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La cosa mas bella que podemos experimentar

es la sensacion del misterio.
Es esa la emocion fundamental, aquella en que
reside el origen de todo arte verdadero, de toda

verdadera ciencia.

Albert Einstein



INTRODUCCION

Desde fa antiguedad el hombre ha tenido la necesidad de recurrir a la combinacion
de diversos metales con el fin de obtener en los mismos caracteristicas de dureza,
resistencia a la corrosion, al desgaste o al ataque de ciertos agentes quimicos. También se

recurrio al empleo de distintos procesos térmicos con el mismo proposito,

En la industria el proceso de endurecimiento de piezas terminadas de hierro o acero

en especial de tipo superficial es una practica comun y que va en aumento.

Con esto se puede incrementar la vida 0til de piezas de equipo y maquinaria que de

otra forina se convertirian en desechos en menor tiempo.

En aquellas piezas metalicas que por un lado deben soportar la friccion y el desgaste
producido por el contacto con otras piezas, y pot otro lado resistir los esfuerzos a los que se
ven sometidos, se prefiern los tratamientos de endurecimiento superficial ya que de esta
forma el exterior del metal soporta la friccién con mayor eficacia, en tanto que la matriz o
material base es capai de responden mejor a las tensiones mecanicas (como torsion,

compresion, etc) a las que la pieza se ve expuesto.

Este trabajo propone una variacion a la nitruracién, nombre con el cual se conoce a
la tecnologia de endurecimiento superficial en la cual se ingresa nitrogeno en la superficie

del metal para lograr el endurecimiento de su superficie.



Esta propuesta de nitruraciéu de tipo idnico, eu la cual no interviene el control de la
temperatura, se justifica eu funcion de conseguir mautener inalterables las dimeusiones de
las piezas tratadas, ya que este efecto que se produce en la nitruracion tradicional, es

indeseable cuando se trata se piezas de precision los que se desean tratar.

Para estudiar el comportamiento de las particulas en la descarga luminiscente se
hace necesaria la construccion de uu equipo con el cual se observa el fendmeno de la
descarga luminiscente y permita variar ciertas caracteristicas para tener un mejor

conocimiento del fendomeno de nitruracidn idnica.

Se abordan conceptos fundamentales que tienen que ver con el commportamiento de
las particulas en su desplazamiento cerca del material y al interior del misino; también la
forma de controlar su energia, en un medig gaseoso en el cual se produce una descarga
luminiscente, con el fin de impactar contra el metal y conseguir su ingreso denﬁo del metal

que se desea tratat.

OBJETIVO

El objetivo de esta tesis es el de analizar varias condiciones de la descarga eléctrica
luminiscente, en un recipiente transparente lleno de nitrégeno, cou el propésito de producir

la nitruracion de metales,

Se realizara un estudio teérico sobre la estructura atomica, descargas en gases y

nitruraciéon en gas, sus caracteristicas y variables,



Se construira un cilindro de acrilico transparente que permitira visualizar el proceso
de la descarga Iuminiscente y con ello controlar la realizacion del fendmeno de la

nitruracion.

La descarga luminiscente, mediante el control de la presion, el voltaje y la corriente,

servira para estudiar el tratamiento a los metales.

ALCANCE

El desarrollo de la tesis permitira contar con el equipo adecuado para un estudio

inicial de la descarga luminiscente en una almésfera saturada de nitrégeno molecular.

Uuna vez controlada la descarga se procedera a trabajar con variaciones de la
distancia entre los electrodos, los cuales tendrin una forma determinada y seran
intercambiados, con ello se determinara la dependencia del fenomeno en la forma de los

MISNOS.

Finalmente se verificara el grado de nitruracién mediante pruebas de resistencia de

los materiales analizados.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION



1.1 GENERALIDADES

Actualmente existe un conocimiento claro acerca de los fendémenos de interaccion
entre las distintas particulas que interactiian ente si en una descaiga eléctrica producida en

un imedio gaseoso.

Ya que la nitruracion iénica es un fendémeno de interaccidon entre las particulas de
un gas y aquellas que forman parte del material que se va a tratar, se debe estudiar su
comportamiento para tener el conocimiento de las feyes que rigen su desplazamiento hacia

la superficie del metal y dentro de €L

Se debe prestar especial atencidon al mecanismo de ionizacidén del gas debido a que si

ingreso en el metal se produce en forma atémica y éste se presenta en forma molecular.

Estudiar la formacion de las diversas regiones en un descarga luminiscente, en
especial aquellas que se producen cerca del catodo, dard v mayor conocimiento del
comportamiento de las particulas, que debido a la presencia del campo -eléctrico,

interactiian con el metal que forma el catodo.

Las condiciones de voltaje y presién en las que se produce la descarga luminiscente
permitird identificar las condiciones mas favorables para la realizacién de proceso de

nitruracion idnica.



1.2 ESTRUCTURA ATOMICA
1.2.1 NATURALEZA FOTONICA O CUANTICA DE LA LUZ

" Cuando a un electréon que pertenece a un atomo y que se halla en un determinado
nivel energético, se le transfiere energia, éste abandona momentaneamente su nivel; cuando

esto ocuure se dice que el electron esta “excitado™.

La duracion media del estado de excitacion va de 10E-7 a I0E-10 segundos;

despugs de este lapso de tiempo el electron vuelve a su estado primitivo.'

En esta transicion el atomo pierde una cantidad de energia igual a la diferencia entre
las energias que sucesivamente ha ocupado, energia que se manifiesta en forma de

radiacion. Segun Bolit, esta energia se eite en forma de un ~ foton ~ de luz.

El término fotéon expresa una cantidad de energia radiante igual a h (constante de

Planck)* multiplicado por la frecuencia fa la cual se emite esta radiacién en forma de luz.

La emision de luz es discontinua ya que ésta solamente es emitida cuando el

electron se desplaza de niveles de energia altos a niveles energéticos bajos.

Al efectuar esta transicidn, emite una cantidad definida de energia de frecuencia

determinada, es decir, emite un foldén h « f de luz.

' MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 258.
= 6.626176E-34 ]/ 11z . FINK,Dounald; Manual de ingenie{a eléctrica; McGraw Hill, 13 edicion, Tomo 1
p 28; Mexieo;1996.



Por ello al observar a simple vista el fenémeno de una descatrga luminosa, ésta
aparece conio un proceso continuo, debido a la gran cantidad de electrones que, al entregar
su energia para llegar a su nivel original, emiten una gran cantidad de fotones por unidad

de tiempo.

1.2.2 BANDAS DE ENERGIA

Los electrones, en nimero detetminado, rodean al nticleo del atomo, forman parte

de niveles de energia en los cuales se disponen en cantidades determinadas.

Cada electron es atraido al niicleo segtin la ley de Coulomb, es decit, con una fuerza

que es inversamente propotcional al cuadrado del radio de su trayectoria.

Considerando un metal que tiene una estructura de bandas como la mostrada en la
figura 1.1 que corresponde -al sodio (Z = 11). Las bandas correspondientes a los niveles
atomicos s, 2s, 2p estan lienas ya que sus respectivas capas atomicas estan llenas, pero la

banda 3s esta medio llena ya que solo liene un electrén .

Bajo un campo eléctrico exterior, los electrones de la banda 3s pueden adquirir

cantidades adicionales de energia y pasar a los muchos estados varios dentro de la banda.

Los electrones excitados por el campo eléctrico ganan movimiento en la direccion
opuesta al campo, originando un movimiento colectivo a través del cristal, constituyendo

con ello una corriente eléctrica.
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Tig 1.1. Bandas de Energia en un conductor’

Por lo tauto los elementos quimicos con una estructura de bandas similar a las
mostrada en la figura, son buenos conductores de eleclricidad (y buenos conductores
térmicos) v los electrones de la banda mas alta parcialmente ocupada son los responsables

de esto. A esta banda se la llama de conduccion.

Los materiales aislantes, en cambio, son aquellos que tienen todos los niveles
llenos en la mas alta banda de energia y existe una brecha considerable entre los niveles
energéticos permitidos donde se alojan los electrones. Por ello los campos eléctricos
generalmente, no son capaces de elevar electrones a la banda mas elevada para producir

conduccion. T

Otros materiales tienen un pequefio espacio entre la banda de energia llena y la

siguiente banda mas elevada vacia. A altas temperaturas o con ciertas impurezas presetites,

7 ALONSO, M.; FINN, E.; Fisica; Vol. I1: p 271 Fig 6-34.
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algunos electrones pueden elevar su energia permitiendo una conduccion toderada. Estos

elementos se denominan semiconductores.

Cuando un electrén es desplazado desde la banda de valencia a la banda de

conduccion, deja un hueco en la banda de valencia, como se puede ver en la figura 1-2.

Banda de Fleclr

condyeccion ' ecion = s~ < f Al
Nivelesde = = s f s = W a S

; — 1 Teampa . 0 N T
inipureza E P '@\ \Iranswlon
Bandade . S Hueco N, * prolibida
valencia

(¥ (0 © @ ©

Fig 1-2 Mecanismo de la luminiscencia’

En un material que preseiite una estructura regular y sin impurezas, el electron

usualmente regresa a la banda de valencia.

Si la red tiene alguna impureza que introduzea niveles de energia en la region
prohibida, un electrén que ocupe un nivel de impureza bajo, puede llenar el hueco en la
banda de valencia, mientras tanto, el electrén en la banda de conciuccién se desplaza al
nivel de impureza mas alto. Generalmente estas transiciones involucran fotones de poca

energia los cuales no llegan a ser visibles.

4 ALONSO, M.; FINN, E.; Fisica; Vol. III: p 286 Fig 6-50.
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Finalimente el electron puede pasar de un nivel de impurezas de alta energia a una
libre de baja energia, emitiendo una radiacion de menor energia que la energia incidente,

esto constituye la luminiscencia.

1.2.3 FUNCION DE TRABAJO

A una temperatira de 0° K resulta imposible que un electron pueda evadirse de un
metal, ya que requeriria una energia dada Eg, y la energia maxima que posee un electron es
En. Por ello se debe suministrar una energia que sea ignal a la diferencia entre Ep y Ep

para poder extraer el electron del metal.

Esta diferencia, que se la suele designar por L, se conoce como eunergia o lrabajo

de extraccion, o funcion de trabajo ( "Work fumction™ ) del inetal.

" La funcion de trabajo es el valor de la energia que suele ser suministrada a un

’ - ' .
electron al cero absoluto para vencer las fuerzas de la superficie y causar emision ™.

Un electron inducird una carga positiva en el matenial del cual se evade, debido a
esto se producira una fuerza de atraccion entre la carga positiva inducida y el electvon,
produciendo que el electron regrese al metal salvo que tenga una energia suficiente para

salir del espacio de influencia del metal.

S RYDER,D.; Electronic fundamentals and applications; Third edition; Prentice Hall Inc.; USA; p 93; 1964.
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La ecuacion que determina la fuerza electrostatica que actiia sobre el electron -e

(Coulomb), a una distancia x (mettos) de un conductor metalico plano, viene dado por la

atraccion entre el electron y su carga imagen, ubicada en el interior del conductor a una

distancia x de la superficie es:°

f = _(te) (e = -¢ [N] (1.1)

41 0(2 x)* 16 neox’

Donde go es la permeabilidad del espacio libre. El signo menos indica que la fuerza

es de atraccion hacia la superficie del metal.

Dentro de los limites en los cuales el electrén reacciona con el metal como si fuese
una superficie plana, la fuerza varia segliin fa ecuacion (1.1); sin embargo si la distancia
entre el electron y el wetal disminuye, la superficie ya no puede considerarse plana y esta

ecuacion ya no es aplicable.

Por ello ocurre que cunando el electron alcanza la superficie del metal, la fuerza va
modificandose desde de la filerza de atraccion dada por la ecuacién (1.1) basta cero. Esto
se debe a que el metal es una region equipotencial y la fuerza media sobre un electién en el
interior del metal es cero.

La funcién que describe esta fuerza esta representada por la figura 1-3.

La funcion de la energia potencial que origina esta fuerza f esta dada por:7

® MILLMAN,1.; SEELY, S.; Eleetrénica; p 111;1966.
"MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 112;1966.



U=- Jx f(x) dx [Joule}  (1.2)
0

Distancia

TFuerza

imégen
¢
!
i
4
?

Fuerza f{(x)

' r ' B
Fig 1-3. Fuerza en un electron al evadirse de un metal

La Formula (1.2) expresa el trabajo que se debe emplear para sacar un electron de Ja

superficie del metal hasta llevarlo a una distancia x del mismo.

L
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Fig 1-4. Curva de la energfa potencial correspondiente a la curva de la fueiza

de la Fig. 1-3°

8 MILLMAN,I; SEELY, S.; Electronica; p 112.Fig 4-12;1966.
¥ MtLLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p t12.Tig 4-13;1966
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" El area total abarcada por la figura 1-4 representa la cantidad total de trabajo
necesario para sacar un electron del metal, la cual es igual a la altwa de la barrera de

potencial, asi:'°

X
Upo= EE“:-L) f(x) dx [Joule] (L.3)

Donde:

f(x) fuerza de atvaccion sobre el electron

I Valor de la barrera de energia potencial.

U Trabajo necesario pata arrancar un electron del metal.

x distancia del electrén con respecto al imetal.

La posicidn de la superficie de metal se toma a la distancia a la cual la curva de la

fuerza, extrapolada, tiende a menos infinito.

1.2.4 IONIZACION

Si al electrén que mas ficilmente se le puede separar del atomo se le entrega cada
vez mas energia, éste se desplazara, ubicandose en estados estacionarios, a posiciones cada

vez mas alejadas del nicleo.

Si la energia del electron llega a ser lo suficientemente grande conwo para salir del
campo de influencia del dtomo (ahora convetlido en ion positivo), entonces el electrén

quedara separado del mismo.

1% iden a referencia 8.



La energia requerida para lograr esto se denomina Potencial de Tonizacion.

" Numerosos investigadores han obtenido valores para la primera fonizacién del
nitrogeno molecular, mediante impacto con electrones, centrados alrededor de 15.6 ¢V en

buena concordancia con el valor obtenido mediante electroscopia de 15.576 eV "'

Esta energia requerida para causar ionizacion a un dlomo puede ser entregada
mediante el impacto de un electron o un ion positivo contra el dtomo; también mediante fa
captacion de un folén de energia radiante, o el gas puede llegar a ser tan caliente couo para

ionizar los dtomos térmicamente por la colision con atoios neutrales.

Los procesos de ionizacion que vainos a detallar son los tres primeros niencionados,

por ser de nuestra iuterés en este estudio,

1.2.4.1 COLISIONES DE LOS ELECTRONIS CON LOS ATOMOS.

El método mas iinportante para conseguir intercambio energético en una descarga

gaseosa es niediante el impacto de uu electron ¢ontra un atomo.

Si en un tubo de descargas eléctricas se produce un campo eléctrico, de tal forma
que un electron sea acelerado dentro del mismo, éste chocard contra un dtome que se cruce

en su trayectoria. logrando uno de los siguientes efectos:

" FIELD,F.H.; FRANKLIN, 1.L.; Electron impact phenomena; p62.
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Si el electron tiene escasa energia tendrd un choque ~ elastico ™ contra el atomo; la
direccion que lenia el electron se allerara pero su energia no habra variado ya que la masa

del electrén es muy pequefia en comparacion con la del atomo o la molécula gaseosa.

Por otra parte, si el eleciron ha adquirido una energia suficiente de tal forma que al
chocar contra el 4tomo le transferira esta energia para que uno de sus electrones alcance un

~ nivel cuantico mayor.

Cuandlo el eleclron incidente tenga una energia superior a Ja descrita, y que alcance
una magnitud igual a mayor al potencial de ionizacidn del gas, entonces un electron del

atomo, de su capa exterior, serd separado completamente del mismo.

El exceso de energia adquirido por el tlectron incidente se convertird en energia
cinética repartida entre los dos electrones ( incidente y del alomo ionizado) ya que la
energia que adquiere el ion positive es muy pequeiia debido a que su masa es muy grande

en comparacion con la de los electrones.

1.2.4.2 COLISIONES DE LOS FOTONES CON LOS ATOMOS.

Otra forma de conseguir que un dtomo alcance un estado de excitacion es

sometiendo el gas a una radiacion luminosa de una frecuencia determinada.



Esta posibilidad se manifiesta en la regla de transicion de Boht, la cual manifiesta: ™
Un atomo puede absorber un foton de frecuencia f y por lo tanto, elevarse del nivel de

energia W1 al nivel superior W2, en el que W2 =WI1 4+ h . f [Joule]"."

La forma de conseguir esto es mediante la incidencia de una radiacion luminosa que

abarque todas las frecuencias, es decir una radiacion de espectro continuo.

Cuando un foton es captado por un atomo, al atomo excitado puede volver a un
estado ” normal ” en una sola etapa, o puede hacerlo en mas de una. Si el dtomo desciende
de uno o mas niveles, aunles de llegar al estado normal, emitird varios foloues, los cuales
corresponderan a las diferencias entre las energias de los sucesivos niveles que el atomo ha

ocupado en su descenso energético.

Una caracleristica importante de la excilacion por absorcion de fotones es la de que
un fotén no produce ionizacidon a menos que su energia cotresponda exactamente a la
diferencia entre dos niveles estacionarios del atomo con el cual colisiona. Debido a esto la
probabilidad que se presente esle proceso €sescasa, a meuos que la energia del fotén
corresponda exactamente a la diferencia de energias entre dos estacdos estacionarios de los

atomos del gas.

Si este proceso se verifica entonces el foton desaparece y en counsecuencia se

forman un electron y un ion positivo.

2 MtLLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 263; 1966.
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" Se ha comprobado experimentalmente que la probabilidad que se produzca la
ionizacion por fotones se preseuta cuando la energia del foton es igual al potencial de
ionizacion, disminuyendo rdpidamente dicha probabilidad cuando la energia del foton es

mas elevada ">

Una diferencia importante entre la ionizacion por fotones y la ionizacién por
choque de electrones es que como la energia del fotdn es mas alta que la requerida para

ionizar al atomo, entonces la probabilidad de ionizacion por fotones disminuye.

" Esta aceptado que el proporcion de fotoionizacion en las descargas gaseosas es

. . . ey -l
mucho menor que aquella ionizacién por colisién de electrones ™

1.2.4.3 COLISIONES DE LOS IONES POSITIVOS CON LOS ATOMOS

Se podria pensar que las colisiones entre iones positivos y dtonios neulros de un gas
originase cierta excitacion e ionizacién. En realidad, sin embargo, la probabilidad de
ionizacion debido a estas colisiones es mucho mas reducida que en el caso de las colisiones

con electrones.

Los iones positivos son agentes efectivos de ionizacién solo si sus energias son muy

grandes.

Y MILLMAN,J.; SEELY, S ; Elecironica; p 265, 1966.
" COBINE, J.; Gaszous Conductors; p 87;1958.
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“ Aparentemente los iones empiezan a ser efectivos ionizadores cuando han caido a
través del potencial de ionizacion minimo. En este caso la energia cinética de los iones es

del orden de los cientos de vollios, y comienzai a ser iouizadores nas efectivos que los

electrones " 1°.

Por lo tanto, a nienos que un ion adquiera suficiente energia entre colisioues con los

atomos, no ¢s apto para provocar ionizacion.

1.2.4.4 IONIZACION MULTIPLE

Una vez que se ha conseguido ionizar al atomo, es posible couseguir posteriores

ionizaciones si se le entrega mas y mds energia al atouio ionizado.

: Yy . 16
Bleakney ha detectado hasta cinco grados de tonizacion en el vapor de niercurio .

La cautidad de energia necesaria para liberar un electron de wn ion depende de la
cantidad de electrones que ya lan sido liberados y de la configuracion electronica del ion.

Por ello cada nueva ionizacion requiere mas energia que la anterior.

En uu dispositivo de descarga no es posible que se produzca ionizacion multiple a

menos que las condiciones fisicas estén ajustadas adecuadamenite.

'* COBINE, J.; Gaszous Conductors; p 84;1958.
1 BLEAKNEY,W.; Physical Review; p 34,157,1929.
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1.2.5 DESIONIZACION Y RECOMBINACION

Si se renmueven las fuentes de ionizacion de un gas ionizado éste rapidamente
asume un estado neutral debido a la difusion idnica hacia las paredes y por la

recombinacién de los iones positivos y negativos.

La recombinacion volumétrica usualmente consiste en el enlazamiento de los
electrones por si mismo a dtomos neutrales para formar iones uegativos (paso 1 figura 1-4),

los cuales entonces se recombinan con iones positivos (paso 2, fig 1-4).

\ Atomo neutral

16n negativo

Jnao
o laf’o,leformado
. Electron ..,
\ Neutralizacion

Paso 2 —
h) Atomos neutralcs
[6n positivo

Fig 1-5 Proceso de desionizacién volumétrica'’

Cuando un gas es desionizado por difusion, los iones negativos o electrones, y los
iones positivos se mueven hasta las paredes bajo la influencia de los gradientes de
concentracion, y alli el ion positivo es neutralizado y esta particula resultante se aleja conio

un atomo neutral.

7 COBINE, J.; Gaseous Conductors; p 95 fig 4.9;1958.
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\Plectrén
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Atomo _ \

neutral (._,) —
el
()
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f

Fig 1-6 Desionizacién en las paredes del recipiente'®

En un proceso de recombinacion se desprende una cantidad de energia igual al

. . . |
potencial de tonizacion °,

Por tanto la molécnla neutra resultante, de acnerdo al principio de conservacion de
la energia, poseera nna energia igual a la suma de las energias del electron, del ion, y del
potencial de ionizacion. También la cantidad de movimiento, que debe permanecer

constante, sera igutal a la suma de las cantidades de movimiento del electron y del ion.

Consideremos 1n volumen gaseoso en el cnal iones positivos y negativos estan
uniformemente distribuidos y los agentes de ionizacién han desaparecido. Se asumira que
el volumen es tan grande que la desionizacion es enteramente por recombinacion

volumétrica.

Liamemos ai al coeficiente de recombinacidn de iones positivos y negativos, 11 la

concentracion de iones positivos y n2 la concentracion de iones negativos, entonces”’:

'8 COBINE, J.; Gaseous Conductors; p 90 fig 4.10;1938,
" MILLMAN,J.; SEELY, S.; Eleclrénica; p 268, 1966.
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dnt = dn2 = -ai.nl. n2 [1.4]
dt dt

Si las concentraciones de los iones positivos y negativos son iguales:

dn = -ain’ [1.5]
dt

Integrando esta expresion tenemos:

n = no [1.6]
1+ aino.t

donde 110 es la concentracion de iones en ¢l instante que la fuenle de ionizacion es

removida.

, .. . . v . . 1 4 .
Ademas es facil apreciar que la cantidad inicial de iones no por ctn” disminuye en

el transcurso del tiempo.
. . 'y 21
En condiciones normales, la ionizacion se renueva permanentemente” .

1.3 DESCARGAS LUMINISCENTE EN NITROGENO MOLLECULAR

1.3.1 CONDUCCION ELECTRICA EN UN GAS

Generalmente los gases se encuentran siempre en un estado de ionizacion parcial

por la accion de los rayos cdsmicos, ultravioleta y visibles y por la radioactividad.

M COBINE, 1.; Gaseous Conduclors; p 981958,
2 ROTH, A; Téenica de las alta tension; p 242; 1966,
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En promedio en el aire atmosférico se puede hallar unos 1000 iones por centimetro

S22
ciibico®.

Esta fuente de particulas cargadas puede contribuir a la produccién de un pequeiio

flujo de corriente cuando en el seno de un gas se aplica un voltaje bajo.

Para evaluar el comportamiento eléctrico de cada gas se usa un tubo sellado
provisto de dos electrodos frios, planos y paralelos, separados una distancia y entre los

cuales se encuentra el gas que se va a estudiar,

Entre ambos electrodos se aplica un:voltaje regulable, en serie con una resistencia
limitadora para el control de la corriente y se determina la intensidad que alraviesa el tubo
en funcion de la tension entre los electrodos; esto se consigue variando la resistencia

intercalada o el voltaje aplicado.

Al principio la corriente aumentara linealmente con el aumento de tension aplicada,
produciendo una caracteristica 'V ¢hinica. Al aumentar el voltaje se llega a una region de
saturacion en la cual los portadores e carga no pueden amnentar con el incremento del

voltaje.

En estas condiciones los campos involucrados son relativamente bajos por ello no
pueden comunicar a los eleclrones e iones energia cinética suficiente para colisionar e

ionizar atomos del gas con lo cual se puede amnentar el transporte de carga.

2 {ILAWICZKA, P.; Introduccién a la elecirénica cudntica; p 155,
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Descarga de
Electron Regidn de Townsend

saturaeion M

B

Corriente [mA

Y

Region

- dhmica VOIm.ie [V]

Fig 1-7 Corrientes débiles en un gasu

Si después de pasar por la region de saturacion se aumenta el voltaje esto provoca

un consiguiente aumento en la cotriente, este lapso produce una descarga llamada de

Townsend.

El caracter de una descarga puede ser descrita en mejor forma si recurrimos a su

caracleristica voltaje - corriente.
1.3.2 DESCARGA NO AUTOSOSTENIDA

Con el fin de explicar como aparece la region de incremento de la corriente después

del punto B en la figura -7, se debe suponer que el voltaje en este punto corresponde al

potencial de ionizacion del gas.

B HLAWICZKA, P.; Inttoduceidn a la electronica cudntica; p 155 lig 9.3;1977.
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La aplicaciéon de un voltaje a los electrodos hace que los electrones iniciales se
aceleren hacia el 4nodo y los iones positivos hacia el catodo. Si el voltaje aplicado excede
el potencial de ionizacién del gas, los electrones iniciales producen subsecuentes

ionizaciones al chocar con las moléculas del gas.

Si desde el catodo se proyectan No electrones por segundo; ef niimero de electrones
por segundo a una distancia x (medida desde el catodo) sera N; en la dislancia dx se

formaran dN nuevos electrones por segundo fruto de la ionizacion del gas.

