICO

La nitruracion gaseosa en alta temperatura con temple directo desde la temperatura
de nitruracion y posterior revenido a 204°C, es el tratamiento termoquimico mas
adecuado para el acero AISI 420 cuando es usado en herramientas de corte, pues
suprime 2 grandes inconvenientes de la nitruracion gaseosa convencional. El
primero de ellos hace referencia a la eliminacién de nitruros de cromo normalmente
precipitados en la nitruracion convencional [29]. Con la NGAT se mantiene el cromo
en solucién sélida, y por lo tanto, el porcentaje en peso de este elemento en la
matriz, de tal forma que, el acero no pierde el caracter inoxidable (a menos que haya
presencia de oxigeno en el horno). Por otro lado, la secuencia de la nitruracion
convencional para este acero seria temple, revenido y nitruracion alrededor de los
550°C, o en su defecto, la nitruracion antes del revenido. Sin embargo, en cualquiera

de los casos, el Ultimo paso modifica el paso anterior ya que la temperatura de
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revenido no debe sobrepasar los 300°C para evitar la fragilizacion por revenido que
tiene lugar entre los 300 y 400°C [9] o la disminucién de la resistencia a la corrosién
cuando el revenido se realiza por encima de los 427°C [12]. El inconveniente técnico
en este caso tiene que ver con el hecho de que si el revenido bajo se realiza antes
de la nitruracion, durante ésta (a 550°C aproximadamente) todo el material va a
sufrir un revenido en la zona de susceptibilidad a la corrosion. Si por el contrario
primero se realiza la nitruracion convencional y luego se hace el revenido, los
nitruros formados y en general el nitrdgeno en solucion, tienen la posibilidad de
reacomodarse a mayores profundidades, suavizdndose el efecto de endurecimiento

superficial generado por las distorsiones de la red cristalina.

En términos generales, la implementacion de la nitruracion gaseosa en alta
temperatura con temple directo desde la temperatura de nitruracion en aceite
sintético permitid obtener una microestructura martensitica muy uniforme en todo el
material como se puede observar en la figura 14. Ademas, mediante SEM-WDS fue
posible detectar 0,1% de nitrdgeno en solucién sélida en la zona libre de 6xidos de
hierro y cromo (ver figura 15), hecho que sustenta el primer inconveniente de la
nitruracién gaseosa convencional mencionado en el item anterior, ya que mediante
las técnicas EDS y WDS no fue posible detectar ningin compuesto de nitrégeno y
en las regiones adyacentes a la que contenia nitrégeno, el porcentaje en peso del

cromo en solucion permanecio intacto.

El porcentaje en peso de nitrdgeno obtenido superficialmente, fue menor al
esperado. Esto puede ser atribuido a la heterogénea capa de éxido de cromo que se
formé durante el tratamiento termoquimico, ya que muy posiblemente dificulté una
mayor difusion de nitrégeno hacia el material e interfirié en la lectura del mismo
elemento durante los ensayos de composicién quimica superficial con SEM-EDS y
SEM-WDS.
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Figura 14. Micrografia del acero AISI 420 después de la NGAT, temple y revenido,

revelada con reactivo Kalling’s N°1

Figura 15. Espectro y composicion de la seccién transversal, asociados a la lectura
del detector WDS acoplado al SEM, en las zonas enriquecidas en nitrégeno de la

probeta de acero AISI 420 electropulida y nitrurada por 3 horas.
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La etapa de temple y revenido que tuvo lugar al finalizar el proceso de NGAT,
produjo en el acero AISI 420 una microestructura de martensita revenida cuya

dureza se muestra en la tabla 9.

Tabla 9. Dureza del nacleo templado y revenido

1 409 e
2 450 48
3 500 02
4 475 50
5 487 o1
Promedio 464,2 49

*Valores estimados a partir de la norma ASTM E140 [8]

4.3 RESISTENCIA A LA CORROSION

Las muestras de acero AISI 420, con y sin tratamiento termoquimico, fueron
expuestas a una solucién 3,5% en peso de NaCl. En esta se evalud la resistencia a
la corrosion localizada mediante curvas de polarizacién potenciodinamica ciclica

(PPC), mostradas en las figuras 16, 17 y 18.
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Figura 16. Curvas de Polarizacion Potenciodinamica Ciclica para las probetas de
acero AISI 420 antes de la NGAT.
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A partir de las curvas de polarizacién potenciodinamica de las figuras 16, 17y 18 es
posible determinar el efecto de la rugosidad sobre la susceptibilidad a la corrosiéon
localizada del acero AISI 420 con y sin tratamiento termoquimico. Fue posible
determinar que el acabado superficial obtenido mediante el electropulido (antes de la
nitruracion) es el mas adecuado para este material, en cuanto a resistencia a la
corrosion general y localizada se refiere. El acero se encuentra en una condicion
mas noble al presentar un potencial de corrosion (Ecorr) de 247,5 mV siendo de
71,91y 116,8 mV mas positivo a densidades de corriente menores, en comparacion
con los Ecorr de las superficies obtenidas mediante lija 1200 y pulido a espejo

respectivamente antes de la nitruracion.
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Figura 17. Curvas de Polarizacion Potenciodinamica Ciclica para las probetas de
acero AISI 420 con NGAT durante 3 horas.
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Figura 18. Curvas de Polarizacion Potenciodinamica Ciclica para las probetas de

acero AISI 420 con NGAT durante 6 horas.
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Tabla 10. Potenciales de corrosion y de proteccion obtenidos mediante curvas PPC,
para el acero AlSI 420 medidos en una solucion 3,5 % en peso de NaCl.

Tratamiento Blanco 3horas 6horas
_ 1200 -319,41 -540 -555
E Espejo -364,3 -520 -555
5 | 2475
8 Electropulido -550 -540

E repasivacion— 560mV

De igual forma, es en el electropulido donde se obtiene la menor histéresis entre la
curva de subida y la de bajada (area entre ambas curvas), lo cual es sinbnimo de
una baja susceptibilidad a la corrosion localizada, hecho que fue posible evidenciar
en la apariencia de la probeta luego de la prueba electroquimica realizada, debido a
gue no presento picaduras en la superficie como se muestra en la figura 21. Ademas
el electropulido fue la Unica condicion superficial que brind6 al material un potencial
de repasivacion como lo muestra la tabla 10. EI comportamiento de la superficie
electropulida concuerda con que ademas del atractivo acabado superficial, algunos
autores cataloguen el electropulido como el mejor mecanismo de pasivacién [35],
mejor aun que emplear las tipicas soluciones pasivantes con &cido nitrico,
recomendadas por la norma ASTM A967 [11]. El efecto pasivante del electropulido
se encuentra ligado a la disolucion preferencial del hierro frente al cromo, lo que
permite un empobrecimiento del hierro débilmente aleado en la superficie del
material, y un ligero aumento superficial de cromo, incrementando la resistencia del
acero frente a la corrosién como lo indican las curvas PPC obtenidas en las pruebas
electroguimicas y también Asami K., Hashimoto K. [15] y Crahles C. [28] en sus

investigaciones.

Tomando como referencia las rugosidades obtenidas en las muestras del acero AlSI

420 mediante papel abrasivo de grano N° 1200 y pulido fino (espejo) se tiene de la
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figura 16 que este Ultimo presenta una densidad de corriente menor, hecho
relacionado con una mayor resistencia al deterioro electroquimico. De igual forma
cabe citar que las curvas PPC de la condicion superficial espejo sin tratamiento
termoquimico y con NGAT por 3 horas presentan potenciales de corrosiéon Ecorr,
mas nobles que la condicion 1200 en ambos casos, e incluso mayor Ecorr que la
condicion electropulida con NGAT por 3 horas de la figura 17. Lo anterior implica una
mayor resistencia a la corrosién general cuando el material es expuesto a medios
corrosivos con una rugosidad de 0,011 um, respecto a una rugosidad de 0,027 um
antes y después de la NGAT. Ademas que la menor rugosidad con la que se pueda
trabajar antes de la NGAT, brinda un Ecorr mas noble posterior al tratamiento
termoquimico muy posiblemente atribuido a la morfologia de la capa obtenida para

esta condicién superficial.

En términos generales se observa en las figuras 17 y 18, un decaimiento de la
resistencia a la corrosion luego del proceso de NGAT, asociado principalmente a la
presencia de una capa delgada y agrietada en las superficies nitruradas, conformada
por una mezcla entre Oxidos de hierro y cromo, siendo este ultimo, el principal
constituyente de la capa, como se aprecia en el mapa de distribucion de

composicion obtenido mediante SEM-EDS de la figura 19.

Cabe resaltar que posterior al proceso de NGAT en todas las probetas nitruradas el
porcentaje de cromo en las vecindades de la superficie del acero disminuyd,
evidenciandose en la figura 19 un gradiente de composicion de este elemento a
partir de la interface metal-capa de Oxidos hacia el interior de las muestras.
Mediciones de composicion realizadas mediante SEM-EDS permitieron registrar en
la zona adyacente a la capa de 6xidos formada un porcentaje en peso de cromo de
aproximadamente 6,44%, valor muy por debajo de lo esperado para un acero
inoxidable, sumado esto a la presencia de grietas en dicha capa es posible explicar

la reduccidon en la resistencia a la corrosion de las muestras de acero AISI 420
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empleadas como una interaccion directa de la zona empobrecida en cromo con el

medio. Para mayor detalle del empobrecimiento de cromo en la interface se registré

cuantitativamente el mapeo de la figura 19, mediante la informacién de la figura 20.

Figura 19. Distribucion Fe (rojo), Cr (Verde) y O (Violeta) desde la superficie hacia

el interior del acero, obtenido mediante un mapa de distribucion de composicion

sobre la probeta de AISI 420 electropulida con NGAT por 3 horas.