Si represenlamos o el namero de nuevos electrones (o iones) formados por un

electron al recorrer una distancia de | centimetro a iravés del gas, tenemos:**

dN

fl

a.N . dx [1.7]

El nimero o se conoce como primer coeficiente de Townsend. Integrando la

expresion anterior resulta:

N=No.e*" [1.8]

Siempre que o sea independiente de x.

Se puede ver que por cada electrén que parte del catodo, al recorrer una distancia d,

se habran formado e *Y nuevos electrones (o.iones).

* MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 278, 1966.
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Multiplicando cada fado de la expresion por la carga electrénica tendremos una

ecuacion de corrientes™:
I.=Toe*"* [1.9]
I .es la corriente que llega al anodo, Io es la corriente inicial en el citodo. Si lo se

hace cero entonces 1. también lo sera, es decir que si cesa la excitacidn exterior, la

descarga se interrumpe, a esto se debe el nombre de descargas no autosostenidas.

Varios experitnentos muestran que o es una funcion del cainpo eléctrico y varia con
éste, por tanto, si ainenta el campo, o también se incrementa. 2

1.3.3 DESCARGA AUTOSOSTENIDA

Al continvar aumentando al voltaje, la intensidad de corrieute en el tubo de
descarga pnede alcanzar valores elevados y quedara limitada principalmente por la

resistencia del circuito exterior.

Aunque algunos agentes externos contribuyen a iniciar la descarga, una vez que ésta

se haya iniciado continuara por si misma, de allf el hombre de descarga autosostenida,

En una descarga en la que no interviene ningun agente externo que ta desencadene y

mantenga, el proceso mas verosimil es el de la emision de electrones en ¢l catodo, debido

¥ jdemn a referencia 24,
 REtCH, H.;Theory and applicactions of eleclron tubes; p 373;1939.
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al bombardeo con iotes positivos,

A la corriente de electrones dentro del gas la llamaremos 1Is, la corriente de
electrones debida a la excitacion exterior Ie, y la corriente total de electrones en el catodo
To, por tanto:

Io = le + Is [1.10]

Como 1b es la corriente que llega al dnodo e lo la corriente que llega al catodo,

entonces la corriente total en cada punto del tubo es Ib, es decir de la ecuacion [1.9]

tenenios:
Ih =To ™" [1.11]
Si cada ion positivo libera, en protnedio, y electrones del catodo, entonces:
Is = y(Ib - Io) {1.12]
Combinando las ecuaciones [1.10] [1.11] y [1.12] resulta:

= Te.e” [1.13]
1 +‘Y"'Y.eu“‘

El ntumero ¥ es conocido como segundo coeficiente de Towusend, es de hecho un

coeficiente de emision secundaria que expresa {a relacion entre el niimero de electronies
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formados en el catodo debido a los iones posilivos que chocan conlia ésle; por tanto y

responde a la siguiente relacién:”’

vy = electrones secundarios <<1

tones incidentes

El proceso de produccion de electrones por bombardeo idnico es un proceso

ineficaz, por ello y es una magnitud pequefia, sus valores van desde 0.2 a 0.001. Es decir

que para liberar un electrén deben incidir en el cdlodo S a 1000 iones positivos.”

El criterio de ruplura en un gas se obtiene haciendo cero el denominador de la

ecuacion 1.13, con lo cual la corriente aumenta ilimitadameute; es decir que:
1-y(e**-1)=0
y.e* =1 +y
Como ya se ha visto que ¥ es tm valor mucho menor que la unidad, por ello,

y.e =1 f1.14]
Donde el factor ¢ “** representa el nimero de iones positivos producidos come

consecuiencia de un electrén primario que deja el cdtodo.

7 HLAWICZKA, P.; Introduccion a la electrénica cudntica; p 159; 1977.
B MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electronica; p 283, 1966.
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Cuando los iones alcanzan el citodo producen electrones secundarios, en nimero de
y.e* % Por lo tanto, el criterio anterior indica que la condicién de ruptura se alcanza

cuanclo por cada electrén primario se produce un electrén secundatrio.

Esto es razonable ya que si cada electron inicial emilido desde el catodo resulta en
la emision de un electron secundario, éste podria asumir el rol originalmente trazado por el
electron inicial y la descarga continuara aun si la emision inicial desde el catodo cesara; es

decir que se lia producido la descarga autosostenida.

La llegada a una descatga autosostenida se denomina encendido, y el voltaje al cual

ocurre esto se ha dado en llamar potencial de encendido.

El potencial de encendido no es constante para un gas y uua geometria de los
electrodos dada , pero depende de algunos factores como: presion del gas, mezcla de los
gases, temperatura de los electrodos, edad del tubo de descargas, etc; que cansan cambios

en la forma de la caracteristica estatica corriente - Voltajezg.

1.3.4 LEY DE PASCHEN

Si entre los parametros que soun implicitos a un gas se asume que durante el
fendmeno de la descarga autosostenida la temperatura se mantiene constante®; entouces la
presion p serd el Gnico parametro que afecta la probabilidad de colision ionizante

expresada por o .

¥ REICH, H.;Theory and applicactions of electron tubes; p 374;1939.
T HLAWICZKA, P.; Introduccién a la electronica cudntica; p 162; 1977,
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Como el nimero de iones formados por un electrén o un jon positivo en
movimiento una unidad de distancia depende sobretodo de la presién del gas °! . Por lo

tanto o = f (p).

Con la temperatura invariable, el aumento de la presion disminuye la distancia
promedio entre moléculas, lo cual incrementa el numero de colisiones producidas por un

electrén o un ion positivo por centimelro de avance en el gas.

Por efecto de la menor distancia promedio que recorren los electrones ¢ iones entre
cada choque, éstos adquieren menos energia del campo y con ello tienen menos

posibilidades de ionizar una molécula. Esta energfa se representa asi**:

E=e'EsA=f(e*E/p) = [1.15]

Donde:

E energia ganada por los electrones entre choque sucesivos.

e carga de los electrones

E campo eléctrico al que se somete el gas

A camino libre medio®, el cual es una funcién inversamente proporcional a la

presion del gas, es decir A =1(1/p)

1 REICH, H.;Theory and applicactions of electron tubes; p 378;1939.

2 HLAWICZKA, P.; Introduccion a [a electrénica cudntica; p 162; 1977,

M Elcamino libre medio sera la distancia promedio recortida por una particula en t segundo dividida para el
numero de colisiones que esta efectua en su recorrido por segundo™. COBINE, J.; Gaseous Conductors; p21
1958,
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Por tauto o depende de la presién y la energia adquirida entre cada choque, asi™:

o =p*fl(e EX)y=p+12 (e /p)

_O.-.

o/p=f(E/p) [1.16]

Por otra paite, el segundo cocficiente de ionizacion y tiene que ver con el impacto
de los iones positivos contra e} catodo. Es decir que y depende de la energia que ganen los

iones en el (ftimo recorrido libre medio antes del impacto y sera funcionde E«A 6 E /p,

135
3513 .

y = f(E /) [1.17]
Sustituyendo los coeficientes o y ¥ en el criterio de ruptura [ 1.14], tenemos:
[L(E /p)yeef " REEM ~y

Reemplazando V = I « d en la expresion anterior:

[ (V/ped) e PO RZEVD -y

Tratando el producto ped como una variable Gnica, encontramos una relacién

funcional entre V, p y d:°

Hidem a ref. 31.
¥ idem a ref. 31.
** MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 286, 1966.
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V = (ped) [1.18]

Expresion que se conoce con el nombre de Ley de Paschen 7 y fue establecida

experimentalmente en 1889

1000 — —
Alle (Mef
900 { e:!er) ‘Vi/
|~ 02 (Frick
800 - J‘
700 Bt

223 e - N2 (Hrey) i
400 l\-/
300
200

—

.
|
|
t

Voltaie [V]

|
0 1 2 3 4 5 6 7 8 910

Presién * distancia [mmllg*cm]

Fig 1-8 Ley de Paschen. Tensién de ruptura con campos uniformes en funcién de ped para
el aire, N2 y O2. p = presion del gas en Torr; d = distancia disvaptiva en cm.; ()= autores

Temperatura de los gases 20 °C. Material del ctodo: latén(02 y N2)y*

En la expresion matematica [1.18] se ve que el voltaje de ruptura del gas no

depende de la presion o la distancia independientemente sino del producto de los dos.

El grafico 1-8; para cada gas (aire, N2 y 02), muestra que la curva que representa la

Ley de Paschen presenta wn minimo en el voltaje de ruptura, a la derecha y a la izquierda

7 La ley de Paschen es solo una de las numerosas leyes agrupadas bajo ¢l nombre de principio de similutud,
el cual establece que si la geometria relativa de una descarga permanece inalterada, aunque las dimensiones
reales sean cawm,biadas, el voltaje y la corriente de ruptura permaneeen inalteradas. Si por ejemplo la longitud
de un tubo de descarga se duplica y la presion disminuye a la mitad, el voltaje de ruyptura no cainbia; si todas
las areas se triplican y la presidn permanece sin cambio, entouces la densidad de corrienle decrece en un
tereio de su valor original.

® PASCHEN,F.; Wiedemann Annalen, 37, 69 (1889).

¥ ROTH, A.; Técnica de la alta tension; p 306 fig 50/1; 1966.
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del cual el voltaje necesario para perforar el gas amnenta cnando el producto ped varia.

La ley de Paschen no implica que exista una relacion lineal entre el voltaje de
ruptura y el producto ped , aunque esa lincalidad puede presentarse a raiz del valor minimo

del voltaje de ruptura hacia la derecha en la curva, es decir con el incremento de ped .

Si despreciamos el efecto del coeficiente secundario para valores de p*d mayores a
(prd)min. , los electrones cruzan el espacio interelectrddico produciendo colisiones mas
frecuentes en las moléculas def gas que a valores minimos de ped . Por ello la probabilidad

de ionizacidn disminuye a menos que se incremente el voltaje.

Por otra parte, un aumento en la presion del gas reduce el camino libre niedio y por
ello la energia ganada entre colisiones es menor que al minimo ped . Para valores de p*d
inferiores al minimo, los electrones podrian cruzar el espacio interelectrodico sin realizar

colisiones.
El punto de psd minimo corresponde a la alta eficiencia de ionizacion™,

Se hra comprobado experimentalmente que el voltaje de encendido depende también

del material del catodo y de la naturaleza del gas'".

A continuacion se presenta una labla con los gases mas comunes y sus

correspondientes voltajes de encendido

Y KUFFEL ... p31.
H MILLMAN,).; SEELY, 8.; Eleclronica; p 286, 1966,
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Voltaje de ped
Gas encendido (cnr « mmig)
")
Aire 327 0.567
A 137 0.9
H2 273 115
He 156 40
CO, 420 0.51
N, 251 0.67
N,O 418 0.5
o)) 450 0.7
SO, 457 033
H,S 414 0.6

Tabla 1.1. Voltajes de encendido de algunos gases™.

El minimo voltaje de encendido medido en un gas dado depende sobre todo de Ia

funcion de trabajo del material del catodo.

1.3.4.1 INFLUENCIA DE LA FORMA DI LOS ELECTRODOS

La forma de los electrodos es decisiva en el voltaje al cual se inicia la descarga

luminiscente en el gas, para una distancia y presion dados, existen grandes diferencias en el

voltaje, seglin el campo sea mas o menos umforme.

2 THOMSON J.J.; THOMSON G.P.; Conduction of electricity through gasses, 2, 487.
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Cuando los electrodos no forman campos uniforines entonces se produce una
concentracion del campo eléctrico, lo que favorece la emision electrénica y por lo tanto el

inicio de la descarga luminiscente.

Los casos extremos de este Gltimos género estan determinados por un sistemas de
placas ” sin borde ” (Rogowski) y por el sistema entre puntas o de punta- placa, siendo

disposiciones intermedias las de esferas o esfera y placas™.

En la practica existe una infinidad de formas y disposiciones de los electrodos pero

estas pueden, comparativaniente, asemejarse a los tipos [undamentales ya descritos.

Como regla general habria que decir que, para cualquier distancia y presion dados,
el voltaje de encendido serd mas alta cuanto mas uniforme sea el campo eléctrico entre los

a4
electrodos™ .

1.3.5 DESCARGA LUMINISCENTE

Después de producirse la perforacion del gas, se presenta la llamada descarga
lumiuniscente, la cual se caracleriza por presentar zonas luminosas en el gas entie los

electrodos, brillantes y de color diverso.

B ROTH, A.; Téenica de la alta lensién; p 297 ; 19606,
* idem a ref, 42.
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En este caso la ionizacion esta acompaiiaca de excitacion de algunas moléculas del
gas, las cnales posteriormente emiten radiacion al regresar a un estado de menor energfa.

esta radiacion visible da el nombre a la descarga.

Eléctricamente la descarga luminiscente se caracteriza por presentar una baja
densidad de cortiente y una elevada caida de voltaje. Ll voltaje necesario para mantener la
descarga es muy supetior al potencial de ionizacion del gas, pero inferior a la tension de

arco.

La diferencia entre la descarga luminiscente ( autosostenida ) y fa descarga no

autosostenida se iustra en la figura siguiente.

Electron secundario, disponible
para desarrollar la funcion de
ionizador primario.

Etectron primarie producido : Electrén pl'im?rit? producido
por un agenle ionizador externo, por un agende ionizador externo.
i !
*%\ i & T @ — —
H
I e ) —— o -
C ey - 0\ o
b o— - ‘h@_@" ————————— e S OR
B “or J ______ Ao Al
Catodo Anodo Cilodo Anodo
(a) (b)

Fig 1-9 Mecanismo y comparacion entre una descarga no autosostenica y una

autosostenida.

Las lineas entrecortadas indican movimientos de iones y fas lineas sélidas indican el

camimo que toman los electrones.

* WEED,H; DAVIS, W.; Fundamentals of electron devices and circuits; p 344 fig 13-4; 1965.
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La parte a de la figura 1-9 muestra las condiciones en las que se produce la descarga
no autosostenida. Se puede ver que los electrones priwarios originales producidos por la
fuente de ionizacién externa resultan en cnatro ionizaciones adicionales, en promedio,
antes que éste gblpee al anodo. También, en promedio, cinco iones llegan al citodo por

cada cinco electrones que golpean el dnodo.

Conforme el voltaje anodo-citodo es aumentado, el proceso descrilo llega a ser mas
efectivo, ya que los electrones no requieren moverse mucho para lograr la energia de

ionizacion. Los iones golpean al calodo con gran energia, mientras sus energfas llegan a ser

lo bastante grandes como para conseguir la emision de elecirones eu el cilodo provocando
ionizacion secundaria. No todos los iones que chocan contra el catodo producen electrones

secundarios.

La produccién de iones secundarios en ¢l citodo se eleva al punto en el que un
electron secundario es producide por cada grupo de iones causados por un electrén

primario original.

Llega el momento en que el electton secundario asume el papel del electron

primatio convirtiéndose en agente ionizador externo, con lo cual la descarga se mantiene

por si misma.
Esta condiciou es mostrada en {a pacte b de la figura 1-9.

Hay que mencionar que el esquema mostrado en la figura 1-9 (parte a y b) es un

esquema muy sinplificado de los que ocurre realmente; por ejemplo no todos los iones
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avanzan libremente desde el punto donde fueron formados hacia el catodo, podrian
encontrarse y recombinarse con nn electron antes de alcanzar el catodo, o podrian dirigirse

a las paredes del tubo y recombinarse alli.
En promedio, el nimero de electrones por unidad de tiempo que golpean el anodo
deben ser iguales al niumero de iones que chocan contra el catodo mas el nimero de

electrones secundarios producidos pot el catodo en la vuidad de tiempo'm.

Los iones que golpean el catodo se recombinan en la superficie del metal, o un poco

mas al interior del mismo, con los electrones de conduccion libve.

En la figura 1-10 podemos ver la caracteristica voltaje - corriente relativa a la

descarga luminiscente,

En la region FH tenemos valores bajos de corriente en los cuales la luminiscencia
cubre Unicamente una parté del catodo. Al aumentar la corﬁente en el tubo, la
luminiscencia en el catodo aumenta proporcionalmente, con lo cual la densidad de
corriente permanece constante; este valor es conocido como densidad de corriente

uormal.

Las densidades de corrientes normales son de 1 [A / m*]en mercurio a I[mmHg.] de

v 47
presmon .

La region FH de la curva se caracteriza por un potencial elevado y mas o menos_

8 WEED,H; DAVIS, W.; Fundamentals of electron devices and circuits; p 345;1965.
7 MILLMAN,I.; SEELY, S.; Electrénica; p 295 ; 1966.
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constante y es llamada regién de luminiscencia normal, la cual se extiende hasta alrededor

de 107 [A], pero puede alcanzar algunos amperios™.

Luminiscencia K
anormnal
[F]
=
Q 1t
E Luminiscencia
S normal
Q ]
] \H
e e

L - >
Voltaje [V]

Fig 1-10 Caracterislica Voltaje - intensidad en una descarga [uminiscente’’

La transicion desde la descarga de Townsend hacia la luminiscente esta usualinente

acompaiiada por una caida de voltaje.

Cuando el catodo esta completamente cubierto por la luminiscencia, un posterior
incremento en la corriente esta acompafiada por un incremento en el voltaje a través del

tubo, como lo muestra el segmento HK en la caracteristica voltaje - corriente, Esta region

de operacién se conoce como luminiscencia anormal.

Un posterior incremento eu la corriente resulta en una repentina transicion a una
descarga en bajo voltaje llamada Arco. De ocurrit esto, la corriente llegaria a tener valores

destructivos si no estuviera limitada por el circuito exterior.

*® COBINE, I.; Gaseous Conductors; p 207 ;1958.
* MILLMAN,J.; SEELY, S.; Etectrénica; p 294 fig 10-12; 1966.

34



El punto al cual esta bransicién ocutre generalmente es 107 [A].

Se debe recalcar que la caracteristica voltaje - corriente es idealizada ya que los
datos experimentales que se obtienen varian con el tipo de gas, cambios en la presion,

forma de los electrodos y tiempo de vida del tubo de descarga.

= ==-Tlsma -~ ——- - — |

Voltaje

Caida Catédica

R e

=9
=

Citodn "
' ~ Distancia

Anode

Fig 1-11 Variacién fandamental del voltaje en la descarga luminiscente’ :

Durante la descarga luminiscente, la variacion del vollaje desde el catodo al anodo

tiene la forma representada en la figwa 1-11, en la cual se puede observar que casi todo el

voltaje aplicado al tubo se concentra en la pequeiia distancia existente enire el catodo y el

limite del plasma.

Ef plasma es una region luminjscente que estd formada por concentraciones

aproximadamente iguales de carga positiva y negativa

% idem a ref. 48.
' MILLMAN,J.; SEELY, $.; Eleclrénica; p 294 fig 10-13; 1966.
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1.3.5.1 CARACTERISTICAS DE LA DESCARGA LUMINISCENTE

En la descarga luminiscente, las distribuciones de la intensidad de la luz y del

potencial a lo largo de un tubo de descargas largo y estrecho operando con descarga

luminiscente se describe en la {igura 1-12.

Crockes Espacio oscuro
araday anddlca

RN I_T,,m

Lumi /memscemfa Cahmma Luumuscencra
niscencia negaliva positiva anddica
calédico

(a) - {nlensidad fuminaso

A:fau

+

(b Distribucidn det potencianl

- +
) intensidad de campa

) -1/ “Cargo espacial resultante | +

- Cargas negaifvas
) L_/\ gas neg J +
{ﬂ _ Corgas positivas .

Corrienie to!oh,_

(9) - ‘ﬁﬂdad de corriente nrgnn"uz:‘ +

Fig 1-12 Caracteristicas eléctricas y visuales de una descarga luminiscente.

(Reproducido en referencia® ).

En esta grafica se han colocado los diagramas : variacion de la intensidad luminosa,
potencial, intensidad de campo, densidad de carga espacial y densidad de corriente en

funcidn de la distancia entre los electrodos.

 MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electronica; p 298 fig 10-14; t966.
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La region que aparece junto al cdtodo se deuowmina Espacio oscure de Aston, es
una region en la cual los electiones secundarios hau adquirido solamente bajas velocidades

, : stoda’ ot el
comparadas con los iones que golpeau el catodo™; por ello, eu la curva de distribucién de

potencial se puede observar una curvatura positiva.

Este espacio es oscuro porque los electrones no tienen aun suficiente energia para

causar ionizacion.

A continuacidn se presenta una svave, aterciop_elada luminiscencia que se conoce
como Iuminiscencia catddica. En algunos casos ésta aparece adherida al catodo
disfrazando corﬁpletameute el espacio oscuro de Aston.

Junto a la Inminiscencia catodica tenemos el espacio oscuro d.e Cl‘ookes en el cual no se

'

emite luz o ésta es muy tenue,

La causa de la luminiscencia catddica no se ha explicado con claridad. Es posible
que los electrones emitidos por el catodo atraviesen el espacio oscuro de Aston, y
adquieran energia suficiente para provocar excitacion y originar con ello la luminiscencia

catodica.

Esta explicacién contradice el hecho que los electroues que dejan el cdtodo son
muy pocos para producic la luminiscencia, ya que la corrieute en el catodo se constituye
casi exclusivamente de iones positivos. Adéinds ” la luz emitida no coincide con el primer

potencial de ionizacién del gas ™.

3 WEED,H; DAVIS, W.; Fundamentals of electron devices and circuits; p 345;19065.
 MILLMAN,J.; SEELY, S.; Electrénica; p 298 ; 1966,
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.

Junto al espacie oscuro de Crookes se presenta una zona luminosa denominada
luminiscencia negativa la cual se inicia bruscamente y se desvanece gradualmente dando

lugar al espacio oscuro de Faraday.

Al filo de la luminiscencia negativa, la densidad de ¢lectrones llega a ser tan grande
que la densidad de carga neta (suma de carga positivas y negalivas) llega a ser cero e

incluso se invierte.

Ya que los electrones son frenados en esta region a una velocidad en la cual
aummenta la probabilidad que los electrones causen excitacion u ionizacion. Por esto hay

una intensa luminosidad en la region de luminiscencia negativa.

Posterionnente los electrones son retardados, perdiendo su capacidad de iontzacion
ya que la intensidad de la Juminiscencia cae con la distancia produciendo el espacio oscuro

de Faraday.

Después del espacio oscuro de Taraday se presenta una region de intensa
luminostdad unifonme denominada Plasma, en la cual la carga espacial neta es cero y

generalmente cubre la mayor parte de la longitud del tubo de descarga.

Eu el 4nodo suele presentarse una region denoininada luminiscencia anodica, junto

al plasma, la cual esta separada del anodo por el estrecho espacio oscuro anddico.

Sien el tubo se produce la descarga luminiscente y el anodo es movido en direccién

al cétodo, las distintas regiones de la descarga permanecen fijas con relacion al catodo, y a
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columna positiva (o plasma) y el espacio oscuro de llaraday a su vez parecen moverse

dentro del Anodo”.

Si el espaciamiento de los electrodos se mantiene fijo vy la presion dismnnuye, el

espacio oscure catddico, o espacio oscure de Aston, se incrementa enh espesor desplazando

las olras regiones hacia el dnodo™.

A partir de las figura 1-12 se puede observar que en las cercanias del catodo existe

una alta concentracion de cargas positivas (e) con posibilidades de impactar e] catodo al ser

acelerados por una alta intensidad de campo (d) existente entre el espacio oscuro de

Crookes y el catodo.

El espacio oscuro de Aston juega un papel importante en la energia cinética que
pueden alcanzar los iones positivos por el efecto coinbinado de la alta energia (d) y la

presencia de cargas negativas o electrones emitidos por el catodo.

Al expandirse el espacio oscuro catédico, su limite llega a ser menos distinguible.
Cutando el espacio oscuro catddico alcanza el dnodo el voltaje debe ser aumentado para

mantener la descarga®’.

La disminucién de la presién en la descarga [uminiscente haria que los iones
positivos anmenfen su movilidad (debido al incremento del camino libre medio) v
adquieran del campo una mayor energia para unpactar al catodo y penetrarlo mas

eficazmente.

3% REICH, H.;Theory and applicactions of electron lubes; p 369;1939.
*8 idem a ref. 54.
 REICH, H.;Theory and applicactions of electron tubes; p 370;1939,
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Hay que recalcar que los espacios oscuros de la descarga luminiscente no estan
absolutainente exentos de luz, pero son relativamente oscuros respectos a las regiones

luminiscentes brillantes, donde los procesos de excitacion e ionizacién son mas activos .

1.3.5.2 PISTRIBUCION DE POTENCIAL EN LA DESCARGA

LUMINISCENTE

La mayor parte del voltaje aplicado se concentra en la caicda catédica de potencial
que representa el potencial af cual se precipitan los iones positivos al dirigirse al catodo.
La caida catédica de potencial o caida catédica es el cambio de potencial

registrado en la descarga luminiscente entre la fuminiscencia negativa y el catodo.

Se ha determinado experimentalmente que para un gas y un material de catodo
daclos, el valor de la caida catédica de potencial es del orden del valor minimo de la tension

5
de descarga’.

La caida catodica no solamente constituye la mayor caida de voltaje a lo largo del

tubo de descarga sino también es funcionalmente la parte mas importante de ta descarga®.

En la siguiente tabla registran los siguientes valores de calda de potencial para el

nitrogeno con el uso de varios tipos de metales en los electrodos.

% COBINE, J.; Gaseous Conductors; p 213 ;1958.
* MILLMAN,].; SEELY, S.; Electrénica; p 295 ; 1966.
% WEED,H; DAVIS, W.; Fundamentals of electron devices and circuils; p 347;1965.
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Muaterial del edtodo (Al Ag  Aw Cd Cu Fe Mg Na N Pb Pt Sn  Zn

Voltaje (V) (80 233 233 213 208 215 188 (78 197 210 16 216 216

Tabla 1.2 Caidas de potencial para diferentes tipos de electrodos®!

La razon de esto es que los jones producidos en la luniiniscencia negativa son
acelerados hacia el catodo por la caida catodica de potencial. Los iones suelen adquirir
suficiente energia para producir electrones secundarios en el rce’ltodo, necesarios para
mantener la descarga y simultaneamente penetrar el material del citodo. Esta es la base del

preceso de nitruracion ionica..

Por lo tanto los fenémenos en y cerca del citodo son esenciales para mantener la
descarga y el plasma (o columna positiva ) solamente sirve para mantener el camino de

conductividad para la corriente®.

La caida catédica es substancialmente independiente de la presion®.

Si con voltaje constante, aumentamos la presion, la distancia entre el catodo y la
luminiscencia negativa disminuye ya que la distancia se ajusta por si misma para mantener

el producto ped que para cada gas es una constante.

El espesor de la caida catddica, a temperatura ambiente, para el nitréogeno con

diferentes materiales del catodo esta dada por:

8l COBINE, }.; Gaseous Conductors; p217 ;1958.
2 idem ref. 57.
& idem ref. 60.
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Material del cdatodo Al Fe Mg

Espesor (cim. nunHg) 031 0.42 0.35

Tabla 1.3 Espesor de la cafda catddica con varios materiales del cétodo®

De acuerdo con Von Engel cuando R+ p < 2 x 102 cm o mmHg se requieren
voltajes muy altos para mantener la luminiscencia; R es el radio del tubo de descargas y p

la presion del gas.

La figura muestra el efecto de la reduccién del producto R + p en la caida catddica.

3000
i
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Rxp (em x mmHg)

Fig 1-13 Descarga luminiscente restringida - caida catédica de una descarga restringida en

aire como funcion del radio del tubo Rp (R =1 cm). (A. Von Engel, Ref 4, p 208.)%

* COBINE, J.; Gaseous Conductors; p 218 ;1958.
® BLEULER E.;HAXBY R.0.; Electronic methods; p 87 fig 6, 1964.
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La caida catddica se incrementa casi linealmente con la funcion de trabajo del
. P 66 4
material del catodo™. Esto es razonable, ya que para mantener la descarga se requiere la

emision de electrones desde el catodo (en un proceso secundario).
| :

1.3.5.3. DISGREGACION EN EL CATODO

Durante una descarga luminiscente ¢l catodo esta sometido a un constante

bombardeo por parte de los iones positivos que chocan contra éste.
Este bombardeo puede ser tan intenso que puede causar una continua desintegracion
del catodo con su consiguiente desgaste. Este proceso se conoce como disgregacion o

chisporroteo (" sputtering ) del catodo.

Las particulas perdidas por el catodo se depositan en peliculas en las paredes

cansando un oscurecimiento de la superficie transparente del tubo de descarga.

También aumenta la probabilidad de condiccion y pérdidas eléctricas a lo largo de

T 6
la superficie interior del tubo®.

1.3.6 DESCARGA LUMINISCENTE A ALTAS PRESIONES

La luminiscencia a alta presion difiere de la de baja presion en que en la primera_

% COBINE, J.; Gaseous Conductots; p 216 ;1958.
 MILLMAN,).; SEELY, S.; Electrénica; p 301 ; 1966,
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disminuye el espesor de la caida catddica, ya que ésta varia con el inverso de la presion.

Ademis se conoce que la densidad de corriente en la descarga luminiscente normal
varia con el cuadrado de la presion del gas, por tanto, la energia disipada en la region de la

caida catédica se incrementa de acuerdo a la presion.®®

Por esta razon la tendencia de la descarga luminiscente a convertirse en una descarga por

arco aumenta a allas presiones.

Al aumentar la presion es necesario colocar los electrodos mas juntos para tener la

descarga luminiscente en el minimo de la curva de Paschen.

Si se mantiene constante la separacion de los electrodos, la tension de encendido
aumenta en una forma aproximadamente lineal con la presion, de acuerdo a la Ley de
Paschen. A presiones mas altas (superiores a la almosférica), no se verificara este hecho, y

la Ley de Paschen no es vélida®.

La luminiscencia a alta presién es usada en cierlos tipos de descargadores de rayos y

mas recienteimente en la nitruracién de aceros’®.

1.3.7 ARCO ELECTRICO

Después de pasar por la luminiscencia anormal, la cual se caracteriza por un_

o8 COBINE, J.; Gaseous Conduclors; p 251 ;1958.
8 HLAWICZKA, P.; Introduccion a Ia electrénica cusnlica: p 169; 1977,
" BLEULER E;HAXBY R.O.; Electronic methods; p 87 ; 1964,
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aumento de la densidad de comiente y una aumento de la caida de potencial en el tubo, se
produce una trausicion brusca en la que la caida de tension disminuye rapidamente y la
densidad de corriente aumenta hasta que la corriente se concentra en una pequefia matcha

en el catodo y la descarga se convierte en ui areo.

En la descarga por arco, cowo en la fuminiscencia, también se dispone de una
columna positiva y una caida catodica la cual es pequeiia, dando ligar a campos eléctricos

intensos en las proximidades del catodo.

Los altos valores del campo eléctrico sugieren dos posibles cxplicaciones para la

produccion del arco : 1. etnision termoiduica 6 2. emision por campo intenso.

En al descarga luminiscentc anormal, el bombardeo del campo con iones positivos
produce la elevacion de la temperatura del citodo, la cual puede alcanzar valores
suficientes como para provocar la emision de electrones termoidnicos. La emision de estos

electrones seta mayor que cuando se (enfa el proceso de emision secundaria en la descarga

autosostenida.

En cambio el problema es diferente cuando tenemos un catodo construido de un

metal de punto de ebollucién bajo.

En este caso la descarga recibe el nombre de arco de catodo frio, y se piensa que la
misma se mantiene por un intenso flujo de electrones procedentes del catodo y producidos

por emision de campo’".

" HLAWICZKA, P.; Introduccién a la eleciténica cuanlica; p 168; 1977.
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Las dos explicaciones de como se produce el arco difieren en que en la primera la
transicion desde la descarga huniniscente anormal al arco se produce de forma paulatina,

en cambio en el arco con cdtodo fifo la transicion es abrupta,

En la figura podemos ver la caracteristica voltaje - corriente para todo el proceso

(ue se produce en un gas hasta llegar a la descarga por arco.

Descarga por Arco

Corricute anlomanienida

Corriente

Corrienle mantenida
por agentes externos

»
Voltaje [V]

I'ig 1-14 Caracteristica vollaje - corriente de una descarga en atimosfera gaseosa. ( Segin

M.I. Druyvesteyn and F.M. Penning, Revs. Modern Phys, 12, 87, 1940) 7

2 MILLMAN,].; SEELY, S.; Electrénica; p 301 fig 10-15; 1966.
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1.3.8 COMPARACION ENTRE DESCARGAS LUMINISCENTES Y DE

ARCO

Entre ambas descargas se pueden encontrar semejanzas y diferencias:

Semejanzas:

1. La caracteristica tension - intensidad es similar en ambas descargas.

2. La caracteristica tension - distancia es semejante, en ambas tenemos: caida

catodica, plasma y caida anodica.

Diferencias:

1. La descarga luminiscente presenta baja intensidad de corriente pero voltaje

elevado , en cambio el arco se produce con baja tensidn y alta intensidad de corriente.

2, En la descarga luminiscente el suminisiro de electrones para mantener la
descarga se produce medianie el mecanismo de emision secundaria (desprendimiento de
electrones del catodo al chocar contra éste iones positivos). En el arco los procesos de
suministro de electiones se hacen mediante la emision termoidnica o la emision por campo

intenso.
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1.4 LA NITRURACION

La nitruracién es un procedimiento termoquimico de eudurecimiento superficial en
el que por adsorcion de nitrdgeno, a una temperatura dada, se consiguen durezas

extraordinarias en la perileria de las piezas de acero.

La accion endurecedora que el nitrdgeno ejerce sobre el hierro y los aceros fue
descubierta por Fremy hacia el afio de 1861, al experimentar la accion del amoniaco sobre

las piezas de acero calentadas a elevadas temperaturas.

A pesar del gran interés que parecia teuer el proceso, pasaron muchos afios sin que
este método tuviera aplicaciones industriales con éxito, debido a la fragilidad con que

contaba la capa superficial dura de los aceros nitrurados.

En el afio 1923, el, Doctor Fry, descubrié que el problema de la fragilidad de la
capa exterior de las piezas nitruradas podia ser resuelto con el empleo de una temperatura
de nitruracion relativamente baja ( unos 500 °C aproximadamente) y con el uso de aceros

con aluminio, cromo y molibdeno en lugar de aceros ordinarios al carbono.

La nitruracion tradicional es un proceso termoquimico ya que para que se produzca
la formacidén de nitruvos se requiere calentar el material que se va a tratar hasta una cierta
temperatura “critica” en la cual el nitrdgeno se difunde con mayor facilidad dentro del

material.
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En cambio la nitruracion que se abordard mas adelante en este trabajo se refiere a
un proceso fisico-quimico, ya que el ingreso de nitrogeno dentro del material esta dado por
el bombardeo de iones positivos de nitidgeno sobre la superficie de la muestra que se va a
trabajar. El calentamiento del material, en este caso, es consecuencia directa del intenso

bombardeo iénico sobre la superficie tratada.

En cualquiera de los dos casos, la nitruracion proporciona gran dureza superficial y
resistencia al desgaste y resistencia a la corrosion de la capa superficial de las piezas,
saturandolas con nitrégeno; y como el tratamiento se efectia a temperaturas relativamente
bajas casi no hay deformaciones; en especial en la nitruraciéon iénica (fisico-quimica) las
deformaciones se reducen debido a que el calentamiento se concentra principalmente en

ciertas dreas tratadas y no en todo el volumen de la pieza.

Para el tralamiento tradicional, os objetos que se desea nitrurar son siempre
templados y revenidos antes de la nitruracién, para que el micleo central quede con una
resistencia elevada y sea capaz de resistir, durante el trabajo, las grandes presiones que le
transmitird la capa exterior dura. Las piezas después de templadas y revenidas se colocan
en nua caja cerrada, a través de la cual se hace pasar durante toda la operacion una

corriente de amoniaco.

Después del tratamiento térmico (templado y revenido), las piezas se someten a la
nitruracién en ui hormo de mufla (500 - 520 °C) por ¢l cual se hace pasar amoniaco. El
amoniaco se descompone a altas temperaturas formando el nitréogeno atdémico de acuerdo

73
d:

B LASHERAS,M.; Tecnologia de los maleriales industriales; Vol 1; p 470.

49



2NHy + calor » 2N + 3 H,

El nitrogeno es absorbido por la superficie del acero.

La dureza se atribuye a la formacién de nitruros de los eleinentos de aleacién de

acero, principalmente de Al, Cr, Mo, etc.

La profundidad de la capa nitrurada depende de la temperatura y la duracion del
proceso. Para nitrurar entre 0,15 a 0,3 mm. de profundidad a 500 - 520 °C. se requieren 24
horas y para una capa de 0,4 mm. cerca de 48 horas. Con procesos normales de 20 a 80

horas de dnracién se obtienen capas nitruradas de espesores variables desde 0,2 a 0,7 mm.

La temperatura no suele pasar de 500 °C, pues si se operase a mayor temperatura se
obtendrian capas nitruradas muy fragiles. Precisainente el operar a baja températura €s una
de las ventajas de la nitruracion, pues asi no hay aumento del tamaiio del grano ni es
preciso sbmeter las piezas a ningin tratamiento posterior, ni a ninguna operacion de
acabado, puesto que no snlren practicamente deformaciones, bastando, en el peor de los

casos, un ligero rectificado.

Las piezas nitruradas se templan siempre y revienen’; pero, a diferencia de la
cementacion, el tratamiento se efectua antes y no después de la nitruracion. Y esto es
porque el tratamiento térmico no solo no aportaria a la capa nitrurada ninguna mejora, sino

que la perjudicaria y ademas produciria deformaciones en la pieza. En cambio, templados

™ Estos procesos se defiien en el segundo capitulo.
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los aceros antes de la nitruracion, resisten mejor las fuertes presiones ejercidas por la capa

nitrurada sobre el niicleo.

Como después de la nitruracion, las piezas quedan ya duras supetficialmente, no es
necesario enfriarlas rapidamente desde elevadas temperaturas, después de estar
completamente mecanizadas, como se hace en la cementacién, evitandose, por tanto, las
deformaciones que en esos enfriamientos se originan. Ademas la nitruracion no modifica
las caracteristicas que se han obtenido previamente en el nicleo por temple y revenido,

siempre que este Gltimo haya sido hecho a temperatura superior a 500 °C.

La nitruracion se usa no solo para endurecer superficialmente fas piezas de

maquinaria, como cigiiefiales, etc., siuo también herramientas como brocas, etc. cuyo

rendimiento mejora notablemente.

Con la nitruracion se obtienen durezas muy elevadas, superiores a los 1000 Vickers
( 78 HRc), que se mantienen a temperaturas cercanas a los 500 °C. Se confiere a las piezas

resistencia a la corrosion del agua dulce, agua salada, atmaésferas iimedas, etc.

Tiene el inconveniente que la nitruracidn produce mayores durezas en aceros
especiales ya que este proceso en aceros al carbono no proporciona alta dureza, y de que las

instalaciones para la nitruracion resultan costosas para talleres pequefios.
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CAPITULO 2

LA NITRURACION GASEOSA



INTRODUCCION

Este capitulo aborda el tema de la nitruracion gaseosa en metales férreos
usando dos tecnologias diferentes en cuanto a la forma de levarlas a la practica pero

similares en los resultados que con cada una se obtienen.

Se da inicio al estudio con una revision accrca de los conceptos de la
difusion en los metales, lo cual es requisito basico para poder entender el comportamiento
de los atomos de nitrogeno una vez que estos se sitien en las inmediaciones del metal y

comiencen a penetrar cn el,

Se estudian las energias involucradas en el proceso de difusion en un metal y

las diferentes formas en que un atomo se difunde en el cuerpo cristalino.

Para facilitar la comprension de las disposicione:; microscopicas que
adquieren los metales férreos (con contenidos de elementos de ateacion como el carbono)
cuando son nitrurados se abordan conceptos sobre los llamados ~ diagramas de fase " para
el hierro y el acero y el hierro nitrurado. Inmediatamente se estudia el mecanisnio de

formacion por cl cual la nitruracion se produce.
En la practica todos los aceros pueden ser nitrurados pero mas adelante se

vera que ciertos elementos de aleacion en el hietro favorecen o se oponen a la formacion de

nilruros de hierro, los cuales son elementos basicos para la nitruracion.
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Se entra en delalle al abordar el tema de la nitruracion con gas, la
preparacién de las piezas que van a ser nitruradas y mas concretamente en el aspecto
central de este estudio: la nitruracion idnica, el tipo de instalaciones que se usan, el proceso
tecnolégico que se sigue y las ventajas que esta liene sobre la nitruracion convencional

(termoquimica).

A continuacion se revisan las altcraciones que se producen en las piezas
nitruradas: variaciones en su resistencia mecdnica, deformaciones y defectos y los pasos

para determinar el grado de nitruracion de los metales a usar en el laboratorio.

Finalmente en la patte de las ventajas se destacan los beneficios que la
nilruracién presenta en comparacion con ofros proceso de endurecimiento; y los posibles

usos y aplicaciones cuando se nitruran elementos de herramientas y maquinaria.
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2.1 DIFUSION EN LLOS METALES

De manera general, la interaccion de los metales con los gases estd coustitufda
por la adsorcién quimica o activada, la difusion, Ia disolucién y la interaccién quimica del

metal con el gas, con lo cual se forman compuestos quimicos.

“ Se llama Adsorcion a la penetracion del gas en el metal y la distribucién de

las moléculas y los dtomos, que lo componen, en el volumen del metal . '

La adsorcion puede ser fisica o de quimiosorcién. En el primer caso las
moléculas o los dlomos o las moléculas se mantienen eu la superficie debido a las fuerzas de
Van Der Waals®, en cambio, en él caso de la quimiosorcion el elemenlo que se difunde
reacciona quimicamente con la superficie metélica, es decir, liene lugar la transferencia

electronica.’

Las moléculas del gas no se pueden difimdir en los cuerpos solidos. Solo
después que la molécula se disocie en 4lomos en la superficie del cuerpo sélido, los 4lomos,
que forman la molécula, penetran en el metal. Por ello el estado de la superficie influye

mucho sobre Ia velocidad de la difusion.

: KOLACHEV, B.A.; GABIDULLIN,R.M.; PIGUZO0V, Yu; Tecnologia de tratamiento térmico de los
melales y aleaciones no férreas; p (33); 1983.
? Las fuerzas intermoleculates, también llamadas de Van der Waals o uniones secundarias, son fuerzas débiles
que producen Ja interaccion mutua de moléculas o dtoinos inertes. JASTREVSKI p(27).
TLAITIN,Yu ; ARZAMASOV,B; [ratamiento quimico térmico de fos metales; p(23) 1987.
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Al existir peliculas de 6xido y olros, el proceso de difusion se desacelera con
intensidad y en estas condictones la velocidad de difusion a menudo no depende de la presion

del pas y queda definida por los poros y las grietas en dicha pelicula.

La mayoria de investigadores coinciden que el productor de procesos de

nitruracion es el nilrégeno molecular.,

Aditivos, impurezas u ofros elementos pueden ayudar u obstaculizar el
proceso de nitruracion en el superficie de un metal. Ef oxigeno se adsorbe en la superficie
mas sélidamente que el nitrogeno { debido a su mayor afinidad electronica ) y obstaculiza la

adsorcidn de éste.

Al calentar el metal en nitrégeno paseoso con contenido de aire el metal se
oxida pero no se nitrura. Por ello se debe eliminar la pelicula de oxido mediante un
procedimiento mecanico o quimico: pulverizacion catddica en una descarga luminiscente,

reduccion con hidrégeno a temperatura elevada, etc.”

El hidrégeno [avorece la niteuracion, por ello el amoniaco (N113) es un medio
nitrurante mejor que el nitrdgeno molecular; el nitrdgeno reacciona con el metal y el

hidrdgeno permanece en el ambiente sin reaccionar.

4 ,
Idem a relereneia 2.



En la wvitturacion ordinaria, la molécula de N;, en el interior del cristal
metalico, bajo el efecto de las fuerzas de Van Der Waals se mueve hacia la superficie,

perdiendo energia potencial y ganando energia cinética.

Al aumentar la energia cinética, la molécula de nitrdgeno, venciendo las
fuerzas de repulsion, se acerca a una distancia de 0.1 a 0.2 nm de la superficie lo que

posibilita una integracion electronica.

La molécula se desintegta en dos atomos, que pierden energia potencial y se
atraen por la superficie a consecuencia de la adicion de electiones libres del metal a los

atomos de nitrogeno, es decir se presenta la quimiosorcion.

En cambio en la nitruracidn ionica, la superficie del metal se bombavdea con
iones de gas positivos. Durante este proceso en una atmosfera de nitrégeno puro, se nitruran
el acero o el hierro, luego de una pulverizacion catddica preliminar de la superficie de

saturacion.

En la nitruracion idnica, la superficie del metal se bombardea de manera
continua y se calienta por el bombardeo de los iones positivos del nitrogeno molecular y

elemental.®

*LAJITIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quimice témmico de los metales; p(24) 1987.
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2.1.1 MECANISMO DE LA DIFUSION

“ Por difusidn se entiende el desplazamiento de los atomos en el cuerpo

cristalino a distancias que superan los medios interalémicos de la sustancia dada « . ¢

En la difusion se produce el desplazamiento de los atomos en el cuerpo

cristalino a distancias que superan las medias interatémicas de la sustancia dada.

La autodifusion consiste en el desplazamiento de los atomos en el metal puro.

La difusion que provoca una recristalizacion fasica ( formando uuevas fases )
con frecuencia se denomina reactiva o de reaccion, este tipo de difusion se presenta al saturar

., ige 7
el acero con nitrégeno, cromo, silicio, etc.

La difusion controla la aparicion de muchos fendomenos de “transporte™ o
“acarreo” de masa dentro de-un solido, y entre sélido y sélido, solide y liquido y solido y gas.
Este fenémeno consisle en un movimiento de atomos, iones, o moléculas como el producto

de perturbacion o agitacion térinica.

La difusién es muy rapida en gases y liquidos, pero es un proceso lento en los
solidos, en los cnales el movimiento de los dtomos esta restringido notablemente. A pesar de

lo sefialado, la difusion rige la mayor paite de las reacciones de estado solido.

® Idem a referencia 5. ‘
T LAITIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tralamiente quimico térmieo de los metales; p(26) 1987.
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2.1.2 DIFUSION EN LOS CUERPOS SOLIDOS

La difusion de los solidos se Ileva a cabo por el desplazamiento relativo de los
atomos o moléculas dentro de dichos sdlidos. Para que cualquier dtomo o molécula se mueva

de una posicion a otra dentro del reticulo del cristal, debe traspasar la barreta de energia

potencial v poseer un espacio al cual pueda llegar.

Para que esto ocurra se requiere : |} una cierta energia de activacion que se
origina en la vibraciou térmica de los atomos o moléculas, y 2} la presencia de vacios u otros

defectos en el cristal.

En el caso de atomos intersticiales, éstos saltan de un espacio intersticial al
proximo, al ejercer compresion entre los dtomos del reticufo del cristal. De este modo, el
nimero de atomos que se difunden correspondera al nimero de atomos activados que

traspasan la barrera de energia, en una unidad de tiempo.

El concepto de difusion no se aplica al movimiento de atomos aislados, sino
que se debe a un flujo macroscopico de la sustancia; al desplazamiento macroscopico de la
misma es el resultado de un enorme nimetro de traslaciones pequeiias de atomos aislados,
involucra la existencia de una gradiente de difusion que regula la direccion de los atomos

difundidos.
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Cnando se tienen dos o mas componentes, la difusion es posible finicamente si

uno de los componentes es soluble en el otro. Jisto implica que hay diferentes foias por las

cuales un atomo se difunde en el cuerpo cristalino (en el metal). Las principales son:®

Mecanismo ciclico. En este mecanismo, unos cuantos itomos ( 3 6 mds)
situados nias o wenos en circulo se mueven coordinadamente de modo que todo el atiillo de
atomos da vuelta en una distancia interatomica . Un caso particular de este mecanismo es el

de intercambio en donde se produce ef cambio de lugar entre dos dtomos vecitios.
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Fig. 2-1. Posibles mecanismos de difusion. 1. de intercambio sitnple, 2.de intercambio ciclico
o anular, 3. de vacancias, 4. simple intetticial Guternodal directo), 5. mecanismo interticial

(internodal por desalojo), 6. de aglomeracién.’

Mecanismo de aglomeracidi. En este caso en una fila de empaquetamiento_

¥ JASTRZEBSKI, ZBIGNIEW, Natwialeza y propiedades de los materiales para ingenieria; p(130Y; 1979.
? BOKSHTEIN, B.,S.; Difusién en metales; Fig. 14p(63); 1980.
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de los dtomos mas o menos denso surge un atomo de mas. La configuracién de aglomeracion
puede trasladarse a lo largo de esta fila ya que la distorsion se propaga a lo largo de una linea

y la energia del desplazamiento atoémico no es grande.

Mecanisno de vacancia. En wna red cristalina, sobretodo a temperaturas
elevadas se presentan vacancias. Estas permiten que Jle difusion se produzca por el

intercambio entre un dtomo y una vacancia.
Este mecanismo se presenta durante la autodifusion.

Mecanismo internodal. En este caso el dtomo se desplaza dentro del cristal,
saltando de un espacio internodal a otro. La migracion por espacios internodales es posible
solo cuando existe una difusion de pequeiias impurezas de dtomos que dan origen a
soluciones solidas intersticiales y al sallar desplazan relativamente poco a los atomos del

disolvente de sus nudos en la red.

Para la difusion en el hierro de los no metales como el C, N, B se usa el

mecanismo internodal; estos elementos cuyo radio atdmico es pequefio, forman con el hierro

T

soluciones solidas intersticiales y para llevar a cabo la difusion sus dtomos deben vencer una

barrera de energia.'’

9L AJTIN,Yu ; ARZAMASOV,B; ‘tratamiento quimico térmico de los metales; p(29) 1987.
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La figura 2-2 muestra el mecanisino de difusion internodal y la energia
potencial de un cristal en funcion de la posicién del dtomo difundidor. La energia del cristal
alcanza su valor maximo en el punto b. El aumento de la energia que se manifiesta al
desplazar el dtomo de un espacio internodal a otro adyacente, se debe al surgimiento de las
tensiones elasticas, que se producen al forzar al atomo que migra a ingresar por el espacio

estrecho entre los dlomos del disolveute.
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Fig. 2-2. Energia potencial de los 4tomos “migratorios” como uua funcién de su posicion
reticular.Cuando un dtomo salta de unmﬁésicién a otra, Em es la energia de activacion
necesaria para traspasarla barrera potencial. Las posiciones a y ¢ son,posiciones de equilibrio
en el reticulo. La posicion b llamada también "punto de depresion”, es la posicion del atomo

que se difunde en el estado activado.!

La probabilidad que un 4tomo de saltos de una posicién de equilibrio a otra
depende exponencialmente de la temperatura. Por ejemplo a la temiperatura ambiente el
atomo de carbono que se difunde en la red de hierro por los intersticios internodales, da un

salto en 25 segundos, mientras que a 1545°C se producen 2x10'! dtomos por cada segundo.'?

"' JASTRZEBSKI, ZBIGNIEW; Naturaleza y propiedades de los materiales para ingenteria; Fig. 5-2 p(130);
1979.
" LAJTIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quimieo térmico de los metales; p(30) 1987.

61



Al elevar la temperatura, las oscilaciones de las particulas en los nodos de la
red se intensifican, algunas de las particulas (en cantidades cada vez mayores) obtienen una
energla que sobrepasa la energia media del movimiento térmico y que es suficiente para que

éstas puedan abandonar su posicion en [a red y pasen a otra posicion.