20pum

Figura 20. Espectro obtenido mediante SEM-WDS en la interface metal-6xido,

mostrando la composicion quimica de la muestra de acero AISI 420 electropulida y

nitrurada por 3 horas.
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En la figura 17, correspondiente a las curvas PPC para las probetas con NGAT por 3
horas, es posible apreciar una ligera diferencia en el comportamiento frente a la
corrosion del acero AISI 420 con los diferentes acabados superficiales, fendmeno
gue no tuvo lugar en la NGAT de 6 horas de la figura 18; debido a que para este
tiempo de nitruracion las superficies presentaron una capa muy similar de éxidos,
que no permitio diferenciar las propiedades de superficie logradas con las

condiciones de rugosidad iniciales.

El impacto de la NGAT sobre la resistencia a la corrosion, se traduce en un cambio
de la morfologia de dafio causado por las pruebas electroquimicas realizadas;
debido a que las probetas sin nitrurar en las condiciones de lija 1200 y acabado a
espejo presentaron picado sobre la superficie apreciable en la figura 21. En el caso
de las probetas electropulidas, se obtuvo una superficie homogénea mostrada en la
figura 21, sin presencia de alteraciones superficiales o presencia de productos de
corrosion apreciables a 1,5 aumentos en la lente 6ptica (Anexo 1). Por otro lado, en
las probetas nitruradas a 3 y 6 horas si se percibié una superficie con corrosion
generalizada como se puede apreciar en la figura 21, siendo ésta semejante a la
superficie corroida de los aceros ordinarios al carbono; lo cual se sustenta con la
pérdida de cromo en la vecindad de la heterogénea y fracturada capa de éxidos
segun los resultados del SEM-EDS mostrados en las figuras 19 y 20 [29]. Esto es
respaldado por los valores de Ecorr obtenidos para el acero sometido a NGAT, muy
similares a los de un acero al carbono indicando una superficie activa, expuesta a
corrosion general y no a corrosion localizada como lo estaba antes del tratamiento,

ya que no existe en ninglin momento la pasivacion del material.

La deteccién de especies ricas en nitrdgeno como nitruros o carbonitruros en la
superficie del acero y en sus vecindades, no fue posible mediante el detector EDS
acoplado al SEM, debido a la presencia de la capa de o6xidos comentada

anteriormente. Sin embargo, el logro obtenido mediante el proceso de NGAT del
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acero AlSI 420 se confirma con el enriqguecimiento de nitrdgeno en solucion solida,
detectado en la medicion realizada mediante SEM con el detector WDS, sobre el

corte transversal de la probeta electropulida y nitrurada por 3 horas (Figuras1b).

Figura 21. Estado y cambio superficial de las muestras de acero AlSI 420 sin y con
nitruracion a 1,5X luego de las pruebas electroquimicas (de arriba hacia abajo,

1200, espejo y electropulido). a) Blanco, b) Nitrurada por 3h, c) Nitrurada por 6h.

Cuantitativamente, el nitrogeno encontrado fue de 0,1% p/p, es decir, 0,353%
atomico (figura 15), a profundidades de 5 pum. Sung et al. [29] en su investigacion
obtuvieron un porcentaje de nitrégeno de 0,3%p/p, luego del proceso de NGAT, a
igual profundidad en otro acero inoxidable. ElI 0,1% hallado en la presente
investigacién no niega la presencia de un mayor porcentaje de nitrégeno, e incluso
gue no estuvieran presentes especies ricas en este elemento, si no que debido a la
capa de oxido, posiblemente hayan sido ocultadas en las regiones mas externas del
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material, donde es de esperarse se encuentra la mayor concentracion del elemento
suministrado en un tratamiento superficial. La capa de 6xido apreciable en la figura
22, evidentemente formada en la superficie del acero AISI 420 sometido a NGAT,

tiene dos (2) posibles origenes no mutuamente excluyentes:

e Durante la nitruracién. La presencia de trazas de oxigeno dentro del horno

durante el proceso de nitruracién, conjugado con la alta temperatura del sistemay el

tiempo de exposicion del material a estas condiciones.

e Durante el temple. ElI contacto directo con el ambiente y el medio de

enfriamiento estando el material a 1030°C, ya que en la etapa de temple fue
necesario abrir el horno para retirar las piezas y sumergirlas en el aceite, por lo
tanto, durante esta etapa en la cual las probetas se encontraron expuestas por un
corto tiempo (aproximadamente 4 segundos) al oxigeno presente en el ambiente y el
aceite posiblemente degradado ligeramente debido a la temperatura del acero,

permitieron la formacion de los 6xidos superficiales que presentaron las probetas.

Figura 22. Seccion transversal de una muestra de acero AlISI 420 con NGAT donde
se aprecia la capa de oxido formada y las zonas huecas y grietas presentes en dicha

capa, vista a 10X.