Se puede demostrar que la velocidad de crecimiento para una concentracion

fija de nitrogeno es una simple funcion del coeficiente de difusion. Esta relacion puede

expresasc por: 13

d=kJD-t [2.1]

d : desplazamiento durante un tiempo t.
D : coeficiente de difusion.

K : constante de proporcionalidad.

l.a energia de activacion determinada experimentalmente es de 17800
[cal.gt/mol], la cual, comparada con otros resultados conocidos, permite suponer que el

. . . - v 14
crecimiento de la capa nitrurada es una reaccidn controlada por la difusion.

En la nitruracion se incorpora nitrdgeno en el acero por difusion, para

provocar cambios de propiedades en la supetficie de las piezas. Debido a su pequefio

" ACEROS DE LLODIO S.A.; Tratamiemtos térmicos de herramientas de aceros; p(229); 1973.
" Idem a referencia 9.
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radio atémico (0,52 A en comparacién con 0,71 A del carbono), el nitrégeno puede
penetrar con facilidad en la ved del hietro. Para ello, sin embargo, es indispensable que el

nitrégeno tenga la forma atomica'”

2.2 FORMACION Y ESTRUCTURA DE LA CAPA NITRURADA
2.2.1. DIAGRAMAS DE FASE

Los aceros que se usan en la industria se componen de hierro y carbono en
diferentes proporciones dependiendo de las caracteristicas y propiedades que se deseen
conseguir en ¢l acero. El contenido en carbono que suele afiadirse al hierro va desde

0.035% a 1.7% llegando en casos excepcionales a ser de 2.2%.'

Con el proposito de facilitar el estudio de la composicion hierro-carbono y
posteriormente la del hierro -nitrogeno se utilizan los denominados dingramas de
composicion (o de fases), los cuales son una representacion esquemadtica de los
formaciones o fases que se presentan con éfenfrimniento y calentamiento de compuestos y

aleaciones.

Si se funde un metal puro y luego se lo deja enfiiar lentamente, se observara

que su enfriamiento es continuo y uniforme hasta llegar a un punto en que la temperatusa_

'* STUDEMAN Hans; Tratamiento térmico de los aceros; p(224) ; 1980.
' APRAIZ BARREIRQ, José; Tratamientos térmicos de los aceros; p(2) ; 1968.
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se estabiliza momentineamente. Es en este instante que el metal se solidifica

completamente, luego de lo cual continua descendiendo su temperatura lentamente.

2000° |
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| ]
2 1000° _ Estano
t
Tt
3}
o
E 500°
=
232°
OD
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Fig. 2-3. Curvas de enfriamiento de diversos metales 7

En la {igura 2-3 se puede apreciar el enfriamiento de varios tipos de metales,
en donde {a ordenada representa la variacidn de temperatura y las abceisas el tiempo durante

el cual se produce esta variacion.

Se debe recordar que los metales que se usan a diatio casi siempre tienen

elemenlos de aleacion, los cuales provocan alteraciones en la velocidad de enfriamiento.

Para ilustrav este fendmeno se tomara como ejemplo el caso del agua a la

que se afiaden diferentes cantidades de cloturo de sodio (sal comiin).

7 APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceros;Fig. | p(2); 1968.
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Al ensayar una serie de soluciones con concentraciones cada vez mayores de
CINa, partiendo de agua pura, observamos que la temperatura a la que comienza la
cristalizacion disminuye de solucion en solucion, en una de estas concentraciones se
encuentra la eutéctica que es aquella en la cual se preseuta la menor temperatura de

solidificacion comparada con el resto de soluciones.

Si se continia aumentando la sal, en una cantidad mayor que en la solucion

eutéctica, la temperatura de inicio de la solidificacion se aumenta.

Se puede ver que eu la curva que describe la concentracion eutéctica, al
igual que en la que representa el agua pura, la solidificacion se produce brusca y

completamente a una temperatura dada.

En las curvas (2), (3) y (5) de la figura 2-4, vemos que se presentan puntos
de deteccion de la solidificacion, los mismos que se presentan a temperaturas mayores a la

eutéctica.

Estos puntos se presentan porque en conceutraciones bajas en sal (imeuores a
la eutéctica) su enfriamiento produce primero cristales de agua los que aumentan la

concentracion de la sal.
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Fig. 2-4. Curvas de enfriamiento de diversas solucioues de cloruro sédico.®

En las

curvas que presentan inayores couceutraciones de sal { mas que en la

eutéctica) el enfriamiento forma inicialmente cristales de sal con lo cual se aumenta la

concentracion de agua y por ende varia la temperatura de solidificacion de la solucién.
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Fig. 2-5, Diagrama agua-cloruro sédico."®

'®* APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térnicos de los aceros; Fig 2 p(3) ; 1968.
' APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceros; Fig 3 p(4) ; 1968.
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En la figura 2-5, denominada diagrama Agua-Cloruro sédico se resume lo
dicho anteriormente. En la cual la linea A-B seiiala las condiciones de temperatura y
concentraciones necesaiias para formar los cristales de hielo, la linea B-C expresa la
formacion de cristales de CINa y la linea D-E la solidificacion de la concentracion eutéctica

con 23.5% de CINa.

2.2.1.1 DIAGRAMA HIERRO-CARBONO

Generalmente el hierro se encuentra combinado con el carbono formando

carburo de hierro con un contenido méximo de 6.67%.%°

En la nitruracion se usan piezas de acero con un contenido en carbono de 0.2

a 0,6%, aleados con aluminio, cromo, molibdeno y vanadio.

De mauera similar que en el caso del agua y del cloruro de sodio, donde se
presentaban cristales de agua o de cloruro de sodio al descender la temperatura, en este
caso tenemos un compuesto de liieiro y carburo de hierro, sélida en forma de cristales de
austenita, que al enfriarse se transforma en cristales de hierro (ferrita), cristales de carburo

de hiervo (cementita) y cristales de commposicion eutectoide con 0.9% de carbouo (perlita).

La composicion de los cristales de hietro (con carburo de hierro -Fe;C-en

O LAITIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quimico térmico de los metales; p(65); 1987.
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disolucion) es variable, oscilando el contenido de carburo desde 0 hasta un maximo de
25.5% (1.7 % de carbono). Estos cristales de hierro con pequefias cantidades de carburo de

hierro que se van precipitando a alta temperatura, se denotninan cristales de austenita.
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| .
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Fig. 2-0. Esquema del diagrama de estado Fe-FesC. La regién subrayada corresponde a las
concentraciones recomendables de carbono en la capa cementada: A, austenita; F ferrita; P

perlita. !

Para la nitruracion se utilizan aceros con bajo contenido en carbono (inferior

a 1.7%) los cuales se encuentran en estado sélido a 1na temperatura inferior a 1145°C.

Cuando la temperatura se encuentra entre 721°C y 1145°C se produce un

desdoblamiento de los cristales del metal y aparecen nuevos componentes.

M LAJTIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tralamicnto quimico téunico de los metales; Fig. 27p(65); 1987.
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En esta instancia tenemos una solucion de hierro y carburo de hierro, solido
en forma de cristales de austenita que al enfriarse se transforma en cristales de hierro
(ferrita), cristales de carburo de hierro (cementita) y cristales de composicién eutectoide

con 0.9% de carbono (perlita).
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Fig. 2-7. Diagrama hierro-carbotto.”

A temperatura ambiente los constituyentes fundamentales de estas
aleaciones son la ferrita (liierro casi puro) y la cementita (carbitro de hierro). El
constituyente eutectoide se {lama perlita y esta compuesto por laminas paralelas de ferrita y

cemeitita (80.5% de ferrita y 13.5% de cementita),

2 APRAIZ BARREIRO, losé; Tratamientos térmicos de los aceros; Fig 10 p(14); 1968.
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2.2.1.2 PIAGRAMA HIERRO - NITROGENO

En general el estudio metalografico de piezas de acero aleados nitrurados a
temperatura corriente (unos 500°C aproximadamente ) presenta dificultades porque son

. ;o . 23
SubllllCl’OSCOplCOS los nitruros formados.

En el diagrama hierro-nitrégeno se detallan los principales constituyentes

. ’
que se presentan al nitrurar Jos aceros a temperaturas mucho mas altas que lo normal.

En el diagrama hierro-nitrogeno se sefialan las zonas de equilibrio de los
constituyentes formados por el hierro y el nitrégeno. Con ayuda del microscopio se

observan 2 nitruros: el Fe;N con 11.3% de nitrdgeno y el Fe/N con 5.8% de N,.
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Tig. 2-8. Diagrama hierro - niteégeno.?

2 APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmieos de los aceros; P(388) ; 1968.
* APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceros; Fig 368 p(390); 1968.
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También se observa la presencia de un eutectoide con 2.35% de N,

conformado por hierro alfa y otro nitruro (y") que se conoce con el nombre de Braunita.

A temperaturas inferiores a 590°C (temperatura eutectoide), la probabilidad
que el nitrogeno forme nitruros es muy pequefia y va desde 0.42% ( a 590°C ) hasta

0.001% a la temperatura anibiente.?>

Normalmente el un hierro con bajo contenido en carbono se presentan las
fases o y v pero ademds en este caso se presenta la fase y* que cristaliza en el sistema
cubico y es estable solo en una zona muy estrecha con un contenido de 5.6 a 5.9 % de
nitrogeno aproximadamente, y la fase e que cristaliza en el sistema hexagonal y es estabie

con porcentajes de 8 a 11.3% de nitrogeno.
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Fig. 2-9. Composicion de las capas nitruradas en funcion de la temperatura de

nitruracion.*

2 APRAIZ BARREIRO, José; Tratamicntos térmicos dc los aceros; p(390) ; 1968.
% APRAIZ BARREIRO, José; Tralamientos térmicos de los aceros: Fig 369 p(391); 1968.
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En la seccidn transversal de un hierro nitrurado a 600°C, se puede observar
que la capa superficial esta formada por: una zona clara de nitruros Fe;N y FesN , una zona
oscura de braunita eutectoide; una de tipo perlitico, con un pequefio porcentaje de nitruro

FesN en los espacios intersticiales del hierro alfa, y por dltimo, una zona inalterada.

Eu la nitruracién termoquimica se usan temperaturas de 500°C, infetiores a
ta eutectoide ( de 590°C) en los que el porcentaje de nitrogeno que se puede disolver en el
acero es pequeiio. Temperaturas superiores lograrian una penetracion mayor del uitrogeno

pero las capas nitruradas serian fragiles y sin utilidad practica.

La peuetracion del nitrogeno es lenta ( en la nitruracion termoquimica a
500°C ) y con 60 horas de nitruracion se puede llegar a obtener una capa dura de 0.6 mm
de profundidad aproximadamente, el contenido de nitrogeno es inferior al que se alcanzaria

2
con temperaturas elevadas.”’

2.2.2 MECANISMO DE FORMACION DE LA CAPA NITRURADA

Aunque en la actualidad no hay unanimidad absoluta en la interpretacion de

los fendmenos de endurecimiento que se producen en la nitruracion, la teoria mas admitida

es la desarrollada por Fry y sus colaboradores, que sefialau que la gran dureza de la capa

nitrurada se debe a que el nitrégeno o los nitruros que se fortian en el proceso originan_

" APRAIZ BARREIRO, José; I'ratamientos térmicos de los aceros; p(392) ; 1968.
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una fuerte deformacion de la red cristalina del acero, situada en la zona periférica de las

. a 28
piezas, que es la causa directa del aumento de la dureza.

Fry sugiri6 que el endurecimiento de los aceros cromo-aluminio se debe a la
formaciéu de nitruros de aleacidn, fos cuales por ser insolubles en la matriz de ferrita son
precipitados inmediatamente después de su formacion en un estado de gran dispersion, y la

deformacion que ocasionan en el reticulo cristalino es lo que ocasiona el endurecimiento.

Estudiando con ayuda del microscopio la capa periférica de las piezas
nitruradas, podemos ver que en general, ésta se forma a su vez por dos capas de aspecto
diferente: una exterior blanca-(apariencia que adquiere al ser atacada cou uital), muy
delgada y muy fragil, cuyo espesor suele variar de 0,05 a 0,005 mm, y otra interior de

mayor espesor, oscura, que es la verdaderamente importante.*®

Se ha comprobado que esta (ltima capa esta formada por nitruros de
clementos aleados, y en cambio eun fa exferior blanca, ademds de fos nitruros aleados,

aparece tambiéu el nitruro de hierro.

La capa blanca es fragil y tiende a astillarse desde la superficie si tiene un

espesor (ue exceda los 0,0127 mm.

® APRAIZ BARREIRO, José; Tralamientos térmicos de los aceros; p(393) ; 1968.
¥ AVNER Syduey; Introduccion a la Melalurgia Fisiea; p(329) ; 1992,
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— Capa blanca

(2} 100X (&1 500X

Fig. 2-10. Microestructura que muestra una porcion externa nitrurada producida por un
proceso de una etapa tnica. Nitrurado durante 48 horas a 975°F(523.8°C) y 30% de
disociacion de amoniaco. Las Jormas de diamante son impresiones Knoop de dureza.

(Cortesia de The Nitralloy Corporation.), *°

Las capas blancas més gruesas producidas por el proceso de nitrurado en una sola etapa
deben eliminarse porque su presencia es petjudicial; su aparicion debe evitarse en cuanto
sea posible, lo cual usualmente se consigue con un ligero rectificado ya sea esmerilando o

puliendo la superficie después de la nitruracion.

*® AVNER Sydney; Intreduccién a la Metalurgia Fisica; Fig 2-6 p(329) ; 1992.
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En cambio la capa interna de mayor espesor formada por los nitruros de
aluminio, cromo y molibdeno es la de mayor interés en el proceso y la verdaderamente

fundamental.’!

En los procesos industriales las capas periféricas duras se forman cuatdo a
la temperatura de nitruracion (que como hemos dicho antes es de unos 500 °C

aproximadamente), se pone el nitrogeno atémico en contacto con la superficie del acero.

.

Entongces el nitrogeno se difunde desde la superficie hacia el interior de las
piezas de acero y se forman nitruros submicroscopicos en su zona periférica que, como

veremos 1mas adelanle, son los causantes de los aumentos de la dureza.

Es probable que el hietro actlie de portador, formandose primero el nitruro
de hierro que es soluble en el hierro alfa (ferrita), el cual en estado de solucidn reaccioua
con los elementos aleados que también se encuentran disueltos en el hierro alfa, se
precipitan inmediatamente, quedando en forma de particulas submicroscdpicas muy

dispersas que deforman la red y aumentan ia dureza del acero.

Si realizamos el proceso a temperaturas muy proximas a los 500 °C no
aparece braunita en la capa supetficial, como ocurre cuando el tratantiento se realiza a
temperaturas elevadas y como generalmente se venia haciendo hasta que Fry realizo sus

investigaciones.

' APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de tos aceros; p(389); 1968.
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El éxito de Fry al nitrurar a 500 °C los aceros aleados se debe a que en las
condiciones por él elegidas ;:)m'a operar este proceso, existian en el acero, en solucion
solida, elementos aleados capaces de formar nitruros. Al difundirse hacia el interior del
nitrégeno, cuando reacciona con esos elementos, se forman y precipitan nitturos de

aluminio, cromo, molibdeno y vanadio que endusrecen extraordinariamente la capa exterior.

La continua precipitacién de nitruros aleados muy dispersos en las
supetficies de las piezas, llega a saturar el acero formandose una barrera de nitruros que se
opone @ la penetracion del nitrégeno hacig el interior. Una vez saturada la capa periférica,
la velocidad de penetracion depende de la gc;sibilida(l que esta capa transmita el nitrogeno

hacia el interior, siendo esa velocidad de penetracion lenta, en especial en los aceros

aleados.

En la nitruracion de aceros aleados la penetracion a través de la red cristalina
deformada por la presencia de los niteuros es dificil. En cambio, en los aceros al carbono,
por disolverse los nitruros de hietro en la ferrita, no deforman la red y la penetracion es

mas [acil,

2.3 TIPOS DE METALLS USADOS EN LA NITRURACION

Teodricamente todos los aceros pueden nitrurarse en condiciones
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convenientemenle elegidas, pero en la practica se eligen aquello con elementos de aleacion
capaces de formar nitruros tales como cromo, molibdeno, vanadio, wolframio, titanio, etc, y

. . . . . 2
especialmente de aluminio que es el mas poderoso formador de nitruros.”

Para la fabricacion de piezas nitruradas se emplean aceros con porcentajes
variables de carbono que van de 0,2 a 0,6 % , aleados con aluminio, cromo, molibdeno y
vanadio; para una clevada resistencia a la traccion el porcenlaje de carbono puede legar a

alcanzar el 0,6% .

El contenido en carbono de todos esos aceros., no influye en la dureza, ni en

“la_profundidad de la capa nitrurada, por ello se usan diversos porcentajes, de acuerdo con

las caracteristicas mecanicas que se quieren obtener en el nicleo.™

Se debe evitar en el nicleo descarburaciones superficiales (pérdida
superficial de carbono), eliminandolas cou el uso de mecanizado(en torno, esmeril, etc. }
las que hubiera antes de la nitruracion, porque en las zonas donde el porcentaje de carbono
es muy bajo, se forman capas con nitruros de hiermo que son muy frigiles y pueden

ocasionar el desconchado de las capas superficiales.

De los varios elementos aleados que se emplean, el aluminio es el mas

importante cuando se quieren conseguir las maximas durezas, pero debe ir siempre

? ACEROS DE LLODIO S.A.; Tratamientos térmicos de herramientas de aceros; p(232); 1973.
* APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceros; p(396); 1968.
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acompafiado de otros elementos aleados para evitar que las capas nitruradas resulten

demasiado fragiles.

Corazon

TIPOS DE PERIFERIA |templado
ACEROS |No. COMPOSICIONES Dureza y revenido a
Vickers™ 650°
R = leg/mm?
C Si [Mn [Ni [Cr |Al Mo |V
Cr - Al - Mo | 0.5 0.35]0.65 | -- 1.6 (1.1 02 |- 1.100 126
Cr- Al - Mo 2 (04 0.35]0.65 | -- 1.6 |1.1 02 |-- 1.100 98
Cr- Al - Mo 3 0.3 0.35|0.65 |- |1.6 |[I.1 0.2 |- 1.100 91
Cr- Al - Mo 4 (02 |[035]|065]|-- (L6 |11 02 |- 1.100 76
Allo en Creon|5 |04 (03 |05 |03 |3, |- l,-- [0.25 850 133
Moy V
AlloenCreon|G |03 |03 |045|05 |3, |- 04 |- 850 100
Moy V '
AlloenCrcon|7 0.2 |03 [045 |05 |3, |[-- 04 |- 850 79
Moy V .
Cr-Mo-V 8 1035 |03 |05 |[-- |2, |- 0.25 |0.15 750 98
Cr-Mo-V 9 1025 |03 (05 [-- [2,~ |- 0.25 |0.15 750 94
Cr-Mo-V 10 |0.18 |03 |05 [-- |2~ |-- 0.25 |0.15 750 &3
Cr- Mo it |63 |03 (0.6 (06 (1~ |-- 0.25 |-- 750 92

Tabla 2.1: Composiciones y caracteristicas mecanicas de diferentes aceros de

nitruracion.’

5

Se nitruran aceros con bajo porcentaje de aluminio para la construccion de

piezas que van a resistir choques importantes, ya que los aceros con alto porcentaje de

aluminio son destinados para la construccion de piezas donde se requieren elevadas

durezas superficiales.

M Vickers= Escala de dureza establecida para los metales. En la escala de dureza Mohs el diamante tiene el
valor mias alto de 10, los aceros nilrurados alcanzan valores entre 8 y 9. JASTREVSHI p(264).
% APRAIZ BARREIRQ, José; Tratamientos lérmicos de los aceros; p(397); 1968.
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Los cigiiefiales son normalmente construidos en aceros al Cr-Mo,
bonificado®® a 100-125 Kg/mun® de resistencia. La dureza alcanzada después de la
nitruracion es mas débil, pero la capa nitrurada adquiere una buena resistencia en la zona

acero-capa nitrurada.”’

El molibdeno aumenta tainbién la dureza de la capa extcrior, mejora la
tenacidad del nicleo y evita la fragilidad que suelen presentar los aceros sin molibdeno al

permanecer durante mucho tiempo a temperaturas préximas a los 500 °C.

Crome-aluminlo
molibdeno
1100 -
Durezas méximas de los
4000 aceros de herramientas
¥ de los aceros de cementaclén.
900 e
S A s R i N R P 2 |
— Allos en cromo
& 800 con vauadlo y
] maollbdeno
é Crom /‘
,, o

E 700 vanadio-mollbdeno
N 600
i
o
8 500 — Cromo-mollbdeno

400 —

00 -

200 ! T ' T : ;

\ : f
0 01 02 03 04 05 06 0.7
ESPESOR (min.)

Fig. 2-11. Durezas que se obtienen después de la nitruracién de diferentes tipos de aceros.*®

El cromo aumenta la profundidad de la capa dira e incrementa ademas la

** BONIFICACION: Consiste en el temple seguido del revenido. LASHERAS p (454).
7 PASCUAL, José; Técnica y préctica del tratamiento térmico de los metales [Etreos; p (61); 1963.
3 APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceios; Fig. 366 p(386); 1968,
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influencia del aluminio y del molibdeno; el vanadio influye decisivamente en la

profundidad de nitruracién, aumentando el espesor de las capas duras.

Cuanto mas aumenta el porcentaje en Al en el acero original, mas disminuye

la velocidad de nitruracion. El Ni también es un elemento que retarda la nitruracion.

Los grupos de aceros mas usados en la actualidad son:*

1. Aceros cromo-aluminio-molibdeno con 0,8 a 1,2 % de aluminio, 0,9 a
1,6% de cromo y 0,2% de molibdeno. Con estos aceros se consigue la maxima dureza

superficial, que suele oscilar entre 1000 y 1100 Vickers.

2. Aceros altos en cromo con molibdeno y vanadio. Aunque con estos
aceros solo se consiguen (Itll'ézas comprendidas entre 800 y 850 Vickers, esas durezas son
todavia extra§1‘clilla1'ias y las capas nitruradas son mucho mas tenaces que las de los aceros
con aluminio. El contenido en cromo es de 3%, el molibdeno de 0,4% a 1% y el vanadio de
0 a0,25%, Esé elevado porcentaje de cromo aumenta ligeraineute la profundidad de la capa

nitrurada.

3. Cromo - molibdeno - vanadio. Se obtiene durezas de 750 Vickers. El
contenido en cromo es de 2%, el molibdeno de 0,25% y el vanadio de 0,15%. La tenacidad

de la capa nitrurada es mayor que en los casos anteriores,

¥ APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos térmicos de los aceros; p(397); 1968.
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4. Aceros cromo - molibdeno, que son de menor dureza { 650 Vickers ),

tiene la capa nitrurada méas tenaz que los anteriores. Su contenido en cromo es de 1% y el

de molibdeno de 1,2%.

100 Mo
.é.. 7' n
500
3 -
2 Sh\ 2
) 2 500
- -
= = I
-] "
g ;
§ 300 — Mn a NI
o J00
il / Cr
Mo
w
100 - 100
' T I I I 1 1
0 2 4 5 [ ? 4 6
Efementos da Aleaclédn (%) Elementos de Aleasldn (%)

Iig. 2-12. Influencia de los elementos de aleacion en la zona de nilruracion inferna (a), y en

la dureza supertficial (b). Nitruracién a 550°C durante 24 horas. *°

Debido a que los elementos aleados modifican el diagrama hiewo -
nifrogeno, es posible emplear con todos estos aceros temperaturas de nitruracién un poco
mas elevadas que las que corresponden a los aceros al carbono, sin peligro de que aparezca

braunifa en la capa periférica. La temperatura eutectoide se eleva en algunos aceros aleados

hasta 650 °C.

2.4 NITRURACION CON GAS

ElI proceso lecnolégico de fabricacion de los articulos nitrurados, en una

“* LAITIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quimico tétmico de los melales; Fig. 106 p(183); 1987.
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atmosfera gaseosa, estd constituido por las siguientes etapas : |. Tratamiento térmico
preliminar, 2. Tratamiento mecdnico (incluyendo el rectificado), 3. proteccion de los
puntos no sujetos a la nitruracion, 4. Nitruracion, 5. rectificado definitivo o acabado del

articulo de acuerdo con las tolerancias preestablecidas.

La eleccion de la temperatura de nitruracion clasica para las piezas de acero
de construccion se determina por los requisitos que se exigen del espesor y dureza de la
capa: cuando la dureza es alta y el espesor de la capa es pequeiio, se recomienda aplicar
una temperatura baja; cuando los espesores son grandes y es alta la dureza, la nitruracion se
realiza en un régimen de dos etapas: primeramente entre 500 °C y 520 °C y después desde

540 °C a 600 °C, lo que pernnte reducir bruscamente fa duracion del proceso.

La elevacion de la temperatura de nitruracion provoca el aumento del alabeo

y las deformaciones.

Para conseguir propiedades optimas no se debe tratar de obtener un espesor

grande de la capa nitrurada.

Cuando el espesor de la capa es grande, no sélo se reduce el limite de fatiga,
sino que, ademas, aumentan las deformaciones (alabeo) de la pieza: Siendo razonable la
colocacion de las piezas en el horno, con una temperatura y espesor de la capa minimos, las

magnitudes de alabeo y deformacion son pequefias.
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24.1 TRATAMIENTO PRELIMINAR

2.4.1.1 PREPARACION DE LAS PIEZAS ANTES DE LA

NITRURACION.

Tratamiento (érmico previo. Se refiere al temple’' y revenido™ a

temperaturas desde 560 °C hasta 650 °C. Para evitar el alabeo de las piezas, la temperatura
de revenido deberd ser de 20 °C a 40 °C nds alta que la de nitruracion. Se suelen tratar las
piezas brutas, pero para las piezas de poca seccion (para didmetros inferiores a 60 mm. ) el

tratamiento se aplica directamente en las barras laminadas.

Como regla general al nitrurar las piezas fabricadas de aceros de las clases
perlitica, martensitica y austenitica (es decir el hierro con diferentes porcentajes de
carbono), sus dimensiones awmentan. En relacion con esto, antes del tratamiento

quimicotérmico se prevé la disminucion de las dimensiones geométricas de las piezas.

Para evitar la ferrita libre (por su fiagilidad al nitrurarse) en los aceros de
nitruracion es necesario buscar una estructura mas regular. Esia se consigue sometiendo el

material a temple seguido de un revenido a temperatura superior a la de la nitruracion;

"'TEMPLE : Proceso tetmogquimico mediante el cual se consigue el enduiecimicnlo de una pieza metalica,
esto se logra calentando la pieza meldlica hasta deterininada temperatura y enfiiandola bruscamente en agua o
aceite. APRAIZ p(93).
2 REVENIDO: Los aceros después del temple suelen quedar generalmente demasiado duro y fragiles para
delerminados usos. Esto se corrige con el revenido que es un tratamiento que consiste en calentar el acero a
una lemperalura mas baja que su temperatura critica, enfriandolo luego generalmente al aire y otras veces en
aceite o en agua. APRAIZ p (241)
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B . . w4
lograndose con este tratamiento reducir la ferrita. 3

Este tratamiento deberd efectuarse antes que las piezas estén totalmente
mecanizadas a niedida, con la finalidad de retirar [a capa superficial donde el niaterial

hubiese podido ser decarburado u oxidado por efecto del tratamiento de bonificacion.

Preparacion de las piezas para la nitruracion, Antes de la nilturacion la
superficie de las piezas debe ser desengrasada por el método electroquimico, mediante el
lavado en bencina u otros medios para la eliminacién del aceite, de la emulsion y de las

distintas impurezas. La pelicula de 6xido se elimina con el uso de acidos como el HCI.
La nitruraciéon de los aceros sin la limpieza preliminar lleva a la
disminucién del espesor de la capa, a su icregularidad y, como consecuencia, a una dureza

heterogénea irregular.

El procedimiento que se sigue en la nifruracién fermoquimica es el

P 4
siguiente:

1. Desbastar las piezas, dejando un excedente de 2 a 3 mum. de las cotas

finales.

2. Templar y revenir como se ha indicado.

 PASCUAL, José; Técnica y practica del tratamiento 1érmico de los metales férreos; p(61); 1968.
* 1den a referencia 42. '
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3. Mecanizar las piezas a una medida muy proxima a las cotas definitivas

4, Efectuar un segundo revenido con la finalidad de eliminar las tensiones

del precedente mecanizado

5, Terminar de mecanizar las medidas definitivas. Este mecanizado debera

ser ejecutado con pasada bien fina y con la herrammienta bien alilada. Evilar las aristas.

6. Desengrasar perfectamente las piezas y proteger (de ser necesatio), las

partes donde no se desee la nitruracién, =~
7. Nitruvar.

8. En los aceros con elevado porcentaje de Aluminio debe evitarse cualquier
rectificado que sea superior a 0,05 mun, con la finalidad de no retirar la parte mas dura de la
capa nitrurada. Para olros aceros donde la dureza alcanzada no es tan superior como en los

aceros con alto porcentaje de Al evitar de cualquier modo el reclilicado (si esto es posible).

Proteccion contra la nitruracion. Ll mélodo mas usado para proteger las
piezas a ciertas dreas de piezas que no se desea nitrurar es mediante el recubrimiento con
una pelicula de estafio. El inconveniente de este método es la extension del estaiio por la

superficie de la pieza cuando se satura el acero con nitrogeno.



De ser posible, se sumergen las piezas en un bafio de aleacion compuesto de

60% de plomo vy 40% de estafio a 400 °C.%

Después de sacar las piezas y dejarlas enfiiar, los excedentes se retiran con
un cepillo de alambre. También se puede aplicar el estaiio con ua soldador de cobre o con

un soplete de gas. R

Para la proteccion local contra la nitruracion de los aceros resistentes a la
corrosion se emplean el niquelado quimico (de 8 a 10 pun. de espesor) o galvanico (hasta
de 30 pum.). Para una proteccion garantizada es imprescindible tener una capa de niquel

4
densa y de grano fino con un espesor de no menos de 30 pm.*®

Otras protecciones constan de aleaciones fluidas a base de estafio y de
plomo, o bien de glicerina y oxido de estafio, las cuales pueden aplicarse con un pincel o
espatula. En esta ultima, el oxido de estafio es veducido al inicio del tratamiento

recubriendo perfectamente la parte a proteger.t’

El niguel y los inducidos a base de aluminio protegen contra la nitruracidn.
El estafiado electrolitico es 1o de fos mejores medios de proteccion y es suficiente una

pelicula de 0.025 mm. de espesor.*®

* APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos téimicos de los aceros; p(402); 1968.

¥ LAJTIN,Yu ; ARZAMASOV,T; Tratamiente quimico térmico de los metales; Fig. 106 p(203); 1987.
" PASCUAL, José; Técnica y practica del tratamiento érmico de los metales férreos; p (62); 1968.

¥ 1dem a referencia 44.
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En muchas fabricas, cuando no se requiere tener una frontera entre las
superficies nitruradas y no nitrurada, se emplea el vidrio liquido. Antes del recubrimiento
las piezas se desengrasan, se lavan con agua caliente, después de 105 cual se introducen en
vidrio liquido. Luego las piezas se secan a temperaturas que van de los 90 a los 120 °C
durante un espacio de hora y media. La pelicuta de vidrio liquido debe ser transparente, de

aspecto vilreo, sin claros ni deterioros mecanicos. ?

2.4.2 PROCESO DE NITRURACION IONICA

Para disminuir el tiempo e ‘que se produce la nitruracion cldsica (proceso
termoquimico} en 2 a 3 veces, se usa la nitruracion idnica (tratamiento fisico-quimico), pov

lo cual la duracién de la nitruracion idnica es de 1 a 24 horas.™®

A pesar de los muchos ensayos que se han hecho hasia el momento, no se ha
logrado hasta hoy aumentar de formar sensible la profundidad de penetracion con los
tiempos aplicados o al revés, alcanzar una disminucion del tiempo sin vaviar la

profundidad.

En este sentido se han realizado ensayos por descarga de efluvios
consigiéndose desde luego acelerar y aumentar la adsorcion de nitrdgeno en la zona
marginal exterior, pero sin lograr apenas acelerar la penetracion del nitrégeno, dado que la

velocidad de difiision en el acero es el principal factor determinante de la penetracion.

¥ {dem a referencia 45.
W KOZLOV, Yu; Ciencia de los materiales; 1(246); 1936.
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El proceso se realiza en atimdsfera enrarecida con contenido de nitrdgeno
{(NH3 0 N3) coneclando a [a pieza que se trata al electrodo negativo: el citodo. Como anodo

puede servir el recipiente de la instalacion.

Entre la pieza y el recipiente se excita una descarga luminiscente en la cual

los iones del gas bombardean la supetficie de la pieza..

La nitruracion idnica se la realiza en una descarga luminiscente sobre la
superficie de la pieza (cdtodo) en una atinosfera de amoniaco, nitrdgeno o mezcla de
hidrégeno y nitrégeno con una rarificaciéon de 133 a 665 Pa (0.013 a 0.066 atm) y a una

tension de trabajo de 350 a 550 v.°!

La superposicion de campos electrostiticos intensos, que provocan
descargas en un gas esta acompaiiada a diferencia de la nitruracion de horno, de la

formacion de iones positivos de amoniaco o nitrdgeno.

Los iones de nitrogeno bajo la accion de la energia del campo electrostatico

adquieren una velocidad cuyo vector esta dirigido normalmente al catodo (pieza a tratar).

Durante el bombardeo del citodo la energia cinética del ion se gasta en
calentar la superficie hasta la temperatura de saturacion y en el desprendimiento de los

electrones y dtomos del hierro (pulverizacién catédica).™

T LAJTIN,Yu ;: ARZAMASOV,B; Tralamiento quimico térmico de los metales; p(209); 1987.
2 Jdem a referencia 50.
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La nitruracién se efectiia a baja presion, necesaria para que la descarga

luminiscente se produzea de modo estable.

Ventilacion

f—--lpor asplraclon

Fig. 2-13. Esquema del horno eléctiico de nitruracién idnica OKB-1566: 1,2, cdmaras de
calentamiento; 3, colgador con piezas; 4, terinopar; 5, piezas que se estan tratando; 6,7,
desconectador; 8, fuenie de alimentacion; 9, bloque de medicion y regulacion de la

temperatura; 10, instalacion para preparar gases; 11, bomba de vacio. *

El proceso de nitruracidn idnica se realiza en dos etapas: limpieza de la
superficie por medio de la pulverizacién catédica y nitruracion propiamente dicha. Los
parametros eléctricos y de vacio durante la pulverizacion catodica aseguran la activacion de

la superficie y la destruccidn de las peliculas de éxido, y en la segunda etapa, el

S LAJTIN,Yu ; ARZAMASQV,B; Tralamiento quimico lérmico de los metales; lip. 124 p(210); 1987,
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calentamiento de fa superficie hasta la temperatura de difusion y su satmracion con

nitrogeno.

La instalacion que se usa para este tipo de nitruracion, fig 2-13, consta de
una cdmara de vacio de trabajo, en la que se colocan las piezas (catodo), de un sistema al
vacio, de nn dispositivo para la preparacion de gases y de bloques de alimentacion y de

mando.

Los conductores de corriente eléctrica que separan las partes catddica y

anodica de la cAmara de vacio, estan ubicados en el fondo .

El proceso tecnologico de nitturacion ionica se reduce a las siguientes

. : 4
operaciones sucesivas :5

1. Desengrase de las piezas a tratar.

2. Colocacion de las piezas en los dispositivos que, al mismo tiempo, deben
servir paia la proteccion contra la nitruracion. ( Puesto que en un huelgo de menos de
Imm. la descarga luminiscente no surge, entonces, para excluir la formacidn de la capa en
las superficies apantalladas, es suficiente cubrir las supetficies a proteger con una pantalla

metalica y dicléctrica y colocar las tuercas, tornillos, casquillos, etc.).

STLATIIN, Yu ARZAMASOV ,B; Tratamiento quimico térmico de los metales; p(210); 1987,
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La separacion entre la pieza y la pantalla se admite de no mds de 0,3 a

0,5mm. (Para el equipo descrito anteriormente).

3. Colocacién en la caniara del liorno de las piezas, del tenmopar y del

testigo para el control de los resultados de la nitruracion.

4. Limpieza de la superficie de la pieza mediaute {a pulverizacion catddica,
que se realiza entre 15 a 40 minutos a una tensién de 800 a 1000 voltios. Para calentar las
piezas hasta una temperatura de 300 a 400 °C, que asegura una pulverizacion catddica
eficaz de la superficie a tratar, se establece una presion de cerca de 133 Pa (0.0133 atm.)

para una carga pequefia y de 13,3 Pa (0.00133 atm.) para una carga grande.

Marca del | Tempe- | Exposicién aproximada en horas para obtener Dureza
Acero ratura una capa de espesor en mm. superfi-
°C cial
' 0,15...0, 10,2..0,2 1 0,23...0, 1 0,3...0,3 | 0,35..04 | (HV)
2 5 3 5

40X 520 4...5 7.9 9..12 | 12...15 15...18 | 500...550
40XA 520 4.5 6...8 9.12 | 1518 | = | -
40XA 520 4.5 6..8 8..10 | 12..15 | 15..18 |510...560
18XT 530 4.5 6..8 9..12 | 15...18 -eae 620...680
18XT 550 3.4 4.5 6...8 9..12 15...18 | 530...600
30X3M 530 4.5 6..8 9.12 | 15..18 |  -—-- 700...760
30X3M 530 4...5 5.7 6..8 0..12 15..18 | ==-em-
38X2MI0A| 550 4.5 5.7 7.9 9..12 15...18 [900...950

TABLA 2.2 :Parametros tecnologicos fundamentales del proceso de nitruracion idnica de

las piezas de diferentes aceros.™

5 LAITIN, Yu ; ARZAMASQV,B; Tratamiento quimico térmico de los metales; p(21t); 1987
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5. Salida a la temperatura de nitruracién dada y exposicion para obtener el
espesor requerido de la capa (tabla 2.2). En el periodo de saturacién la presion se mantiene
igual a 400 a 650 Pa (entre 0.039 y 0.0064 atm.) y el pqtencial de trabajo entre 350 y 550
V. El enfriamiento de las piezas en la cAmara del horno se realiza en una rango de 150 a
200 °C a una presion de 13 a 65 Pa (0.001 a 0.0006 atm.) y COl.‘llilll'lil durante una a dos

horas.

E.S. TSIRLIN propuso e introdujo en las fabricas el proceso de nitruracion
ionica a baja temperatura (350 a 400 °C), en una atmédsfera de amoniaco totalmente
disociado, de las herramientas (tornillos, fresas, fiesas de modulo, brocas, escoriadoras,

brochas de traccion, etc) de acero rapido.

Como consecuencia de semejante nitruracion se forma una capa nitrurada no
fragil de 8 a 20pum de espesor y de una dureza de 1100 a 1250 HV. A la nitruracion le
sigue el revenido a baja temperatura; esta nitruracion eleva 1,5 a dos veces la dutabilidad

de la herramienta.’

Para obtener una capa uniforme en toda la supetficie de la piezas,
incluyendo las superficies interiores a nitruvar, es necesario que la descarga cubra bien toda
la superficie a nitrurar y que el espesor de la parte catddica de la descarga (espesor de la

zona de médxima luminiscencia ) sea de 1 a 2 mm.

* LAJTIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quimico (érmico de los metales; p(212); 1987.
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La nitturaciéon idnica (en comparaciéon con la termoquimica ) tiene las

siguientes ventajas:®’

1. Acelera en 1,5 a 2 veces los procesos de difusion

2. Permite obiener una capa difusiva de composicion y estructura regulables.

3. Se caracteriza por deformaciones insignificantes de las piezas y por la alta

clase de limpieza de la superficie.

4. Da la posibilidad de nitrurar los acetos resistentes a la corrosion y al

calor.

5. Reduce considerablemente el tiempo total del proceso merced a la

disminucion del tiempo de calentamiento y enfriamiento de la catga.

6. Posee gran rendimiento econdmico, eleva el coeliciente de
aprovechamiento de la energia eléctrica, no es toxica y responde a los requerimientos de

defensa del medio ambiente.

La nitruracion idnica se aplica para el tratamiento de las fundiciones y de

diferentes aceros y aleaciones: de construccion y de herramientas.

57 1dem a referencia 54.
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2.5 CARACTERISTICAS Y PROPIEDADES DE LAS PIEZAS NITRURADAS

2.5.1 CARACTERISTICAS MECANICAS

La resistencia del niicleo central de las piezas nitruradas suele variar de 75 a

135 kg/mm” llegandose en algunas ocasiones hasta 150 kg/mm?.*®

Cuando interesan resistencias muy elevadas, hay que usar aceros con 0,4 a
0,5 % de carbono, revenidos a 550 °C, y para bajas resistencias aceros de 0,2 a 0,3% de
3 3 b

carbono con revenidos a 700 °C.

Se ha sefialado ya que la dureza superficial es vatiable y depende de la
composicion. Con los aceros al aluminio se alcanzan durezas de 1000 a 1100 Vickers. Con
los aceros altos en cromeo 800 a 850 Vickers y con los cromo-molibdeno y cromo-vanadio,

650 a 800 Vickers.>’

Nunierosos investigadores han observado que las piezas nitruradas tienen
una excepcional 1'esistex_wia a la fatiga con poca sensibilidad a [a influencia de las entallas.
Esto parece que se debe a cierlos esfuerzos de compresion que se desarrollan en la
superficie de las piezas, como consecuencia del aumento de volumen que experimentan

después de la nitruracion.

*® APRAIZ BARREIRO, José; Tratamicntos (érmicos de los accros; p(398); 1968.
** Iden a referencia 56.
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2.5.2 DEFORMACIONES Y DEFECTOS DE LAS PIEZAS

NITRURADAS

2.5.2.1 DEFORMACIONES

Generaleute en las piezas nitruradas intcresa una gran exactitud de
medidas; algunas veces surgen dificultades porque las tensiones que se crean con el
mecanismo de la nitruracion suelen originar deformaciones de las piezas. Este

iconveniente puede evitarse ddndoles un recocido de estabilizacion.

Normalmente sélo se produce una ligera hinchazon, debido a la variacion de

densidad de la capa nitrurada, que es mas débil que la correspondiente a la del metal base.

60

La importancia de este ligero aumnento de volumen dependera de ta forma de

las piezas, de la temperatura del proceso de nitruracion y de la duracion del tratamiento.

Para eliminar dentro de lo posible ese aumento de volunien, conviene que la
estructura de las piezas que van a ser nitruradas no tenga ferrita libre, debiendo de evitarse
también cualquier descarburacion superficial, pues ademas de dar lugar a capas nilruradas

fragiles, originan dilataciones anormnales en las piezas.

® PASCUAL, José; Técnica y practica del ratamiento (¢rmico de los melales [érrcos; p (66); 1968.
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En piezas macizas, con capas nitruradas de 0,7 mm de espesot son normales,
después de la nitruracién, aumentos de didmetro de 0,05 mm. En las piezas huecas, las

variaciones de volumen dependen del espesor de las paredes.

Con piezas de 70 min de diametro, templadas y revenidas, mecanizadas y
sometidas a continuacion a un tratamiento de estabilizacion a 600 °C, se obtuvieron los

siguientes resultados después de ser nitruradas durante 72 horas a 500 °C:

Espesor de la pared Aumento del didametro Aumento del diametro
(mm.) interior (mm.) exterior (mm.)
5 0,08 0,13
10 - 0,03 0,09
20 0,01 0,06

TABLA 2.3: Deformaciones de piezas nitruradas obtenidas experimentalmente®

Cuando las piezas son de forma complicada el mejor método de conocer o
prever las dilataciones que experimentan, es nitrurar una o dos piezas y medir las

dilataciones que aparecen.

Deben evitarse en lo posible en las piezas nitruradas, las aristas vivas,
porque en los vértices de los angulos nuy agudos, se forman capas nitruradas que no
poseen un nicleo central de suficiente espesor y tenacidad para servirles de sopotte y se

agrietan y desprenden con facilidad.

' APRAIZ BARREIRO, José; Tratamientos (érmicos de los aceros; p(405); 1968.
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diferentes espesores nitrurados a 525°C duraute 72 horas, *

Para las piczas delgadas o de poca seccion es mas acentuado: Cuaudo la
forma de las piezas delicadas no es regular la presion de la capa nitrurada puede provocar

ligeros aleteos.

En la figura 2-14 se muestran las variaciones dimensionales del espesor de
la pared de cilindros huecos de 70 mum de didmetro exterior nitrurado a 525°C durante 72
horas. Para espesores delgados de la pared de los cilindros se ha determinado que la

L . . . iy 6
variacion de las dimensiones se asemejan a Jas causadas por la cementacion o el temple

Las temperaturas clevadas causan mayor deformacion que nitrurando a_

2 ACEROS DE LLODIO S.A.; Tratamientos térmicos de herramienlas de accros; Fig. 99 p(244); 1973,
% ACEROS DE LLODIO 8.A.; Tratamientos (érmicos de herramientas de aceros; p(244); 1973.
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‘ . . 64
temperaturas minimas para alcanzar un mismo espesor.

2.5.2.2 DEFECTOS

En el proceso de nitruracién por gas pueden surgir los siguientes defectos:**

I. La deformacion y el alabeo son tan grandes cuanto més alta es la
temperatura del proceso y mas gruesa la capa nilrurada. La deformacion y el alabeo de las
piezas nitruradas esldn condicionados por la naturaleza de la capa nitrurada, composicion |
del acero, estructura irregular de las piezas, proteccion asimélrica y de baja calidad contra
la saturacion, alteraciéon de la tecnologia de tratamiento térmico previo y por una

A
colocacion incorrecta de las piezas durante ef tratamiento.

El aumento del volumen especifico de la superficie duraunte la nitruracion va
acompaiiada de un incremento de las dimensiones geoméliicas de las piezas. Las
dimensiones de la pieza aumenta por (érmino medio un 4 a 6%, en dependencia del espesor

de la capa nitturada, lo cual se debe tener en cuenta al asignar 1os sobreespesores.

2. La fragilidad y la descamacion de la capa se determinan por la pureza y
calidad del metal, por la desviacion respecto a los rvegimenes de nitruracion y de

rectificado. En los lugares de inclusiones no metalicas, con cascarillas, grietas y otros

® PASCUAL, José; Técnica y préctica del tralamiento térmico de los metales férreos; p (66); 1968,
8 LAJTIN,Yu ; ARZAMASOV,B; Tratamiento quiiiiico térmico de los metales; p(221); 1987.
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defectos de continuidad se observa el hinchamiento de la capa provocado por una gran

concentracion de nitrogeno. Con un rectificado esta capa se desmenuza.

Los defectos de nitruracidn y rectificado aparecen en la superficie durante el
proceso de rectificado o bruflide y fienen el siguiente aspecto: de descamacion de
“peliculas” finas de la capa nitrurada en direccion del avance de la piedra rectificadora; de
fesion de la snoperficie en pgran escala por una “erupcién” menuda, o sea, de
desmenuzamientos puntuales (hasta 0.05 nun de profundidad), que surgen durante las

operaciones de acabado; de uua red densa de grietas diminutas.

La zoua fiagil superficial puede ser eliminada por el rectificado a una
profundidad de 10 a 50 pm sin reducir la dureza. Para dismiuuir la descamacion se debent

observar los condiciones optimas del rectificado.

3. La dureza baja e itregular de la capa nilrurada esta condicionada por la
elevacion de la temperatura de nitruracion, un alto grado de disociacién del nitrdgeno,
interrupciones en el suministro del gas y por el incumplimiento de la tecnologia del

tratamiento térmico previo.

La dureza irregular de la superficie dentro de los limites de una sola pieza
estd provocada por la presencia en la superficie de endurecimiento de trazas de esfafio o
vidrio liquido (después de la nitruracion parcial ), por un desengrase insuficiente de las

piezas y por heterogeneidad granutar de la estructura del acero. La parles de grano fino

99



tienen una dureza mds alta que las pattes de grano grueso.

4. Un espesor insuficiente de la capa estd provocada por el descenso de la
temperatura del proceso, y por la reduccién de la exposicién. Para corregir este defecto en

el espesor de la capa se recurte a la nitruracién repetida.

2.5.3 CONTROL DE CALIDAD DE LAS PIEZAS NITRURADAS

lLa calidad de la nitruracién se comprueba en la muestra testigo y
directamente en las piezas. Se coutrolan el espesor de la capa, la dureza superficial, el
alabeo y la deformacién, las dimensiones y la calidad de la superficie. Las muestras testigos

se someten ¢l tratamiento térmico y se fabrican del mismo acere que las piezas a nitrurar.

Después de la nitruracién las piezas se someten al examen visual. La
superficie nitrurada debe ser de color gris mate, pero si se presentan manchas azuladas

evidentemente se ha registrado ingreso de aire en el equipo durante la nitruracién.®

En todas las piezas se comprueba la ausencia de descamaciones,
cizallamientos y agrietamientos, sobre todo a los largo de los bordes agudos, con un
aumento de x15 a x30. El control de [a dureza se realiza en las muestras testigos y

directamente en las piezas mediaute medidores de dureza del tipe Vickers que es la

% PASCUAL, José; Técnica y priciica del lralammienlo térmico de los melales férreos; p (64); 1968.
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maquina que permite medir con acierto la dureza de la capa nitrurada.

El espesor de la capa difiisiva se controla en las muestras testigos

examinando al microscopio con un awmmento de x100 a x200.

Sumergiendo las piezas en una solucién de sullato de cobre éstas no deben

ser recubiertas de cobre, si estdn correctamente nitruradas.

2.5.4 ESPESOR DE LA CAPA NITRURADA

El espesor de la capa nitrurada no debe ser exagerado. Actualmente la
tendencia es mas bien que sea disminuido, con la finalidad de bajar la gran fiagilidad que
presenta, sobre todo en el caso de los aceros con elevado porcentaje de Al (1%) y donde el

médulo de elasticidad de la capa nitrurada es elevada.’’

Una fuerte capa de nitruracion es, corrientemente, la causa de anomalias mas

o menos graves (deformaciones y fragilidad).

La temperatura dptima de nitruracion termoquimica es a los 525 °C, si se
sobrepasa de este valor se produce un descenso de la dureza y con ello un aumento de la

fragilidad de la capa mitrurada.

7 PASCUAL, José; ‘técnica y practica del tratamiento tértnico de los metales férreos; p (65); 1968.
101



1200-}
1100

1000-1-
900 A
800
700 -
600 -
500
400 -
300 -
200 -
100

Acero tratado a 120 Kg
y nitiurado 80 horas

Acero tratado a 70 Kg
"y nftrurada 80 horas

Dureza {Vickers)

0 T [ 1 1 ? T T + 1
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Profundidad (décimas de milimetro)

Fig. 2-15. Disminucion de la dureza en la capa nitrurada al aumentar el espesor de la capa

nitrurada, %

La disminucion de la dureza en la capa nitrurada varia segin sean los aceros
para un mismo ciclo de nitruracion. La fig 2-15 muestra esta variacion en dos aceios de

o ey, . 7 .
distinta composicion , tratados a 120 y 70 Kilos por mm’, respectivamente,

La profimdidad de las capa nitruradas que se obtienen normalmente en la
industria varian de 0.2 a 0.7 mm y su espesor depende principaimente de la temperatura y
la duracion del tratamiento (fig. 2-16). A 500 °C con 25 horas se consiguen 0,2 min de

espesor de capa y con ochenta horas 0,68 mm. aproximadamente.