Teniendo en cuenta estos 2 aspectos y la experiencia adquirida, se planteé como
requisito necesario para obtener una superficie libre de 6xidos, luego del proceso de
NGAT, un sistema interconectado de horno y camara de enfriamiento dotado de una
bomba de vacio de mayor potencia de tal forma que todo el proceso se lleve a cabo
en ausencia de oxigeno, el disefio propuesto para lograr esto se encuentra

consignado en el capitulo 6de esta investigacion.

4.4 RESISTENCIA AL DESGASTE

Para evaluar la resistencia al desgaste del acero con y sin tratamiento, se empleo la
maquina de desgaste, Pin On Disc, regida bajo la norma ASTM G99. Los
parametros de operacion del ensayo tales como carga, velocidad lineal y distancia
recorrida se determinaron teniendo en cuenta las condiciones reales de operacién
del instrumental quirdrgico, especialmente brocas quirdrgicas de 4mm de diametro.
El ensayo se realiz6 en presencia y ausencia (en seco) de un fluido fisiolégico

simulado (SBF Kokubo), cuya composicién aparece en el anexo 6.

La carga empleada en el ensayo fue de 15 N y la velocidad lineal empleada se
calculé teniendo en cuenta que las revoluciones por minuto recomendadas para
evitar problemas clinicos, como la necrosis del hueso en operaciones quirargicas, se
encuentra alrededor de 600 RPM [30], [31]. Con base en lo anterior y tomando como
referencia brocas de 0,2 cm de radio, se determiné que la velocidad lineal equivale a

12,57 cm/s, calculada asi:

_ 600 giros (1 minuto) (2n(0.2€m)

=12
50 s ) ,57cm/s

"~ 1 minuto 1 giro

66



Para determinar la distancia recorrida por la probeta sobre el disco de la maquina 6
en su defecto el tiempo de ensayo, se precisa como distancia de ensayo la recorrida
por una broca quirargica de 0,2 cm de didmetro durante su vida util promedio. La
informacion del proceso de perforacion de elementos 0seos fue suministrada por la

empresa Quirargicos Especializados S.A.

e Tiempo de perforacion por agujero: aproximadamente 30 segundos
e Numero de perforaciones por cirugia: 5.

¢ Numero de cirugias maximas permitidas: 20

Luego la distancia recorrida (D) en la vida util promedio de una broca quirargica de

4mm de diametro corresponde a:

D= 600giros <2n(0.002m)>< 0.5 minutos ) (5 perforaciones

2 0ciTudi
1perforacion 1 cirugia )( cirugias)

"~ 1 minuto 1 giro

D =37699m

Para lograr recorrer esta distancia teniendo en cuenta que se debe mantener una
velocidad lineal de 12,57cm/s fue necesario realizar el ensayo durante 50 minutos.
Bajo estas condiciones de tiempo, se decidi6 monitorear la pérdida de masa de las
probetas a los 5, 12, 24 y 50 minutos. Las curvas de desgaste obtenidas relacionan
la pérdida de masa de cada una de las probetas en funcién del tiempo, en el caso de
los blancos se tomé como referencia una sola curva, debido a que no hubo
variaciones significativas entre las 3 rugosidades. Las curvas obtenidas se muestran

a continuacion:
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Figura 23. Masa perdida por las probetas de acero AISI 420 con NGAT por 3y 6
horas, en funcion del tiempo de desgaste en SBF con las respectivas ecuaciones

lineales que simulan los datos.
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Con base en las curvas de las figuras 23 y 24, se aprecia un aumento de la
resistencia al desgaste del material luego del proceso de NGAT, siendo una
constante tanto en los ensayos en seco como en presencia de SBF que las probetas
nitruradas por 3 horas presentaron una mayor resistencia al desgaste, lo cual se
asocia al endurecimiento y menor presencia de 6xidos que se obtuvo en éstas. Sin
embargo, tomando como referencia las condiciones superficiales estudiadas se
obtuvo que en orden de mayor a menor resistencia al desgaste tanto a 3 como 6
horas de nitruracion se tiene: superficie electropulida, condicion espejo y superficie
con lija 1200, lo cual se puede ver en los valores de velocidad de desgaste

registrados en la tabla 11.
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Figura 24. Masa perdida por las probetas con NGAT por 3 y 6 horas, en funcién del
tiempo de desgaste en seco con las respectivas ecuaciones lineales que simulan los

datos.
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Partiendo de las ecuaciones obtenidas luego de realizar una regresion lineal a los
datos graficados, es posible relacionar las pendientes de las rectas con una
velocidad de desgaste aproximada, esto teniendo en cuenta que las unidades de
dichas pendientes se encuentran expresadas en miligramos perdidos por minuto de
ensayo transcurrido. Al relacionar esta informacion con los valores obtenidos, se
determind que el tipo de desgaste que afecta al acero AISI 420 en condiciones
quirurgicas es del tipo “corrosién desgaste”, ya que fue en el ensayo con SBF donde
se presentaron las mayores tasas de desgaste (tabla 11). El proceso asociado al

mecanismo de corrosion desgaste esta representado en la figura 25.
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Tabla 11. Velocidad de desgaste aproximada calculada del ensayo en la maquina
Pin On Disc.