Para reducir la dwracion se han propuesto cambios en los procesos usando

temperaturas de 510 °C durante unas horas y después elevandola a 535-550 °C, peio los

% PASCUAL, José; Técnica y préctica del tratamiento ténmico de los metales férreos; Fig.11.2 p (65); 1968.
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resultados obtenidos no han tenido mucha aceptacion.
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Fig. 2-16. Tiempo de nitruracién que se necesita para consegutir una determinada
profundidad nitrorada. Temperatura de nitruracion: 540°C (tomado de ™ Degussa™. Manual

de la técnica de temple con sales ). %

En la practica, el espesor de la capa nitrurada no sobrepasa los 0.8 mm,

salvo casos particulares. Generalmente la nitruracion queda limitada a 0.5 mm de espesor.

2.6 VENTAJAS Y APLICACIONES

Las propiedades que mas se destacan de las piezas que han sido sometidas a

un proceso de nitruracion son las sigtliellt¢$:70

1. GRAN DUREZA. Después de la nitruraciéu, se consiguen durezas_

¥ STUDEMAN Hans; Tralamiento térmico de los aceros; Fig. 107 p(234) ; 1980.
™ APRAIZ BARREIRO, José; Tratamienlos térmicos de los aceros; p(386); 1968.
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elevadisimas que no se consiguen por otros procedimientos de endurecimiento supetficial.
Las piezas nitruradas llegan a tener durezas comprendidas entre los 650 y los 1100 Vickers,

seglin la composicion del acero.

Cuando interesa que la capa dura sea de gran tenacidad, conviene usar
aceros, que después de la nitruracion queden con durezas relativamente bajas ( 650 a 850

vickers), porque las capas nitruradas de maxima dureza tiene menor tenacidad.

2. GRAN RESISTENCIA A 1A CORROSION. Los aeeros, después de la
nitruracion, resisten mejor la accion corrosiva del agua dulce, agua salada, vapor o
atmésferas himedas que los aceros ordinarios, y por eso, este proceso es muy utilizado

para las piezas que deben sufrir la accion de cierlos agentes corrosivos.

Su resistencia al ataque por metales o aleaciones fundidas de aluminio,
cabre, etc., es mucho mayor que la de los aceros ordinarios. En el caso que interese la

maxima resistencia a la corrosidn, no deben rectificarse las piezas después de nitriradas.

. . . . ]
Resiste bien a las soluciones alcalinas.’

3. AUSENCIA DE DEFORMACIONES. Como en el tratamiento de
nitruracion, no es necesario enfriar las piezas rapidamente, desde altas temperaturas, en
agua o aceite, se evitan los graves inconvenientes de los enfriamientos rapidos, que pueden

dar origen a deformaciones importantes.

"' PASCUAL, José; Técnica y préctica del (ratamicnto térmico de los metales férreos; p (67); 1968.
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4. ENDURECIMIENTO EXCLUSIVO DE DETERMINADAS
SUPERFICIES DE LAS PIEZAS. Dwante la nitruracion se pueden proteger
perfectamente las superficies de las piezas que no se desea endurecer, aunque sean de
formas complicadas e ircegulares, dejando libres para nitrurar exclusivamente las zonas que

deben quedar duras.

5. RETENCION DI LAS DUREZAS A TEMPERATURAS ELEVADAS.
Las capas nitruradas conservan gran dureza hasta los 500 °C especialimente cuando la

duracion del calentamiento no es muy prolongada.
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Fig. 2-17. Dureza de los aceros nitrurados después de permanecer una hora a diversas

. . 72
temperaturas. Los ensayos se realizan a la temperatura ambiente.

2 APRATZ BARREIRQ, José; Tratamienios térmicos de los aceros; Fig. 367 p(387); 1968.
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En la figura 2-17 se puede apteciat al comportamiento de varios aceros y su

dureza después de haber petmanecido a diversas temperaturas durante una hora.
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Fig. 2-18. Dureza a elevada temperatura de los aceros nitrurados. Los eusayos se realizan a

alta temperatura.

En la figura 2-18 se describe la dureza de  los aceros nitrurados a
temperaturas variables desde 0 a 600 °C. Se observa que las pieias nitruradas mantienen a
temperaturas elevadas durezas superiores a las que se consiguen con otros procedimientos
de endurecimiento de la capa periférica, como la cementacion, temple superficial, etc., ya

que la capa dura, obtenida por estos métodos, pierde dureza muy rapidamente a partir de

los 200 °C.

Esta propiedad es muy interesante para organos de maquinas en los que

pueden presentarse sobrecalentamientos accidentales, por falta de lubrificacion.

1 -
Idem a referencia 69.
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6. RESISTENCIA AL DESGASTE. Se pueden realizar muy
ventajosamente frotamientos directos de la capa nitrurada sobre aleaciones blancas (bielas),
sobre olras capas nitruradas, sobre bronce al Ni, o bien sobrc aceros inoxidables. La

. . iz
resistencia al desgaste es muy buena, pero lo es menos que la que ofrece el cromado duro.

La nitruracion se usa no solamente para endurecer superficialmente las
piezas de maquinaria, como ciguefiales, etc sino también para herramientas como brocas,

cuyo rendimiento mejora notablemente.

La nitruracion puede ser aplicada a piezas de: automoviles, tractores,
maquinas - herramientas agricolas, textiles y otros elementos que van a soportar: desgaste,

cavitacion, cargas ciclicas y corrosion.

4 -
fdem a referencia 68.
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CONCLUSIONES

1. Aditivos, impurezas u otros elementos ayudan o pueden obstaculizar el
proceso de nitruracion en la superficie del metal. El oxigeno al deteriorar la superficie
impide la formacion de nilruros; en cambio el hidrdégeno favorece la nitruracion, en tanto

en cuanto no haya oxidacion.

2. En la nitroracion termoquimica se usan temperaturas de unos 500°C
inferiores a la eutectoide (590 °C). Un aumento posterior en la temwperatura producird

mayor penetracion de nitrégeno pero el resultado serian capas fragiles sin uso practico.

3. Vista de petfil al microscopio, la capa nitrurada debe componerse de dos
regiones: una exterior blanca, delgada y fragil que tiene espesores comprendidos entre 0.5 a

0.005 mun. y la ofra oscura que puede llegar a tener un espesor de 0.6 mm.

4. Al saturarse el acero con una capa de nitruros que se depositan en la
superficie, esta capa hace de barrera que impide la penetracidn del nilrogeno al interior del
metal, la velocidad de difusién dependerda de la posibilidad que la capa de nitruros
(ransmita ef nitrégeno hacia el interior, siendo esa velocidad de penectracion alta,

especialmente en los aceros aleados.

5. En los aceros al carbono, fa penetracion a través de la red crislalina es

mas facil debido a la disolucion de los nitruros de hierro en la {ase de ta ferrita.
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6. Antes de llevar a cabo la nitruracion se debe limpiar la supetficie
mediante el lavado en bencina para eliminar rastros de aceite. El oxido se retira con acidos

coino el HCL

7. Para proteger de la nitruracion termogquimica cierlas areas, se usa el
niquelado quimico o galvinico; aleaciones de estafio y plomo o de glicerina y oxido de

estafio.

8. Para obtener una capa uniforme en toda la superficie de las piezas,
incluyendo las superficies a nilrurar, se requiere que la descarga se produzca

miformemente sobre estas areas y que el espesor de la parte catédica de la descarga

(espesor de la zona de maxima luminiscencia) sea de 1 a 2 mm.
9. En las piezas a nitrurar deben evilarse las aristas vivas ya que en los
vértices de los dangulos muy agudos, se producen capas nifruradas con un ntcleo con bajo

espesor y tenacidad para servir de soporte y por ello se desprenden con facilidad.

10. Sumergiendo las piezas en una solucion de sulfato de cobre, estas no

deben ser recubiertas de cobre si estan correctamente nitruradas.
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CAPITULO 3

ENSAYOS DE NITRURACION

CON DESCARGA LUMINISCENTE



3.1 TUBO DE DESCARGAS

Para estudiar la tecnologia de la descarga luminiscente, en un medio formado por
nitrogeno, mediante un campo eléctrico p;';ifocaclo por dos electrodos sometidos a un alto
voltaje, fue necesario consttuir un equipo que se lo llamara tubo de descargas
luminiscentes, similar a un equipo que se tiene el laboratorio de alto voltaje de la Facultad
de Ingenieria Eléctrica, pero con un disefio que permite cierta versatilidad en la
manipulacion del tipo de electrodos, cambio de las probetas, variacion de la distancia

iterelectrodica, ingreso y salida del gas, asi como la visualizacion del fendmeno que se

esta produciendo en su mnterior debido a su pared cilindrica transparente.

3.1.1 DISENO Y CONSTRUCCION

Las premisas fundamentales para la elaboracién de la camara para descargas

luminiscentes fueron las siguientes:

* El equipo debia permitir la visualizacién del fendmeno que se iba a realizar en su

interior.

* El material que conformaria el equipo debia soportar presiones de hasta 5
atmosferas o inferior a la presion atimosférica, en caso de ser ello necesario para realizar las
descargas Juminiscentes.

* El equipo debia presentar facilidades para su desmonte, con ¢l {in de variar las
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distancias entre [os electrodos y el tipo de electrodos a usarse sin necesidad de desarmar

todo el equipo.

* Los materiales que conformarfan el equipo debian soportar alta tension eléctrica

sin sufrir por ello daiios.

* Se dejaria una distancia apropiada entre los componentes energizados para evitar

que se produzca arco eléctrico entre estos puntos.

* Facilidad de acoplamiento con los elementos de alto voltaje existentes en el
laboratorio. Como resistencias, capacitores, diodos y conexiones con el cilindro que

conliene nitrogeno.
* Construccion solida que garantice el uso del equipo mismo por mucho tiempo.

Para la elaboracion de este equipo, se procedid a la busqueda de los materiales més

adecuados para construirlo.

Se escogid inicialmente el acrilico para confeccionar el tubo transparente y con ello
visualizalizar la descarga luminiscente aunque fuego se debid cambiar a otro material
debido a que el primer tubo construido no soportd las presiones que se regisiraron en su

interior y se destruyo.

Para confeccionar el tubo de acrilico fue necesario un molde en madera que se

adapte a la forma y dimensiones requeridas.
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Completan el equipo dos tapas de aluminio: una inferior que permite el ingreso y la
salida del gas, y la superior que permite el cambio de los electrodos sin desmontar todo el

equipo.

Se escogio el aluminio, por ser éste un material macizo, ficil de trabajar, liviano,
resistente a la corrosion, conductor y porque es relativammente facil de conseguir. Se
adquirié el aluminio en el laboratorio de fundiciones de la Facultad de Ingenieria
Mecanica, para lo cual se trazaron los primeros planos del equipo que se iba a construir con
el fin de determinar la cantidad y la forma de las piezas de aluminio en bruto que se

requerian para ser trabajadas hasta tomar la forma final.

Debido a la excentricidad del molde de madera, el tubo de acrilico tomd la forma
del mismo, al someter el equipo a pruebas cou aire a presion: interior para conseguir
hermetismo, al llegar a una presion de 3 atmosferas el tubo de acrilico no soporié esta
condicion rompiéndose el material en varios pedazos. A esta conclusion se llegd luego de

analizar la forma de los pedazos de acrilico que quedaron del tubo.

Por ello se busco otro material transparente que reemplace al acrilico y se optd por
la resina de poliester por su resistencia la pl;:si(')n, transparencia y sobretodo por la facilidad
que presentaba para trabajarla en condiciones normales (presion y temperatura ambiental),
dandole la forma deseada con el uso de un molde elaborado especialmente para construir

un tubo cilindrico de las dimensiones deseadas.

El equipo que se disefié y finalmenle se construyd consta de un tubo transparente

elaborado a base de resina de poliester, confeccionado cspecialinente para el equipo de
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descatgas. Este tubo por su transparencia y resistencia mecdnica permite visualizar la
descarga luminiscente con presiones de hasta 3 atmoésferas (este valor puede ser mas alto) y

con presiones de vacio de 0.5 nunilg (10~ atmésferas).

Para oblener mayor informacion acerca de la construccion del cilindro transparente,

asi como los diagramas de la cadmara de descargas # 3 ver Anexo 1.

A la tapa superior de aluminio se acopla un tornillo cuya cabeza tiene las
dimensiones adecuadas para acoplarse al equipo de pruebas de alto vollaje, y su rosca le
permite acoplarse a la tapa superior de aluminio del equipo, ademds de sujetar (mediante
dos tornillos “prisioneros™ ) al portaelectrodos que es una barra de acero cromacdo que en su

extremo inferior puede alojar a diversos tipos de electrodos.

Al portaelectiodos, en el laboratorio. de metalurgia extractiva trataron de darle un
revestimiento de cobre para mejorar su capacidad de conduccién, pero éste tratamiento no

surgio efecto por ello se envid a cromar esta y otras piezas del equipo.

En la tapa inferior existe un agujero roscado donde se aloja la barra que sujeta al
electrodo portaprobetas que hace las veces de catodo. Esta pieza de acero cromado, en su
parte inferior es roscada y en su parle superior tiene un agujero para alojar la espiga del

portaprobetas.

Las piezas a las cuales se les da el tratamiento se les denomina probetas, por ello el

nonbre del dispositivo que las contiene. El portaprobetas esta hecho en aluminio, tiene la
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forma de un electrodo plano pero con un disefio especial ya que su borde se aseineja a un

perfil Rogowski con el fin de distribuir uniformemente el campo sobre la pieza a tratar.

Las probetas se alojan en un canal quie esconde las caras infetior y laterales y deja al
descubierto tinicamente la cara superior que es la que recibira el tratamiento. Las probetas
se sujelan al electrodo medianie dos piezas de aluminio, cou un tomillo cada una, que al

ajustarse contra el portaprobetas inmovilizan a tas probetas.

El portaprobetas entonces se presenta cotiio un electrodo plano, con una cara de la
probeta al descubierto, y con un perfil especial para distribuir la descarga luminiscente

uniformemente en toda su supetficie de la probeta.

La tapa inferior del equipo tiene una llave para el ingreso del gas y otra para la
salida del misimo; las llaves son de media vuelta, llamadas tambiéu de esfera porque este
elemento con un agujero a través controla la circulacion dcel gas. Entre las llaves se ha

colocado un mecdidor de presion positiva para el gas que se aloja en el interior del equipo.

Las piezas de aluminio, que forman la base y la tapa del equipo, se componen a su
vez de dos piezas separadas las cuales se unen mediante pernos de cabeza hexagonal
(Allen) para conformar las piezas definitivas. Esto es asi ya que los canales de las piezas de
aluminio en los cuales se alqja el tubo de poliester no se los puede confeccionar de otra

forma,
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Foto 3-1. Equipo de descargas en funcionamiento

El tubo se sujeta a cada pieza de aluminio mediante aros de melal que ingresan en
canales realizados en la supetlicie del tubo de poliester, en la parte inferior y en la superior
del tubo. A cada aro de meta) se soldaron seis piezas con sendos agujeros donde ingresan
los esparragos (tornillos sin cabeza) que estin unidos a cada pieza de aluininio y que se

ajustan con el uso de arandelas y tuercas.

En los canales de cada tapa donde ingresa el tubo transparente se colocaron
empaques de caucho planos y circulares para lograr un mejor sellado y evitar el ingreso de
aire durante el proceso (al trabajar con nitrégeno a baja presion) o que escape nitrogeno al

ambiente si se irabaja con presiones mayores a la atmosférica.
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3.2 SELECCION DE CONDICIONES DE OPERACION

Ademads de construir el equipo de descargas para el tratamiento superficial de las
probetas, se usaron dos tubos mas de descarga con el fin de conocer los vatores de voltaje,
presién y corriente para producir la descarga luminiscente, es decit las condiciones de la

descarga.

El primer equipo para descargas que lo denominaremos tubo de descargas # 1'
consta de dos electrodos de cobre planos y paralelos separados una distancia de 4 mm que
se conectan por fuera con varillas de cobre conductoras por medio de las cuales se energiza

el conjunto.

Para el ingreso y salida del gas se dispone de tres tubos de vidrio transversales, uno

de los cuales fue sellado por ser innecesario para las pruebas realizadas,

El segundo equipo se lo mandd a confeccionar de forma similar a los tubos de
vidrio que conforman las luminarias para publicidad y que producen luminiscencias en
diferentes colores dependiendo de los gases solos o en combinacion que contienen, como

son Ar, Ne, He, etc.

Este tubo contiene dos electrodos de acero A-36 del inismo material con el cual se
confeccionaron las probetas. Estos electrodos se confeccionaron a base de aquellos que se

usan en los tubos de nedn y tienen un disefio especial que perninite encafionar la descarga

' Facilitado por el Dr. Celso Moya Profesor de la Facultad de Ciencias de la Escuela Politécnica Nacional.
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Foto 3-2 Tubo de descargas #1

hacia el otro elecirodo. La distancia interelectrodica es de 52.2 cm.

El nitrégeno que se uséd fue adquirido en Aga, catalogado como de tipo industrial,

su composicion es la signiente: 99.5% de N2, 0.5% de vapor de agua, aire y oxigeno.

Para conlrolar la presion en los equipos para descargas descritos se dispone en el
Jaboratorio de alto voltaje de una bomba inglesa marca Edwards de alto vacio; ademas se

debid construir una camara de pre-vacio para controlar mejor las presiones bajas.

Esta camara de pre-vacio se construyd a base de un tubo de hierro de 1.4 m. de_
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longitud y 2 pulgadas de diametro; en sus extremos se colocaron tapones de metal para

hermetizarlo, dos llaves para vacio, y dos vacuémetros (medidores de vacio).

e, -

— 2

N

Foto 3-3 Tubo de descargas # 2

Y
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o
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Las llaves son especiales para vacio y se las coloc en el tubo para regular la
presion que sale hacia la bomba y desde la cainara de descargas hacia la cdmara de pre-
vacio; uno de los medidores de vacio tiene una escala que mide desde 760 a 0 munlg y el

otro, de mayor exactitud, para presiones desde 40 mmHg hasta 0 mmHg.
La energia para el funcionamiento de las camaras de descargas inicialmente la
entrego una fuente marca Fluke que funciona con el voltaje de la red y entrega altos

voltajes continuos. Los selectores del voltaje de salida son en: décimas, unidades,
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decenas, centenas y miles de voltios por ello se puede variar el voltaje desde 0.1 V hasta

11.000 V.

En el manual de este equipo de alto voltaje se informa que _dispone de un relé de
ptoteccidn que actia cuando la corriente de salida del mismo llega a ser 12 mA, porello a
la salida del equipo se debe colocar una resistencia con el fin de controlar la corrieute. Esta
resistencia se com-pone de varias resistencias de alto voliaje en serie, colocadas dentro de
un tubo de metal, que sutnan un valor de 1.092 MQ.

Para conectar la bomba de vacio ;11 tubo de descargas s¢ usaron mangueras y
acoplamientos en diferentes espesores, de tal forma que la salida de 1a bomba es de 7/8 de

pulgada y la entrada al tubo de vidrio es de 1/4 de pulgada.

Se realizaron las conexiones necesarias entre la bomba de vacio y este tubo de
descargas y entre el cilindro con nitrégeno y el tubo de descargas. En el laboratorio de
petroleos de la Facultad de Ingenieria Quiinica se consiguieron dos llaves de vidrio para

ingresar y sacar el gas hacia y desde el tubo de descargas.

Para dar inicio a las prucbas se toméron las precauciones necesarias debido a que se
trabajaria con alto voltaje, para ello se destind un drea especifica para realizar las pruebas,
se limpiaron los diversos componentes, se revisaron los contactos y aislamientos, se
comprobé el voltaje de salida del equipo de alto voltaje, se chequed el funcionamiento de

las valvulas del cilindro de nitrégeno, etc.
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Foto 3-4 Equipo Fluke para altos voltajes continuos.

En el numeral 1.3.4.1 se hablé sobre la importancia que tienc la fortna de los

electrodos en el voltaje al cual se produce la descarga luininiscente.

Para ello se determind las formas mds representativas de los electrodos para
. = = . 2
producir Ja descarga luminiscente. En una tesis de grado” se encontraron formas y
dimensiones de electrodos que habian sido ensayados, se tomaron sus dimensiones y se

adaptaron a las dimensiones del portaelectrodos del tubo de descargas #3.

? HUACA PINCHAO, José Maria; Andlisis de métodos para cuantificacion del efecto corona; Tesis; Abril de
1983; Quito-Ecuador.

t20



En la Foto 3-5 se pueden observar los electrodos que se usaron para este tubo de

descargas.

Foto 3-5 Electrodos para el tubo de descarga # 3.

Para el tubo de descargas # 2 se construyeron dos electrodos similares a los usados
en los tubos de nedn para producir la descarga luminiscente; su diseiio permite encafionar

la descarga hacia el otro electrodo.

Con estas precauciones se dio inicio a los experimentos con cada uno de los tres

tubos que consecutivamente se ulilizaron.
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3.21 LEY DE PASCHEN EN NITROGENO MOLECULAR

Luego de establecer las condiciones de operacion se conectd el equipo de descargas

#1 para enconfrar los valores en voltaje y presion con los que se producia la descarga.

Se fue subiendo paulatinamente el voltaje hasta que la {uminiscencia se produjo a
950 V con una presion de 17 mmHg; se redujo el voltaje y con un valor de 700 V se apagd
la descarga. Nuevamente se elevd el voltaje hasta 1300 V con elio se elevo la corriente

hasta 12 mA y actud el relé de corriente del equipo.

Cuando esto ocurre se debe desconectar la salida de alto voltaje y esperar unos 10
segundos luego de lo cual se enciende una luz en el equipo que indica que se puede

encender la salida de alto voltaje para continuar con el experimento.

Debido a que en el tubo de descargas #1, las dos placas circulares no eran
totalmente planas ya que tenian ciertas irregularidades, la descarga no se mantuvo estatica
en un solo punto, constantemente se desplazd comenzando como un punto de luz en el

anodo y proyectandose en forma de cono hacia el catodo.

Al desconectar la energia y volverla a conectar inmediatamente, se observd que la
luminiscencia daba inicio incluso a un voltaje menor que el inicial, esto se debio
seguramente a que el volumen ionizado que se mantiene al desconectar la fuente de energia
volverla a conectar, la descarga encuentta un medio mas idoneo para producirse con un

menor valor del campo eléctrico.

...continda en [a pagina 124.

122



Do 67 BIgeIadus ] -50[-50] B]R0SS Us 0ULSQNIU [o eXed Usyose op BAIn)) "[-€ BANSLY

ADUES|O UOISSAIS pplud
{(ww - 1rq) *pnposg bureds aunssaid
01 4 1 TQ . 0

b |

|
L
s

8-

(%21} abeyep usopyeasg Py

123

S1104

2 _ aajoy

u,& FUEMNY DUP LIOW
L BLINYCIOW PUF LIOW
2 puUasLMO)

=2

13GnYUOYYS

wied

urwayu)4

k314

wf u uosWoY) pUe LosSdwaY |
1

28> K1 awe » dp

Jajpw biean W

L . Janez

9

T T
{17y

o

Jatfug

wosiesy pue ubnequens o

.

(21200 ap JngjeA ) aandnatig vopsua)




En el literal 1.3.4 se abordo el tema de la Ley de Paschen, la cual expresa que el
voltaje de ruptura de un gas es directamente proporcional al producto p.d y no depende de

la presion o la distancia independientemente.

La figura 3-1 muestra la curva de Paschen para el nitrogeno molecular donde se ve

que el minimo de la curva registra un valor de aproximadamente 260 V.

Esta gréfica fue tomada de la revista Electra #32 editada por la CIGRE’. Fueron
varios los investigadores qué, trabajando independientemente, llegaron a determinar los
datos yrmcclianle ajuste de cnrvas trazaron la grafica; para mayor informacion sobre la
forma en que se realizaron los experimentos para trazar ta curva de Paschen referirse al

Anexo 2.

Debido a las diferencias en la presion y la temperatura con los que esos datos fueron
conseguidos en comparacion con las condiciones con las cuales se trabajo en el laboratorio
se tomaron datos para conformar nna curva de Paschen experimental.

Estos datos se consiguieron con el uso del tubo de descargas # 2 . Para ello se llend
el tubo con nitrogeno hasta una presion de 2 atm.; inmediatamente se procedié a encender

la bomba de vacio para extraer el nitrogeno.

Como la distancia interelectrodica es mayor que para el caso del tubo de descargas

#1 ya que en este caso se tiene una distancia de 52.2 cm, por ello se podia prever que el

... continia en la pagina 127,

¥ GLECTRA, Conferencia Internacional sobre Grandes Sistemas Eléctiicos en Alto Voltaje. CIGRE No.32
Enero 1974, Paris.
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Figura 3-2. Curva de Paschen experimental para valores
mayores a 20 cm*mmHg.
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voltaje al cual se producia la descarga [uminiscente seria a un voltaje mayor que para el _

tubo de descargas #l.

En la figura 3-2 (Ley de Paschen) se puede observar que para los datos que se
obtuvieron, luego de hacer con estos un ajuste de curvas, se observa que la relacion entre el
voltaje de tuptura y el producto de la presion por la distancia responde mejor a una relacion

lineal.

Esta es una buena guia que establece los valores del voltaje con los cuales se

produce la descarga luminiscente pata una presion y una distancia interelectrodica dadas.

En el apéndice se muestrau las tablas que contienen los valores que se obtuvieron

para trazar las graficas que se muestran en las siguientes paginas.

La curva de Paschen obtenida experimentalmente (figura 3-2) tiene sus limitaciones
ya que 1o se consigmeron datos para valores de p.d menores a 20 cm.mmTg esto se debid
a que la distaucia entre los electrodos del tubo de descargas # 2 era {ija ( 52.2cm ) y la

minima presion que se obtuvo con la bomba de vacio fue de 0.6 minFlg.

PPara conocer la curva de Paschen completa, se debid recurtiv al equipo de descargas
# 3 con el cual se podia cubriv un raugo mas amplio de valotes debido a la facilidad de
variar la distaucia eutre los electrodos por un lado y a manipular en forna permanente el

voltaje. El resultado se muestra en la figura # 3-3.
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3.2.2 SELECCION Y CONTROL DE VOLTAJES Y CORRIENTES

Una vez establecidos los valores para la curva de Paschen se puede escoger las

condiciones de voltaje y de corriente para producir la descarga luminiscente.