Velocidad de desgaste aproximada [mg perdidos/minuto]

; ENSAYO DE DESGASTE EN ENSAYO DE DESGASTE EN

CONDICION DEL ACERO AISI 420

SBF SECO

Sin nitrurar(blanco) 0,019 0,014

Lija 1200 y nitrurado por 6H 0,010 0.005

Espejo y nitrurado por 6H 0,008 0.004

Lija 1200 y nitrurado por 3H 0,007 0.002

Electropulido y nitrurado por 6H 0,007 0.002

Espejo y nitrurado por 3H 0,005 0.002

Electropulido y nitrurado por 3H 0,004 0.001

Figura 25. Proceso del mecanismo de corrosion-desgaste, adaptado de Engineering
Tribology [16].

@_

‘ Formacion de la capa pasiva
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=

Pérdida de Pelicula

Tomando los resultados obtenidos en la prueba de desgaste en presencia de SBF y
partiendo de la probeta blanco como referencia, se calculé la pérdida relativa de
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material en las diferentes probetas a partir de las velocidades de desgaste

aproximadas, como aparece en la figura 26.

Figura 26. Pérdida relativa de material en las muestras con NGAT de acero AlSI 420
respecto al desgaste de la probeta sin proceso de NGAT.
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En la figura 26 se aprecia que la menor pérdida relativa de masa que se obtuvo fue
en las probetas espejo y electropulida por tres horas, siendo los valores asociados a
estas de 26,32% y 21,05% respectivamente. Por esto, la superficie electropulida y
nitrurada por tres horas representa la condicién superficial de mejores resultados en
cuanto a resistencia al desgaste se refiere. Dichos valores de pérdida relativa de
material son bastante similares a los obtenidos en una investigacion anterior sobre
nitruracion ionica del acero AISI 410 [19], en la cual se registran valores de pérdida
relativa de masa entre 18% y 26% para condiciones microestructurales semejantes a
las manejadas en este trabajo. Lo anterior permite considerar la nitruracion gaseosa
en alta temperatura como un procedimiento viable técnicamente para aumentar la
resistencia al desgaste de los aceros martensiticos, en este caso particular del AlSI
420. A manera general y destacando que la condicion electropulida (dentro de los

subgrupos de NGAT por 3 y 6 horas) present6 los mejores resultados de resistencia
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al desgaste es posible afirmar que el tratamiento termoquimico de NGAT
desarrollado y conjugado con un temple y revenido, ofrecid al material una mejor
resistencia al desgaste en todas las condiciones estudiadas (tiempo de nitruracion y
condicion superficial)de acuerdo con las menores tasas de pérdida relativa de
material. Por tal motivo, se espera para el acero AISI 420 con NGAT, una menor
pérdida en la capacidad de corte de las herramientas en las que se emplee este

tratamiento.

4.5 MICRODUREZA

Teniendo en cuenta las tres probetas de acero AISI 420 que presentaron menores
tasas de pérdida relativa de masa de acuerdo con el ensayo de desgaste, se realizé
el perfil de microdureza a cada una de ellas (figura 27) y se compararon con la
dureza obtenida en una probeta templada en aceite desde 1030°C y revenida por
una hora a 204°C.

Relacionando los resultados obtenidos en el ensayo de microdureza con los
obtenidos en la prueba de desgaste, es posible afirmar que la mejora presentada en
la resistencia al desgaste del acero AISI 420 con NGAT se asocia principalmente al
endurecimiento del material debido a la NGAT a pesar del empobrecimiento en la
resistencia a la corrosion obtenido, teniendo en cuenta que la capa de 6xido formada
sobre las probetas nitruradas brind6é a todas, sin importar las especificaciones del
tratamiento termoquimico implementado sobre ellas, el mismo comportamiento
electroquimico y por lo tanto relacionar la resistencia a la corrosion con la resistencia
al desgaste no fue posible en esta investigacion. Desde este punto de vista, son
interesantes los resultados que pudieran obtenerse al desarrollar el proceso de
NGAT bajo condiciones que no permitan la formacién de la capa de 6xido en la

superficie del material, dénde se esperaria un comportamiento tribolégico
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considerablemente mejor que el obtenido bajo las condiciones trabajadas, por lo cual
se disefid el sistema de nitruracibn presente en las recomendaciones de esta

investigacion.

El comportamiento ascendente al inicio de los perfiles de microdureza permite
establecer indirectamente la presencia de pequefias cantidades de austenita
retenida en la zona préxima a la superficie debido al proceso de NGAT como se
puede apreciar en la figura 28. Esto se ve representado como la disminucion de los
valores de dureza en la superficie del material a causa de la estabilizacion de la
austenita por el enriguecimiento en nitrégeno (elemento gamageno) segun Sung et
al. en su investigacion [29].

Figura 27. Perfiles de Microdureza de las tres probetas de AISI 420 que presentaron

menores tasas de pérdida relativa de masa.
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Al comparar los valores de microdureza obtenidos en esta investigacion con los
obtenidos por Tuckart et al. [37] en la nitruracién i6nica del acero AISI 420, se tiene
que la dureza lograda por estos autores se encuentra alrededor de los 650 HV a una
distancia de 50 um desde la superficie. Sin embargo, sus resultados también
permiten resaltar la importancia de obtener una superficie libre de Oxidos al lograr

durezas superficiales mayores, alrededor de 1000 HV.

Figura 28. Micrografia éptica a 10X de la seccion transversal de la probeta de acero
AISI 420 electropulida con NGAT por tres horas y atacada con kalling’s N°1, que

muestra austenita retenida en la superficie.

Austenita
retenida
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5. CONCLUSIONES

v' Combinar un adecuado sistema de purga, una presiéon de 0.2 MPa con nitrégeno
de alta pureza (grado 5.0) a una temperatura de 1030°C (temperatura de
austenizacion) por tres horas, seguido de un temple en aceite precalentado y un
revenido a 204°C durante una hora, representa condiciones satisfactorias para
enriquecer superficialmente con nitrogeno el acero AISI 420 y obtener una matriz

martensitica liberada de tensiones.

v' La resistencia a la corrosion del acero AISI 420 luego del proceso de NGAT
disminuyo en todas las condiciones superficiales trabajadas, como consecuencia del
empobrecimiento en cromo de la zona inmediatamente adyacente a la capa
nitrurada por la formacién de una capa de 6xido de cromo inhomogénea sobre la

superficie.

v' El acero AISI 420 endurecido superficialmente mediante NGAT, segin las
menores tasas de pérdida relativa de material obtenidas, presentdé una mejor
resistencia al desgaste en todas las condiciones estudiadas respecto al material no
tratado, sobresaliendo la probeta electropulida y nitrurada por tres horas como la de

mejor desempefio tribolégico.

v'  La realizacién de pruebas de desgaste en seco y con fluido corporal simulado,
permitié6 determinar que la capacidad de corte del acero AISI 420 empleado para
fabricar instrumental quirdrgico, es deteriorada segun los valores obtenidos de
pérdida relativa de masa, por el mecanismo corrosion desgaste, el cual involucra los

fendbmenos desgaste adhesivo, abrasivo y por supuesto corrosivo.
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v' De acuerdo con el mejoramiento de la resistencia al desgaste evidenciado en el
acero AISI 420 endurecido superficialmente con NGAT, y empleando un horno como
el recomendado en esta investigacion para suprimir la formacion de la capa de 6xido
de cromo, se prevé en el instrumental quirargico fabricado con este material, una
menor pérdida de la capacidad de corte y por ende la minimizacion de los problemas

técnicos y clinicos asociados.
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6. RECOMENDACIONES

v' Para determinar la rugosidad de un material, es importante tener en cuenta la
sensibilidad de los equipos empleados. Para minimizar este problema, es
conveniente emplear la combinacion de diferentes equipos, ya que dependiendo del
valor de rugosidad que se maneje, puede ser determinado adecuadamente con
equipos de poca o alta sensibilidad. Los equipos cuantificadores de rugosidad que
pueden combinarse son el microscopio confocal, el microscopio de fuerza atbmica y

estaciones de rugosidad.

v' Para préximas investigaciones que se encuentren relacionadas con el acabado
superficial del acero AISI 420 mediante electropulido, se recomienda estudiar con
mas detalle las condiciones de potencial, corriente, tiempo, disefio de la celda y
temperatura del electrolito, ya que de esto depende lograr resultados satisfactorios

siempre y cuando se utilice la solucion adecuada.

v' Teniendo en cuenta el desarrollo de nuevas técnicas y su empleo en la
promocion de investigaciones, seria interesante que futuros trabajos de grado
empleen como acabado superficial el obtenido mediante la innovadora técnica de
magneto-electropulido (ECP) [36], [37]; con el objetivo de comparar las ventajas
sobre la resistencia a la corrosion que ofrece el electropulido convencional con las

posiblemente obtenidas mediante dicho proceso.

v' Para lograr una superficie con menor presencia de oxidos luego del proceso de
nitruracion en alta temperatura y el consecuente temple del acero, es necesario

redisefiar el horno de nitruracion, u obtener un equipo que conjugue en un mismo
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espacio estos 2 procesos de modo que ambos se desarrollen en vacio e
interconectadamente para minimizar cualquier posible contacto con oxigeno. Para

esto, se disefid de la figura 29.