Los primeros experimentos se llevaron a cabo con el uso del tubo de descargas # 2
energizado por la fuente (Fluke) de alto voltaje continuo con lo cual la descarga
luminiscente se produjo con voltajes inferiotes a 2000 voltios con presiones inferiores a 2

mmlig.

Con una presion de 1.5 mmmHg y una resistencia limitadora de 614 kQ. se inicid la
descarga a los 1625 V, el voltaje a los terminales de la resistencia limitadora fue de 2320,
por tanto la corriente con la que comenzaba a producirse la descarga estaba en ( 2320 -

1625)V /614 kQ2 = [.13 mA.

Las magnitudes del voltaje fueron medidas con la ayuda de nn multimetro marca

I'luke (true rms) que permite obtener valores confiables de los voltajes medidos.

Se pudo determinar que al variar la resistencia Himitadora, el voltaje de encendido
de la descarga luminiscente se producia casi al mismo valor, para comprobar esto se
obluvieron datos para determinar la relacién eatre la variacion de la resistencia limitadora y

el voltaje al cual inicia la descarga luminiscente.

Con estos datos se establecieron dos curvas: la una determina la variacion del

voltaje al cual comienza Ja descaiga luminiscente en funcidn de la resistencia limitadora y
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la otra indica como varia la corrieute que circula por el tubo de descargas en funcién del

increntesito de la resistencia limitadora.

En las figuras 3-4 y 3-5 se puede apreciar la variacion del voltaje y la corriente, al

inicio de la descarga luminiscente, al variar la resistencia limitadora.

En la figura 3-6 se traza la caracteristica voltaje - corricnte para una descarga no
autosostenida; la corriente toma valores en el orden de los microamperios y atin no se
produce la luminiscencia. En esta grafica se puede observar la inestabilidad de la descarga

y Unicamente demuestra el caracler aleatorio en el inicio de la descarga,

En cambio en la figura 3-7 se nota la conduccion a través del gas en una descarga
autosostenida. El cambio vioiento de los valores entre la grafica auterior que muestra una
descarga no autosostenida y esta grafica se debe a que la fuente de alto voltaje entrega
valores en forma discontinua y ello hace que se no se mantenga mniformidad en el

incremento del voltaje.

El tubo de descargas # 2 también permitié identificar las distintas regiones de
claridad y oscuridad que se producen en la descarga luminiscente al variar las condiciones

de presion y voltaje. En el numeral 3.2.3. se detallan los resultados que se obtuvieron.

Luego de obtener varios datos con el tubo de descargas # 2 que permitieron obtener
relaciones entre el voltaje, la corriente y ka variacién de la resistencia limitadora, asi como
la Ley de Paschen, se procedio a usar el equipo de descargas #3 , una vez que se hubo

..continua en ta pagina [33.
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CORRIENTE (mA)

7.75

7.5

7.25

6.75

6.5

6.26

4.25

1525 1535 1545 1555 1565 1575 1585 1595 1605 1615 1625 1635 1645 1655 1665 1675

CARACTERISTICA CORRIENTE Vs. VOLTAJE
DURANTE LA DESCARGA LUMINISCENTE |

-

1

VOLTAJE (V)

Figura 3-7. Caracteristica Voltaje-corriente durante la
destarga luminiscente.
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terminado su construccion, con el fin de determinar las condiciones de operacién con las

cuales se trabajaria al tratar las probetas.

El equipo de descargas # 3 se energizd con el equipo Fluke con lo cual la descarga
luminiscente inicié con 1300 voltios, a los terminales de fa fuente, y 490 voltios entre
anodo y catodo: se uso el electrodo conico en el dnodo y la presion registré un valor de 2

minHg.

La descarga entonces se inicidé con una corriente de (1300-490)V /614 k€2 = 1.319
mA. Se fue elevando el voltaje hasta que al Ilegar a-un valor de 7200 voltios se desconectd

el equipo debido a que actud ¢l relé de proteccion de 12 mA.

La descarga luminiscente se produjo en una pequefia region de la superficie del
catodo, ademds no se mantuvo en un solo lugar desplazandose continuamente. Para
solucionar esto se usd un cilindro de vidrio de 8 cm. de longitud y 3 ceutimetros de

diametro interior, con ello se concentrd la descarga dentro del tube de vidrio.

Con el fin de poder cubrir toda el area de la probeta se recurri6 al equipo de alto
voltaje, que se utiliza para realizar 1)1'ue[):a‘i‘s‘ en equipos ya que con ¢l mismo se pueden
obtener hasta 50 mA (el transformador es de 5 kVA, 100 KV ) con altos voltajes continuos

rectificados con el uso de los diodos y capacitores.

El circuito que se usé para rectificar la sefial se presenta en el siguiente esquema.
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SmA 50k

{40 kv 125 W
- [ . AR
- ]- Resislencra Tubo de
de medida descargas
S kVA 6000 pT 120 M
= 50 kv 100 kv ok Ts;:f::hnﬂn
5 kVA %w“
Pl 3 a 10w
220V .
S kVA (:!:J
50kV
SmA
140 kV

Figura 3-8 Circuito reclilicador para la obtencion de allos voltajes continuos con el uso del

transformacdor de pruebas del laboratorio de alto voltaje.

in estas condiciones la fuminiscencia se produjo sobre toda la superficie con

voltajes relativamente bajos .

Se determinaron los voltajes con los cuales se producia la descarga luminiscente al
variar el tipo de electrodo, con el [in de establecer la configuracton de placas més adecuada

para realizar el (ratamicnto. Los resultados que sc obtuvieron se detallan en la tabla 3-1.
Se comenzo a usar el electrodo tipo aguja, ya que como se observa en la tabla 3-1 la
descarga se produce al menor valor del voltaje con un valor alto de corriente comparado

con los ofros electrodos.

Debido a que la corriente que podian soportar {os diodos rectificadores de potencia

era de 5 mA esto causd que se limite la corriente que se demandaba del transtformador ya
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que el célculo de la corriente que debia tener el transformador en el lado de baja debia ser:

Ip=5SmA* 100kv/220v =2.27 A y se estuvo trabajando con cortientes alrededor de 5 A.

Tipo de Distancia Presion Voltaje de  Voltaje sobre  Corriente
electrodo  Dterelectrodi  (mmHg) inicio la resistencia (mA)
ca fcm) (V) de 10052
Aguja’ 6.3 1.5 421.67 0.5267 5.267
Circular 6 1.5 440 0.405 4.05
plano (1.5
cim de
didmetro)
Redondeado 6.1 1.5 513.3 0.443 4.43
y en pinta
Cénico 6.1 1.5 496 0.4826 4.826
Circular 6 1.5 484 0411 4.11
plano (2.5
cm de
didnietro)
Semiesferico 6 . 1.5 439.3 0.4243 4.243
Caiion’ 6 1.5 440.67 0.574 5.74

Tabla 3-1 Caracteristicas de voltaje y cotricnte obtenidas para cada electrodo. Se tomaron

tres medidas de [os vollajes y se las promedio.

Se coloco una resistencia de 100 € 10 W en serie con la camara de descargas para
observar la forma de onda con el uso de un osciloscopio. La seiial presentaba picos que la

distorsionaban, ademdés de presentar componentes en alterna.

Por elo se recurrio inicialmente al uso de diodos de sefial con un voltaje pico
inverso de 1000 V y 3A , este fue el voltaje mas alto para diodos comunes que se hallo en
el mercado. Se pensd en la implementacion en una red de atenuacion con el fin de eliminar

las discontinuidades que se producian en la onda.

4 r . . . .
Este electrodo se lo tenfa dispenible en el laboratorio de alto vollaje.

g . . .. , _—
Este eleetrodo tiene una forma similar a los electrodos que se usan para fos tubos de nedn; su diseiio

especial permilte dirigir de mejor forma la descarga luminiscente hacia el otro electrodo.
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Pava ello se recurrié a una red Snubber por lo que se colocaron dos capacitores de
22 uF 500V en serie con una resistencia de 240 2 10W y estos a su vez en paralelo con los
diodos de sefial. Al probar esta disposicidn se comprobé que el awreglo no efectuaba
ninguna rectificacién esto se debid a que la corriente no circulaba por los diodos siho
Unicamente por la red paralela resistencia-capacitor.

A parlir de entonces se elimind la ted snubber y solamelllte se colocaron los diodos.
Los resultados fueron buenos ya que la sefial rectificada. no presentaba picos ni

discontinuidades que alteren la onda.

Superado este inconvenienter de Jos diodos entonces se presentd otro. El
transformador de pruebas tiene una potencia de 5 kVA y 100 kV de voltaje en alta, con lo
cual se podia disponer a la salida de 50 mA lo cual limitaba la realizacion de las pruebas y

ponia en riesgo la integridad del transformador.

La alternativa que se eligio para salvar esle ineonveniente fue usar dos
wansformadores de distribucion de distinlas potencias pero con los adecuados valores de

voltajes y corrientes en alta para continuar con los experimentos.

Los transformadores se los consiguio en la Facultad de lngenieria Eléctrica y sus

caracteristicas eléctricas son:

Transformador 1 : 10 kVA, 4160/2400V ,220/210V

Transformador 2 : SkVA, 13200/ 7160V, 220/ 110V,
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Para filtrar la sefial luego de efectuar la rectificacién de la misma se usaron los
capacitores de 22 uF 500 V los que no se sirvieron para confounar la red de atenuacion de

picos. Se colocaron en serie 10 capacitores (2.2 ul?) con lo cual el voltaje a los tenminales

podia llegar a 5000 V.

Debido a que cada transformador debié usar un variador de voltaje ya que el voltaje
en alta de cada uno y su relacion de transformacion eran diferentes, se emplearon dos

variadores de voltaje que independientemente alimentaron a cada transformador,

El circuito que se implementd para obtener alto voltaje continuo fue el siguiente:

3A 50k
5600 V 125 W
. . I N s
- l M—W Tubo de
descargas
5 kVA -
110V l 8 SkVA 12000 pF |
£ 7160V T 10 kv Resistonca
' 100
: : . 1w
i e
10 kVA é 10 kVA
220V ‘ > 4160 V
M
L1
JA
5600V

Figura 3-9 Circuito rectificado para la obtencion de altos voltajes continuos con el uso de

dos transformadores de distribucion.

Se fue elevando el nivel del voltaje de cada uno considerando que uno de ellos

entregaba un voltaje en alta 2.4 veces mas que el otro. Cada arreglo de diodos para

entonces estaba conformadoe por 5 diodos, con lo cual el voltaje maximo con el euval se
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podia trabajar estaba determinado por el voltaje pico inverso, el cual asumiendo una

eficiencia del 80% nos daba 4000 V.

Se colocd como carga del circuito una resistencia de 20 k€ 10 W en serie con una
de 10002 [OW ( para lomar una sefial con el osciloscopio ). Cuando sobre la resistencia de
100Q se tuvo un voltaje D.C. de §00mV el rizado no llegaba a ser de 1mV, es decir que

sobre la carga se tenia un voltaje D.C. de 160 V cou un rizado pico-pico de 20 V.

Al desconectar uno de los transformadores y observar la sefial en el osciloscopio se
observd que ésta se mantenia como en el caso anterior alin siendo rectificacion de media

onda. Es decir que los capacitores realizaron un buen trabajo de filtrado.

Antes de energizar el tubo de descargas se desconectd la resistencia de carga, se
ingresd nitrégeno en la camara de descargas y se lo vacio con la bomba, inmediatamente se

comenzo a elevar el voltaje.

Los electrodos se hallaban en la maxima separacion que el equipo lo permite y con
el electrodo tipo C en el danodo con el fin de producir la descarga luminisceite en la cual se
puedan distinguir las distintas regiones de la misma. Se fue aumentando el voltaje en los
dos transformadores pero al llegar a un valor cercano a 4000 voltios uno de los capacitores
se cortocireuito provocando una reaccidn en cadena en los demas, la corriente en 1no de los

ramales se elevo dafiando a los diodos.

Por ello se decidio usar dos capacitores de potencia en paralelo, de 6000 p¥ 100 kV

del eqnipo de pruebas de alto voltaje; ademas se reemplazaron los diodos quemacdos para
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trabajar en rectificacion de onda conipleta y en cada rawal se usaron 7 diodos en serie

(5600 V de voltaje reverso ).

En la cAmara se acortd la distancia interelectrodica hasta dejarla en 15 cm. y se

cambid el anodo por el electrocdo con la aguja de coser.

Con esta nueva disposicion se fue elevando el voliaje en los dos {ranslormadores
hasta que con un valor de 1900 voltios (medidos a los lerminales de uno de los

transformadores) se produjo la descarga luminiscente.

En el osciloscopio no se registro la presencia de ninguna seiial mientras se fue
subiendo el voltaje; ya que no habia circulacion de corriente, pero inmediatamente
producida fa luminiscencia se observo que la sefial estaba rectificada y sin discontinuidades
ni transitorios, pero cada semiciclo alcanzaba picos de diferentes valores. Esto se coirigio

manipulando los variadores de voltaje independientemente,

Inmediatamente se iniciaron las pruebas con las probetas # {1 y # 12 cou el fin de
deterininar si el circuito trabajaba correctaniente. En ambos casos se dio un (ratamiento a

cada probeta de 4:30 horas con lo que se comprobo que el equipo respondid perfectamente.

~

Finalmente se dio el tratamiento a la probeta # 13, en este caso no se usd el

portaprobetas para delerminar la variacion del fendneno en todo el volumen de la pieza.
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3.2.3 VISUALIZACION DE LA DESCARGA LUMINISCENTE

La razon principal para la elaboracion del tubo de descarpas # 2 fue la de
determinar las distintas regiones que se presentan en la descarga luniiniscente y con ello

escoger las condiciones mas adecnadas para realizar la nitruracion idnica.

En el primer capitulo se establecid que la descarga luminisceite se compone de

varias regiones de claridad y oscuridad.

Para el desarrollo de la nitruracion idnica la region que mas importancia tiene es
aquetla que mas cerca del catodo se encuentra, es una region de poco espesor, comparada
con el resto de las regiones que forman la descarga. Se la conoce como espacio oscuro

catddico 6 también espacio oscuro de Aston.

s una region en la cual los electrones que se proyeclan desde el catodo, debido a la
presencia det campo eléetrico se desplazan hacia el anodo, pero no han adquirido suficiente
energia del campo para incrementar su velocidad y chocar con los iones positivos que se

acercan al catodo.

Como [os electrones en esta region tienen baja energia no pueden por una parte
provocar ionizacion de los iones positivos y tampoco recombinarse con ellos. Una
recombinacion con los iones positivos del gas harfa que los electrones cedan su energia y

resultado de ello se produzcan fotones.
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Es decir que esta region esta formada principalmente por iones positivos del gas, los
cuales adquiren una aceleracién final antes de impactar el catodo y mientras mayor espesor
tenga esta regidn, mayor energia adquieren para afectar ia superficie del eleclrodo y penetar
en su reticulado metdlico. Por ello esta parte de la descarga luminiscente es importante ya
qne su presencia es muy importante a efectos de conseguir el fendmeno de nitruracién

10nica.

En los experimentos con el tubo de descargas #2 se obtuvieron las siguientes fotos

en las cuales se pueden observar las regiones de la descarga luminiscente.

Foto 3-6 Descarga luminiscente para el tubo de descargas # 2. La descarga se produjo con

7590V y 4 mmHg ; p*d = 208.8 cm*mmHg.
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Foto 3-7 Descarga luminiscenle producida con 4400 V y 3.5 mmHg; p*d = 182.7

cintinmHg.

Foto 3-8 Descarga luminiscente producida con 6500 V y 1.5 mmHg; p*d = 78.3

cm*mmHg.




Foto 3-9 Descarga luminiscente producida con 1700 V y 1 mmHg.

En la folo 3-6 se observa que la columna positiva o plasma cubre casi toda la
longitud del lubo de descargas # 2, ademas se observa que la cara del catodo permanece
cubierto por la luniniscencia y no se pueden distinguir las regiones de claridad y oscuridad

debido a la untformidad de la descarga.

L.as manchas blancas que se observan en el tubo son producidas por el reflejo de la

luz sobre la resina blanca que se utitizd para cubrir las uniones de vidrio.

En la foto 3-7 se aprecia que la intensidad de la descarga ha disminuido en

comparacion con la foto anterior pero lampoco se pueden distinguir las regiones de
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claridad y oscwidad. Ello se debe a que en este caso el voltaje que se utilizo es de menor
magnitud que en la foto anterior y la corriente y por ende la densidad de corriente

disminuyen.

En ambos casos la presion es semejante. Por lo tanto la disminucion del voltaje
acarrea una disminucion de la intensidad luminosa a lo largo del tubo pero con ello no se

hace evidente la region de oscuridad catddica.

La foto 3-8 presenta una intensidad luminosa mayov que la que produce en la foto
3-6; en el segundo caso el voltaje ha disminuido un 16% pero la presion ha disminuido casi
a la tercera parte cont lo cual hay menos particulas del gas pero sus energias llegan a ser

mayorcs.

Los experimentos determinaron que a medida que la presion fue descendiendo, la
intensidad luminosa fue anmentando, cubriendo cada vez mas el catodo, y se debid bajar el

voltaje porque sino la corriente aumentaban a tal grado que el equipo se desconectaba.

El contraste que se presenta entre la foto 3-8 y la 3-9 es muy claro. Se aprecia (ue
en esta ultima foto se han formado regiones de claridad y oscuridad a lo largo del tubo y
sobretodo en el citodo se observa una regién oscura adosada a €1 que en las fotos anteriores
no se pudo observar. Recuérdese que este espacio oscuro es de gran importancia en el

proceso de nitruracion ionica.

A medida que la presion disminuye se observa que la regién oscura catddica

‘anmenta en tamaiio y que las otras regiones de la descarga luminiscente se van desplazando




en direccion al anodo.

Con la presion disminuida un descenso en el voltaje hace que las regiones de

claridad y oscuridad se tracen de forma mas evidente,

3.3 PROCESO EXPERIMENTAL

En todas las pruebas que se realizaron anles de proceder a la descarga se limpiaron
las probetas con un pulido fino con lija de acero #600 hasta eliminar imperfecciones o
rastros de oxido en la superficie a nitrurar e inmediatamente se las Hmpié con alcohol

metilico.

Se encendid la bomba de vacio y durante las pruebas se utilizo la presion mas baja
que fue posible obtener con el fin de conseguir que el espesor del espacio oscuro de Aston

{(espacio oscuro catodico) fuera el inds grande posible.

Se escogio el electrodo (dnodo) mas adecuado para cada prueba y se (ij6 la distancia

entre la pieza a tratar y el anodo.

Las pactes del portaprobetas iniciahuente quedaron al descubierto, pero se obsetrvo
que también intervenian en la descarga con lo cual la descarga 1o se concentraba sobre la
probeta sino que se desplazaba en diferentes puntos en la cara del portaprobetas, por ello se
recubrio la superficie del portaprobetas con cinta adhesiva aislante (nitto tape) con lo cual

se consiguid que la descarga cubra Gnicamente la cara de la probeta que nos interesa.
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Tawmbién se colocod cinta adhesiva en patte de la barra quie contiene al electrodo que actia

como dnodo para evitar que intervenga en la descarga.

Los voltimetros que se colocaron en el equipo permiten determinar la maguitud del
voltaje que se esta aplicando a los terminales del tubo de descargas, asi como la corriente

que circula por el mismo.

Este tltimo dato es importante, ya que con ello podemos determinar la densidad de

. . a1 . . 2
corriente que se registra en la probeta. El area de la misma es de (7.5 x 2.5) em® = 18.75
em? y si estan circulando unos 10 mA por el tubo de descargas durante la luminiscencia

enlonces tendremos 0.533 mA/ cn’.

En el cuarto volumen de la Enciclopedia Metals Handbook® se manifiesta que para

la nitruracion gaseosa se trabaja con valores de densidad de corriente de alrededor de 1mA
2 . ™" . .

/ em” , es decir que para las probetas que se utilizaron en este tralamiento, corrientes de

alrededor de 18 mA son deseables para los fines que se desean lograr.

Los pasos que se siguieron para el fratamiento de cada una de las probetas {ue el

siguiente:

[. Limpieza de las probetas, especialmente la cara que se iba a exponer al
tratamiento, mediante el uso de una lija de acero para agua granulacion 600, con el {in de

eliminar rayaduras, imperfecciones o rastros de doxido; inmediatamente se les dio un lavado

¢ AMERICAN SOCIETY FOR METALS; Metals ttandbook; Volumen 4: Heat treating; p 214.
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con algodon empapado con alcohol etilico para eliminar rastros de oxido o metal dejados

por el pulido.

2. Colocacion de las piezas en el portaprobelas cuidando que al ajustar los tornillos
de las piezas que sujetan la probeta, ésta mantenga un buen conlacto con el resto de piezas

del equipo.

3. Montaje del equipo; ajuste del tubo de resina a la lapas inferior y superior de

aluminio.

4, Seleccion y colocacion del elecirodo que hace las veces de anodo durante la
descarga luminiscente. Sellado del tubo al atornillar en la tapa superior el dispositivo que

sujeta al anodo.

5. Conexion de la tapa superior a la seiial rectificada que se obtiene del equipo de
alto voltaje (de los tres que consecutivamente se ulilizaron) y de la cara inferior a la

resistencia de medicion de 100 Q y esta a su vez a la referencia para cerrar el circuito.

6. Encendido de la bomba de vacio y apertura de las llaves de la camara de pre-
vacio con el fin de extraer el aire de] interior de la camara de descargas. Inmediatamente se
cierta la llave del tubo de descargas que lo conecta con la camara de pre-vacio y se ingresa

nitrogeno a la camara.

Para tener mayor seguridad en el contenido del gas en el interior se extrae el

nitrogeno con la bomba de vacio y se lo vuelve a ingresar a la cimara y a extraerlo




nuevamente; se abre la vilvula que permite la extraccion del gas y se la mantiene asi

durante el desarrollo del experimento.

7.. Se enciende el equipo de alto voltaje y se va aumentando la magnitud del voltaje
hasta conseguir la luminiscencia que cubra toda el area de la probeta, se toma este valor.
Un incremento en el voltaje produce un respectivo aumento en la lumniscencia y en la

corriente a través de la cdmara de descargas.

Se aumenta ¢! voltaje y se lo mantiene durante unos 10 minutos con el fin de
producir una limpieza catédica del material; al cabo de cste tiempo se regresa al voltaje que
se tomd y con ese valor se mantiene el tratamiento durante el tiempo y con la presion que

previamente se hayan escogido.

8. Cumplido el tiempo del tratamiento, se reduce el voltaje hasta cero. Es preferible
dejar enfriar la probeta por al menos 20 minutos dentto de la cdmara de descargas
luminiscentes con el fin de evitar el contacto con el aire para prevenir la oxidacion de las

probetas.

9. Se desconecta la bomba de vacio y se saca la probeta de la cdmara de descargas.
inmediatamente se la reviste de aceile para evitar su oxidacién.
10. Se llevan a cabo las pruebas necesarias para determinar si el tratamiento ha

producido el endurecimiento de la probetas.




En el Anexo 3 se puede consultar el proceso que se llevo adelante con cada vua de

las probetas tratadas con la descarga luminiscente.

A continuacion se detallan las coudiciones en Jas cuales se trataron las probetas y

las observaciones respectivas durante el proceso experimental.

3.3.1 GEOMETRIA DI LAS PIEZAS TRATADAS

Las piezas tratadas tienen una geometria definida ya que sus dimensiones
corresponden a probeias normalizadas que se usan en el laboratorio de metalografia de la
Facultad de Ingenieria Mecanica para comprobar la validez de tratamientos efectuados

sobre metales.

Para adaptarse a los requisitos de las pruebas mecdunicas, las dimensiones de las

probetas debian ser de: 75 mm x 25 mm x 5 mm.’

Las probetas fueron confeccionadas a partiv de pletinas de acero comin A-36 de
bajo contenido en carbono a las cuales se las corté a las dimensiones mas cercanas a las
finales y con ayuda de una fresadora. se consignio que sus caras queden planas y

perpendiculares entre si.

" Estos datos fueron ptoporcionados por el Ingeniero Pairicio Eslupifian profeser de la Facultad de Ingenierfa
Mecanica.




3.3.2 TIEMPO DE EXPOSICION

Las probetas se somelieron a diferentes tiempos de exposicién comenzando por 3,

3.3,4.5,6, 8, 10 v 14 horas.

En la tabla 3-2 se detallan las condiciones en las que se realizo el tratamiento a las

probetas:
. Tiempo de Distancia Presion Densidad
Probeta  exposicion  interelectrodica Electrodo de Observaciones
(horas) (cni) (rumHg) tipo Corriente’
fmdlem’)

2 1+2=3 7.5 2 Cono 0.645 El proceso se realizé
en dos elapas por
cambio de equipo

3 4.5 7.5 1.5 Cono 0.598

4 6 7.5 1.5 Cono 0.692

5 4.5 1.5 1.5 Cono 0.598 Se realizo el

tratamiento con aire

6 33 1.3 1.5 Aguja 0.117

7 10 0.5 | Aguja 0.035 Se alimentd pitrdgeno

- cada 2 horas
8 4+4=8 0.5 1.3 Aguja 0.035 Tratamiento en dos
elapas debido a corte
: de energia

9 14 0.5 1.3 Aguja 0.035

10 6 0.5 1.3 Aguja 0.0821 Se redujo el dreaa

casi la mitad

11 6 15 1 Aguja 1.48 Se inyectd nitrégeno

cada 5 minutos

12 6 L5 0.5 Apuja 1.48

13 4.5 16.1 0.5 Apuja 1.528 No se uso el

. potlaprobetas

Tabla 3-2 Condiciones del tratamiento a las probetas.