Figura 29. Vista en perspectiva (izquierda) y superior (derecha) del horno de

nitruracion sugerido

Este disefio permite que luego del proceso de nitruracion y de abrir las compuertas
de sellado, respectivamente, mover las piezas de la zona de alta temperatura
(amarilla) a la camara de enfriamiento (azul), mediante el accionar del brazo o
piston(en azul, situado herméticamente en un extremo del tubo) a través del tubo
interior del horno. Al estar las probetas en el interior de la camara de enfriamiento,
se encontraran bajo un flujo constante de gas a presion que proporcionara su rapido
enfriamiento. De esta forma, se evita la contaminacién de la superficie con un medio
de temple como el aceite, el cual aunque es sintético contiene especies que se
deben evitar 6 sufre degradacién térmica por el contacto con el acero caliente, las
cuales (cloro) fueron detectadas mediante el andlisis elemental de la capa nitrurada
con SEM-WDS.

78



REFERENCIAS

[1] APRAIZ, J. Tratamientos térmicos de los aceros. Editorial Dossat. Madrid, 1968.
642 p.

[2] AKHTAR, S; YILBAS, B; SHEIKH. Influence of Surface Preparation on the
Kinetics of Controlled Gas-Nitrided AISI H13 Steels Used in Extrusion Dies.
Universidad de petréleo y minerales. ArabiaSaudita, 2008.

[3] AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Materials Selection and Desing. 92Edicion.
ASM. Metal Handbook Vol 20.

[4] AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Metallography and Microestructures. 92
Edicion. ASM. Metal Handbook Vol 9.

[5] AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Properties and Selection: Irons, Steels, and
High Performance Alloys. 92 Edicién . ASM. Metal Handbook Vol 1

[6] AMERICAN SOCIETY FOR METALS. Surface Engineering. 92 Edicion. ASM.
Metal Handbook Vol 5.

[7] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Guide for
Preparation of Metallographic Specimens. ASTM, 2007. ASTM E3-07

[8] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Hardness
Conversion Tables for Metals Relationship Among Brinell Hardness, Vickers
Hardness, Rockwell Hardness, Superficial Hardness, Knoop Hardness, and
Scleroscope Hardness. ASTM, 2007. ASTM E140-07

[9] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Practice for
Cleaning, Descaling, and Passivation of Stainless Steel Parts, Equipment, and
Systems. ASTM, 2006. ASTM A380-06

[10] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Practice for
Microetching Metals and Alloys. ASTM, 2007 ASTM E407-07

[11] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Specification
for Chemical Passivation Treatments for Stainless Steel Parts. ASTM, 2010. ASTM
A967-05e2.

[12] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Specification
for Wrought Stainless Steels for Surgical Instruments. ASTM, 2009 ASTM F899-09

79



[13] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Terminology
Relating to Wear and Erosion. ASTM, 2010. ASTM G40-10b

[14] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard Test
Methods for Rockwell Hardness of Metallic Materials. ASTM, 2008. ASTM E18-08b

[15] ASAMI, K. HASHIMOTO, K. An X-ray photo-electron spectroscopic study of
surface treatments of stainless steels, Corrosion Science, Volume 19, Issue 7, 1979,
p 1007-1017.

[16] BATCHELOR, Andrew; STACHOWIAK, Stachowiak. ENGINEERING
TRIBOLOGY. Segundaedicion. 744 p. Ao 2000.

[17] BERNS, H. Advantages in solution nitriding of stainless steels. Metal Science
and Heat Treatment. 2007

[18] BOHNER, Marc; LEMAITRE, Jacques. Can bioactivity be tested in vitro with SBF
solution?. Biomaterials, volume 30, Issue 12, April 2009, p 2175-2179

[19] BRUHL, S; CHARADIA, R; MINGOLO, N; CIMETTA, J; GUITAR, M; SUAREZ,
S; DUARTE, M; Nitruracion de un acero inoxidable AISI 410 partiendo de diferentes
tratamientos térmicos. Congresoconamet/sam, 2004.

[20] CETIN, A; TEK, Z; Oztarhan, A; ARTUNC, N. A comparative study of single and
duplex treatment of martensitic AISI 420 stainless steel using plasma nitriding and
plasma nitriding-plus-nitrogen ion implantation techniques. Turquia, 2007.

[21] CORDOVA, V. Proceso de nitruracion gaseosa en los aceros SAE 4340, SAE
4140, SAE 1045. Universidad Nacional Mayor de San Marcos. Lima, Peru, 2003.

[22] CORENGIA, P; EGIDI, D; QUINTEIRO, M; YBARRA, G; MOINA, C; CABO, A.
Nitruracion i6nica de aceros inoxidables martensiticos. Centro de Investigacion y
Desarrollo en Mecanica (CEMEC), Centro de Investigacion y Desarrollo en
Electrodeposicion y Procesos Superficiales (CIEPS), lonar S. A, 2002.

[23] DIAZ, A; VEGA, E. Nitruracién gaseosa de la aleacion TiNbZr TIADYNE® para
su uso en aplicaciones biomédicas. Universidad Industrial de Santander, 2009.

[24] HENSEL, Kenneth. SURFACE TREATMENTS, Electropolishing. Electro polish
systems Inc, Milwaukee.

[25] HINOJOSA, Moises; REYES MELO, Martin. La rugosidad de las superficies:
Topometria. Ingenierias. Volumen 1V, 2001.

80



[26] HRYNIEWICZ, T; ROKOSZ, K;ROKICK, K. Magnetoelectropolishing process
improves characteristics of finished metal surfaces: Intensity of externally applied
magnetic field, plus oxygen control, manipulates rate of dissolution in
electropolishing. Metal Finishing, volumen 104, Issue 12, December 2006, p 26-31,
33.

[27] HRYNIEWICZ, T; ROKOSZ, K;ROKICK, K. Surface characterization of AISI
316L biomaterials  obtainedbyelectropolishing in a magnetic field.
Surface&CoatingsTechnology 202 (2008) 1668 — 1673.

[28] IRVING, Charles. Electropolishing stainless steel implants. Surface technology,
Inc. Memphis.

[29] LEE, H; KONG, J; LEE, D; ON, H; SUNG, J. A study on high temperature gas
nitriding and tempering heat treatment in 17Cr—1Ni—0.5Cen. Materials and Design.
2008

[30] NUNEZ, Carlos. Influencia de las diferentes variables de perforacion del hueso
sobre la velocidad de reparacion 6sea. Universidad de Buenos Aires, Argentina.

[31] PARK, Hyo-Sang. Orthodontic Miniscrew Implants: Clinical Applications. la
ediciébn Mosby ELSEVIER, afio 2009, 276 p.

[32] PENG, D; KIM, T; CHUNG, J; PARK, J. Development of nitride-layer of AlISI 304
austenitic stainless steel during high-temperature ammonia gas-nitriding. Applied
Surface Science. 2010

[33] SANTOS, F; GARZON, C; TSCHIPTSCHIN, A. Improvement of the cavitation
erosion resistance of an AISI 304L austenitic stainless steel by high temperature gas
nitriding. Materials Science and Engineering. 2004

[34] SUNG, J. Phase changes of the AISI 430 ferritic stainless steels after high
temperature gas nitriding and tempering heat treatment. Materials Science and
Engineering. 2008

[35] TED, Moneey. Heard on the Hotline.Metal finishing. Febrero de 1997.

[36] TORO, Alejandro; MISIOLEK, Wojciech; TSCHIPTSCHIN, Andre =~ Paulo.
Correlations between microstructure and surface propertiesin a high nitrogen
martensitic stainless steel. 2003.

[37]TUCKART, W; INSAUSTI, J; LAMAS, D; MAS, G; BENGOCHEA, L; LURMAN, L;
LORDA, E.Caracterizacion de capa nitrurada en aceros AISI 420 y SAE 1040 con
distintos tratamientos térmicos. Congreso CONAMET/SAM 2004.

81



ANEXOS
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Anexo 1. Lente optica, OPTIKA SZMAL ubicada en el laboratorio del Grupo de

Investigaciones en Corrosion.

Anexo 2. Microscopio confocal perteneciente al grupo de Optica y tratamiento de

sefales.
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Anexo 3. Microscopio Optico OLIMPUS BX41 instalado en el Grupo de
Investigaciones en Corrosion.

Anexo 4. Microscopio electronico de barrido, JEOL JSM-5910 LV, con detectores
tipo EDS (Energy-dispersive X-rayspectroscopy) Y WDS (Wavelength-Dispersive X-
RaySpectroscopy) perteneciente al laboratorio de microscopia avanzada de la
Universidad nacional de Colombia, sede Medellin.
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Anexo 5. Irradiador de oro para metalizar muestras para SEM, perteneciente al
laboratorio de microscopia avanzada de la Universidad nacional de Colombia, sede
Medellin.

Anexo 6. Composicion del fluido fisiolégico simulado empleado en la prueba de
desgaste, denominado c-SBF2 (Kokubo)[18].

COMPUESTO }
COMPUESTO (Nombre) CONCENTRACION EN EL SBF
(Formula quimica)
Cloruro de Sodio NacCl 7.996 gpl
Bicarbonato de sodio NaHCO; 0.350 gpl
Cloruro de potasio KCI 0.224 gpl
Fosfato de potasio
K,HPO,-3H,0 0.228 gpl
dibasico
Cloruro de magnesio
MgCl,-6H,0 0.305 gpl
hexahidratado
Cloruro de calcio CaCl, 0.278 gpl
Sulfato de sodio Na,SO, 0.071 gpl
Tris-(Hidroximetil)-
(CH,OH);CNH,, 6.057 gpl
aminometano
Acido clorhidrico HCI 1M
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Anexo 7.Microcortadora BUEHLER ISOMETT 1000 adscrita al grupo de
Investigaciones en Corrosion de la Universidad Industrial de Santander.

Anexo 8. Horno tubular de resistencia eléctrica empleado para la nitruracion y el
revenido, adscrito al grupo de Investigaciones en Corrosion de la Universidad

Industrial de Santander
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