¥ Para calcular la densidad de corriente, el drea de Ja probeta es de 7.5cmx2.5cm = 18.75 e’




3.4 PRUEBAS EN PIEZAS ESTUDIADAS

3.4.1 ENSAYO METALOGRAFICO

El ensayo metalogrifico consistio en la observacion de las piezas tratadas con la
descarga luminiscente, en un imedio con nitrégeno al vacio, mediante el uso de un
niicroscopio metalogrifico.

Para ello se cortd, perpendicularmente a la cara tratada, un pedazo de cada probeta y
se la coloco junto con dos pedazos de pletinia para darle estabilidad al pedazo de la probeta

en el momento del pulido.

Las muestras se prepararon a paitir de la probeta # 2 ya que la # | recibid el
tratamiento en una pequeiia area, debido a que el equipo Fluke de alto voltaje no entregd la
sufliciente cantidad de cortiente que perinita a la descarga luminiscente cubrir totalmente a

la probeta.

Estas tres piezas de metal se las puso en un pedazo de tubo de PVC de 2 pulgadas
de espesou de 8 centimetros de longitud, al cual se sella una de las caras circulares. Una vez
colocadas las piezas dentro de este envase, con la cara tratada de la probeta perpendicular a
su base sellada, se procede a preparar unos 50 cm’ de resina de poliester y verterla sobre

este molde.

Después que ha secado la resina se la desmolda y se pule la cara inferior con lijas

(de acero para agua) de varias granulaciones hasta llegar a la # 600; después se emplean




dos maquinas que disponen de discos circulares sobte los cuales giran sendos pafios a los
que se les agrega alimina en disolucién (abrasivo), al primero se le coloca alimina lu y al

otro 0.3u (granulacion de este material) y se hacen girar los discos.

La cara circular de la resina con la probeta en su interior se la va puliendo hasta que

no existan rayas en su superficie y refleje como un espejo.

" Una vez hecho esto se procede a alacar la cara de la probeta con nital ( 98% acido
nitrico, 2% alcohol etilico) empapado en un algodén por espacio de unos 20 segundos, se
lava la probeta con agua y se le echa etano! af 98%, luego se elimina todo vestigio de

humedad con un secador manual de aire.

Con la probeta pulimentada y atacada quimicainente es posible visualizar en el

microscopio metalografico las diferentes regiones que se forman en el metal.

Para observar las probetas se usa diferentes contrastes sobre las mismas con el fin

de determinar si se han producido cambios estructurales en las probetas.

Con ayuda del niicroscopio se pudo ver de perfil la capa que habia sido tratada. Una
capa obscura cubre todas las probetas pero no se pudo determinar si esta era causada por

difusion o por la adlhesion a la superficie de algiin compuesto.

En cada una de las probetas se determind el espesor de la capa formada con ayuda
de una escala en unidades de pulgadas que tiene el microscopio. Los valores y las

obsetrvaciones en cada probeta son las siguientes:




PROBETA ESPESOR DI LA CAPA OBSERVACIONES
No. OSCURA (numn)
2 0.0508 No se puede distinguir cambios
microeslructurales; la superficie
extremadamente lisa
3 0.0254 No se puede distinguir cambios
microestructurales; la supetficie
. exiremadamente lisa
4 0.0381 Se notan ligeros cambios estructurales en
el matevial. Superficie lisa
5 0.0508 - 0.0635 Superficie muy lisa
6 0.0635 - 0.0762 Superficie muy lisa
7 0.0254 Superficie muy lisa
3 0.0254 - 0.0381 Superficie muy lisa
9 0.0254 Superficie muy lisa
10 0.0381 Superficie muy lisa
11 0.0381 - 0.0503 Superficie irregular aparentando corrosion.
0.0381 - 0.0508 No se puede distinguir cambios
12 microestrncturales; la superficie
extremadamente lisa
13 0.0381 Superficie muy lisa

Tabla 3-3 Resultados de las observaciones en las probelas lratadas. Los espesores de la

capa oscira en algunos casos son valores promediados.

En todas las probetas se observé una excesiva linealidad de las caras que fueton
tratadas con [a descarga en contraste con las caras que fueron cubiertas para que no
recibieran el tratamiento, excepto en el caso de la probeta que fue tratada con nitrégeno
alimentado cada 5 minutos y se vio que tenia una superficie irregular y habia sufride el

deterioro de su estructura.

El equipo en el que se observa las probetas es un microscopio metalografico Bausch
& Lomb modelo Xendn 450 que permite aumentos de hasta 3000 aumentos y tiene 4

contrastes diferentes para analizar las probetas.

54




Para determinar las componentes de la capa oscura que se observé en las piezas
tratadas se debia recurrir al uso de un microscopio electronico que no se lo pudo hacer
debido a que en la Politécnica Nacional no se contaba con tal ayuda.

Por ello se recurrio a la determinacion de cambios en la estructura del material

mediante el ataquie quimico y fisico a las probetas. Esto se describe en el siguiente numeral.

3.4.2 ENSAYO DE IMPACTO Y DUREZA.

Como se meuciond en el numeral 2.5.3 del segundo capitulo, si las piezas
nitruradas se las sumerge en una solucién de sulfato de cobre éstas no deberian ser

recubiertas por el cobre.

Para elio en el laboratorio de Analitica de la FFacultad de Ingenieria Quimica se
consiguio el sulfato de cobre, que tiene forma cristalina y de color azulado; se colocaron 2

gr. en 200 e’ de agua.

En un envase plastico se colocd una pequeiia cantidad de esta solucidu, la suficiente
para que cubra | centimetro de altura de las caras de las probetas que se depositaron en su

interior.
Para realizar esta prueba se escogieron dos probetas representativas de las pruebas
de nitruracion ionica que se llevaron a cabo: la una (probeta # 9) fue tratada con una

descarga luminiscente por espacio de 14 horas y la otra (probeta ff 10) se la traté por un
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tiempo de 6 horas disminuyendo el drea de la probeta a la mitad, con lo cual aumento la

densidad de corriente al doble con respecto a la probeta #9.

Visualmente los resultados no son concluyentes ya que se observe las muestras,
luego de dejarlas por un dia en la solucién de sulfato de cobre, quec la solucién habia

atacado todas las dreas de las probetas que tuvieron contacto con la misma.

El siguiente ensayo que se practicd fue el de determinar la dureza de las caras
‘s, , 019 . .
tratadas, para ello se recurrié a un durdmetro portatil” con el cual se producieron varias

penetraciones en el material con una punta de dianianle y una carga de 60 Kg.

En la probeta #9 en la cara tratada se obtuvo una medicion de 78 Re y en cara 110

tratada 80 Rc; en la probeta #11 en ambas cava se registraron valores de 74 Re.

Estas medidas no aportaron ninguna conclusion ya que la punta de diamante
penetro fa capa superficial oscura y pasé al metal base con lo que las medidas tomadas no

eran representativas,

Por ello se requirio analizar las probetas con ¢l uso de un equipo de microdureza. Se
dispone de este equipo en la Facultad de Mecanica pero no se encuentra funcionando, por
ello se analizaron las pruebas en el Laboratorio de Metalurgia de la ESPE, en el cual
ademds de obtener los resultados de microdureza se tomaron fotos de las probetas en donde

se puede apreciar las indentaciones sobre las mismas.

* Esta ayuda fue proporcionada por el Ingeniero Miguel Exazo profesor de la Facultad de tngenierfa
Mecanica.
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El equipo de microdureza es un modelo Mo fabricado por Acco; en el manual del
equipo se dan las instrucciones para su uso y la forma de determinar la dureza a partir de la
medicién de la diagonal mayor de la huella que el indentador con punta de diamante deja

en el material que se analiza.

En el manual de este equipo se indica la formula y fas cotrecciones que se deben

hacer a las mediciones de la diagonal de las indentaciones, ésta es:

KHN=__1L .

Donde:

K.H.N. = Dureza en gi'aclos Knoop

L = Carga del indentador en kg. En nuestro caso se us6 una carga de 0.5 kg.

1= Longitud de la diagonal mayor (mm)

C = 0.07028 para indentadores perfectos con angulos de 172° 30700 y 130°

00700""

Luego de medir la longitud de la diagonal mayor en cada nna de las indentaciones,

se deben usar las siguientes escalas de correccion:

AUMENTO DE LA CORRECCION PARA TENER UN RESULTADO EN
LENTE MICRAS
40 X La medicion de la diagonal mayor multipiicarla por 0.2129
20X La medicién de la diagonal mayor nmﬁiplicarla por 0.4252
10X La medicion de la diagonal mayor multiplicarla por 0.8475

Tabla 3-4 Correcciones que se deben realizar a las inedidas del equipo de microdureza.
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Luego de esto se procedié a la calibracién del equipo, lo cual consistio en
determinar la validez de las mediciones usando una medida patrén que da el equipo de
microdureza; ademds en el manual del equipo se manifiesta que la precision del equipo
permite obtener valores con un margen de error de + 10 % lo cual se debe tomar en cueita

el moinento del analisis de los resultados.

Después de medir la longitud de la diagonal mayor se calcula la dureza Knoop y

% se establecen los valores de dureza en las escala

mediante una tabla de equivalencias'
Rockwell B o C. La escala Rockweel C (R¢) se usa para los materiales mas duros y para

materiales blandos [a escala Rockweel B (Rb).
Para ver las equivalencias entre las escales de dureza recurrir al Anexo 4.

Con un ejemplo se detalla la forma en que se calculan los valores de dureza Kioop.
La primera medida que se obtuvo para la probeta # 2 fue el valor.de 210, este valor se
multiplica por la constante de correccion, que para el aumento de 10 X es de 0.8475, pata

obtener una cantidad en micras, y con la formula se obtiene la dureza Knoop, asi :

ICHN. = 0.5kg . = 2246
(210 x 0.8475x 0.0001 mm )* x 0.07028

Esta cantidad se aproxima a su inmediato superior debido a que los valores de
dureza se manejan cantidades enteras positivas;, por ello se tendria un primer valor de

dureza Knoop de 225.

" SERVICE DIAMOND TOOL COMPANY, Service diamend Hardness convetsion chart, Michigan, USA.
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En la foto 3-10 se observan las indentaciones o impresiones Knoop de dureza que
se realizaron sobre cada una de las probetas. En este caso se trata de la probeta # 11 a [a

que se inyecto nitrogeno cada 5 minutos para su tratamiento.

A pesar que el enfoque no es bueno se aprecia que las marcas tienen un

espaciamiento uniforme y la longitud de la diagonal aumenta a medida que nos adentramos

en el netal lo cual quiere decir que la dureza del material va disminuyendo.

Foto 3-10, Indentaciones de dureza Knoop realizadas por una punta de diamante de forma

piramidal sobre el perfil de la cara de la probeta tratada. (Z 0 X)

Se observa ademas la capa osciora que se ubica al filo de [a cara de la probeta y una

clara huella producida por la punta de diamante sobre la resina que contiene al pedazo de
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metal tratado que se esta analizando; la indentacion sobre la resina evidentemente es mas

grande debido a [a menor dureza de la misma.

A continuacién se dan los valores de la diagonal (en unidades del microscopio,

todos con 10X de aumento ), los espaciamieunlos de cada medida desde la superficie hacia

el interior de cada probeta, los valores calculados en escala Knoop y su conversion en

escala Vickers.

Probeta #2:

Distancia desde [ .05 0 0.15 0.2 0.25 0.3 0.43 0.56
el borde(inm)
Diagonal (u.nm.)"’ 210 213 219 230 234 234 243 252 258
Dureza Knoop 225 218 207 187 181 181 168 156 149
Dureza lickers 210 200 190 172 165 165 153 141 137

Probeta # 3 :
Distancia desde| 0 [005] @1 | 04502 025( 03 (043068094 1194 145] 17 196 | 221 | 2.3
el borde(nm.)
]);‘ngg;m[ (”‘m_) 232 [ 200 | 220 | 231 | 236 | 255 | 261 | 239 | 247 [ 244 | 247 | 233 | 228 221 227 | 238
Dureza Knoop 184 | 245 | 205 | I86 | 178 | 052 [ 145 | 173 162 | 166 | 162 | 182 [ 1IN 203 192 _ﬂ
Ditreza Vickers 169 | 234 | 190 | 169 [ 165 | i39 [ 132 | 159 | 147 | 153 | 147 [ 165 | 176 185 176 | 162

Probeta # 4 ;

i

Distancia  desde 0 0.05 0! 015 0.2 0.25 0.3 0.43 0.68 09y
el borde(imm.)
Diagg_.m} (H. m.) 221 226 232 229 238 249 257 239 239 - 239 N
Dureza Knoop 203 194 184 189 175 160 150 173 173 1713
Ditreza Vickers 185 180 169 172 162 147 137 159 159 159

" y.m.= Son la unidades que arroja el microscopio y que deben ser corregidas multiplicandolas por su
respectivo valor {dependiendo del tipo de objetivo) para obtener el valor en micras.
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Probeta #5:

Distancia desde| 0 |0.03]| 01 [0i5] 02 [025] 03 |035|04t|046|051|056]068|08i(ags| 1112 132

el borde(nm.)

Diagonal (w.m.) | 196 [ 197 | 205 | 207 [ 217 [ 218 [ 227 [ 231 [ 230 | 249 | 253 | 245 | 249 | 246 [ 242 | 247 | 247 | 248

Dureza Knoop | 258 | 255 [ 236 | 231 [ 210 [ 208 [ 102 | 186 | 187 | 160 | 155 | 165 [ 160 | 164 [ 169 | 162 | 162 | 161

Dureza Vickers | 260 [ 254 [ 222 [ 216 [ 195 | 190 | 176 [ 169 | 172 [ 1a7 | 140 | 150 [ 147 | 150 [ 156 | 147 | 147 | 147
Probeta # 6 :

Distancia  desde 7 705 0! (1N 0.2 0.25 1] 035 ot .86

el borde(mm.)

Diagonal (.m.) 215 227 227 235 238 243 | 251 260 260 260

Dureza Kinoop 214 192 192 (79 175 168 157 147 147 147

Drreza Vickers 200 176 176 165 162 153 1 135 135 135
Probeta #7:

Distancia  desde| © 005 | o1 | 045 | 02 e2s | 03 | 035 | o4 [o457| 057 |ose| 08| L1

el borde(nin.}

Diagonal (1.m.) 200 [ 209 | 212z | 27 [ais | 2rs | 222 | 225 | 225 | 230 | 240 | 2409 250 | 230

Dureza Knoop 227 | 227 [ 220 | 210 | 214 | 214 | 201 196 | 196 | 187 | 172 [172] 158 | 158

Dureza Vickers 210 [ 210 | 7205 | 19s [ 200 | 200 | 185 | 180 | 180 | t72 | 159 | 459 144 [ 144
Probeta # 8 :

Distancia  desde 0 0.05 0.4 0.15 0.2 0.25 0.3

el borde(mm.)

Diagonal (u.m.) 207 224 235 U238 238 238 238

Ditreza Knoop 23 197 179 175 175 175 175

Dureza Vickers 216 130 165 162 162 162 162
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Probetafi 9

Distancia desde| 0 | 01 |0is] 02 [025] 03 Jo3s[o4r[oqss5|osi|os6|a6r[ose] 11

el borde(mm.)

Diagonal (nm) | 221 | 265 [ 226 | 225 | 2327|250 | 2507 235 | 261 | 248 | 245 | 250 [ 250 | 250

Dureza Knoop 203 | 141 | 194 | 196 | 184 | 158 | 158 [ 179 | 145 [ 161 | 165 | t58 | 158 | 158

Dureza Vickers | 185 | 127 | 176 | 180 | 169 | 144 | 144 [ 165 [ 132 [ 147 | 150 | 144 [ 144 | "1a4
Probeta #10 :

Distancia desde] 0 |0os| o1 [015] 02 [025] 03 [o3s|oaross[osi| 036 [ osr | 1.4 [i32]157

el borde(nm.) .

Diagonal () | 239 [ 216 | 216 [ 226 [ 223 [ 230 | 225 [ 228 [ 228 [ 223 [ 232 | 232 | 244 | 249 | 250 | 250

Dureza Knoop 173 | 212 [ 212 [ 194 | 199 | 187 | 196 | 191 [ 191 [ 203 | 184 | i84 | 166 | 160 | 158 | 158

Drureza Vickers | 159 | 195 [ 195 [ 180 [ 185 [ 172 | 180 | 176 | 176 | 185 | 169 | t69 | 153 | 147 | 144 | 144
Probeta# 11:

Distancia desde| 0 |005| 01 [015] 02 [0.25] 03 [035[ o1 [oss|051] 056 061]066]07

el borde(mm.) .

Diagonal (um,) | 200 | 201 212|219 [ 222 | 225 [230 [ 232 | 238 | 241 [ 238 | 238 | 248 | 248 | 248

Dureza Knoop 248 | 238 | 220 [ 207 [ 201 [ 196 [ 187 [usa [ 175 [z [ 175 [ 175 [ 161 | 161 | 161

Dureza Vickers | 23 | 222 | 205 [ 190 | 185 [ 180 | 172 [ 169 [ 162 | 156 | 162 | 162 | 147 | 147 [ 147
Probeta # 12 :

Distenicia dgsdg 1) 005 5 |0i5) 0.2 (025 03 |0s56| 08! N 1.32

el borde(imm.)

Direza Kuoop 208 (207 | 191 [ 179 [ 196 | 181 | 175 | 175 [ 169 | 169 | 169

Dureza Vickers 200 | 190 [ 176 [ 165 | 180 | 165 | 162 | 162 | 156 | 156 | 156 )

162




Probeta # 13 Cara A :1?

Distancia desde| ¢ | 005 &1 | 015 0.2 | 025 0.3 | 035|047 | 866 091

el borde(mm.)
Diagonal (.m.) 224 | 230 | 235 | 239 | 239 | 236 | 244 | 247 | 245 | 245 245
Dureza K”O().U 197 | I8T | 179 [ 173 | 173 | 178 | 166 | 162 | 165 | 165 165

Dureza Vickers 180 | 1727|165 [ 1so [ rs9 [ 165 [ 153 [ 147 | 150 | 150 150

Probeta # 13 Cara 3 :

Distancia  desde| © 0os | o1 |ois2| 62 [ez25 | o5 |0762 Lo}
el borde(mm.)

Diagonal (um.) | 218 | 249 | 235 | 235 [ 239 | 250 | 247 | 250 250
Dureza Knoop 208 160 | 179 § 179 | 173 | 158 162 158 158
Dureza Vickers 190 [ 147 | 165 | 165 | 159 | 144 | 147 | 144 1441

2 En esta probeta se realizo el tralamiento sin usar el portaprebetas, por elle la cara A de la probeta 13 es
aquella que estuvo frente a la descarga luminiscente y la eara B es Ia opuesta,
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APENDICE

A continuacién, en las siguientes tablas, se listan los datos para el trazado de las figuras

3-2,3-3, 3-4,3-5 , 3-6 y 3-7.

VOLTAJE AL QUE SE INICIA PRODUCTO
LA DESCARGA p*d
LUMINISCENTE (e * mmHg)

(V) n
8150 480.24
7900 469.8
7820 464.58
7660 459.36
7500 ' 448.92
7210 438.48
7680 428.04
7000 428.04
6750 428.04
7010 422.82
6910 4176
8090 417.6
6360 4176
7170 407.16
6980 407.16
7230 401.94
6180 391.5
7000 3915
6920 3915
6450 375.84
6800 375.84
6700 365.4
6270 365.4
5570 365.4
6440 360.18
6480 354.96
6380 349.74
6360 344.52
5640 344.52
4600 339.3
6110 334.08

Tabla 3.5. Datos para obtener la curva de Paschen para valores del producto p * d superiores a
20 cm*mmHg . Las condiciones fueron las siguientes: distancia iuterelectrodica 52.2 cin,
resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan la figura 3-2. Continlia en la siguiente
pagina.
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5540 328.86
5870 32364
5230 323.64
5860 318.42
4080 313.2
5900 313.2
4480 307.98
3960 297.54
5410 292.32
5120 292.32
4790 2871
4310 281.88
5340 276.66
5600 271.44
5180 266.22
5220 266.22
4920 261
5070 261
4820 255.78
5220 250.56
5230 245.34
4600 24534
4280 234.9
4750 22446
4060 219.24
4440 219.24
4500 214.02
3884 208.8
4330 208.8
4380 203.58
3735 198.36
4008 198.36
4110 193.14
3965 187.92
3520 182.7
3428 177.48
3583 172.26
3360 172.26
3215 167.04
3344 196.6
3020 156.6
2968 151.38
3025 151.38
3098 146.16

Tabla 3.5. Datos para obtener la curva de Pasclien para valores del producto p * d superiores a
20 em*mmHg . Las condiciones fueron las siguientes: distancia interelectrodica 52.2 cin,
resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan la ligura 3-2. Confinua cn la siguienie

pagina.
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2666 140.94
2740 135.72
2530 1305
2756 130.5
3008 120.06
2359 114.84
2369 114.84
2439 114.84
22086 109.62
2130 104.4
2543 99.18
2156 99.18
2035 93.96
2092 i 93.96
2210 88.74
2018 78.3

1893 78.3

2025 62.64
1602 62.64
1875 57.42
1884 57.42
1666 © 822

1617 52.2

1585 52.2

1577 46.98
1634 41.76
1539 36.54
1622 36.54
1606 31.32
1655 31.32
1666 31.32
1712 31.32
1606 26.1

1545 26.1

Tabla 3.5. Datos para obtener la curva de Paschen pata valores del producto p * d superiores a
20 em*mmHg . Las condiciones fueron las siguientes: distancia interelectrddica 52.2 cin,
resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan la figura 3-2.
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VOLTAJE AL QUE SE PRODUCTO
INICIA LA pxd
LUMINISCENCIA fcm*mmig)

V)
520 20
509 19.5
480 19.25
530 18.8
570 18.55
524 18.5
530 17.55
580 17.25
489 17
520 16.5
518 16.25
545 15.5
524 15
550 14.5
526 13.5
550 12.5
515 11.5
530 oo 1M
540 10.25
520 9.5
521 g
505 8.5
474 8.5
505 7.5
467 7
492 6.5
504 6
475 5.5
436 5
416 45
434 4
432 35
419 3
402 25
405 2
383 1.8
378 1.6
373 1.55
366 15
372 1.45
363 - 1.35

Tabla 3.6. Datos para obtener la curva de Paschen para valores del producto p * d inferiores a
20 ecm*mmHg . Las condiciones fueron las siguientes: distancia interelectrodica 0.5 e, una
resistencia limitadora de 50 kQ}. Estos datos originan la figura 3-3. Continua en la siguiente

pagina.
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363 1.35
358 1.15
354 1.1
352 1.05
354 1
367 0.95
350 0.9
345 0.85
351 0.75
348 o 0.65
360 0.6
343 0.55
354 0.5
408 0.35
464 0.3
440 0.1
459 0.05

Tabla 3.6. Datos para obtener la curva de Paschen para valores del producto p * d inferiores a
20 em*mmHg . Las condiciones fueron las siguientes: distancia inlerelectrodica 0.5 cm, una
resistencia limitadora de 50 k. Estos datos originan la figura 3-3.

RESISTENCIA VOLTAJE'

(Ke2) (V)
68.2 1610
137.1 1707.67
205.5 1734.33
273.8 1749
341.9 1703.67
4121 1730.67
480.1 1750.33
5491 1771
615.1 1697
1092.1 1687.33

Tabla 3.7, Variacion del voltaje, al cual se inicia la descarga luminiscente, al variar la
resistencia limitadora del circuito externo; se trabajo con [.5 mmHg y 52.2 cm entre
electrodos. Estos datos dan origen a la figura 3-4.

' Valores promediados
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RESISTENCIA CORRIENTE®

(K2 (mA)
68.2 7.434
137.1 4.065
205.5 3.039
2738 2.792
3419 1.976
4121 1.492
480.1 1.324
549.1 1.18
615.1 1.01

10921 0.7319

Tabla 3.8. Variacion de la corriente, a la cual se inicta la descarga luminiscente, al variar la
resistencia limitadora del circuito externo; se trabajé con 1.5 mmig y 52.2 ¢ entre
electrodos. Estos datos dan origen a la figura 3-5.

VOLTAJE DE  VOLTAJE ALOS CORRIENTE
FUENTE TERMINALES (mA)
(V) DEL TUBO
{v)

30 30 -
60 60 -
90 90 -
101 101 -
131 131 -
161 161 .
191 191 -
201 201 -
232 232 -
262 262 -
292 292 -
302 302 y
332 332 y
362 362 -
392 392 -
403 403 -

Tabla 3.9. Datos de la variacidn de la corriente al aumentar el voltaje, antes de iniciarse la
descarga luminiscente. Las condiciones fueron las siguientes: 1.5 nunHg, distancia
interelectrodica 52.2 cm y una resistencia limitadora de 614 kQ. Eslos datos originan
la figura 3-6. Continta en la siguiente pagina.

* Valores promediados
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433 433, _ -
463 463 .
493 493 .
504 503 0.002
534 534 .
564 564 -
505 594 0.002
605 604 0.002
635 634 0.002
665 665 .
695 695 -
705 705 -
736 735 0.002
766 765 0.002
796 796 .
806 806 -
836 836 .
867 867 .
897 896 0.002
907 907 -
937 937 ;
968 068 -
998 998 ;
1008 1007 0.002
1038 1038 -
1068 1068 .
1099 1098 0.002
1109 1109 .
1139 1138 0.002
1169 1169 -
1199 1199 -
1210 1209 0.002
1240 1239 0.002
1270 1269 0.002
1300 1299 0.002
1310 1310 -
1341 , 1340 0.002
1371 1370 0.002
1401 1400 0.002
1411 1410 0.002
1472 1471 0.002
1502 1501 0.002
1512 1511 0.002
1542 1541 0.002
1572 1571 0.002

Tabla 3.9. Datos de la variacion de la corriente al aumentar el voltaje, antes de iniciarse la
descarga luminiscente. Las condiciones fueron {as siguientes: 1.5 mmHg, distancia
interelectrodica 52.2 cm y una resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan
la figura 3-6 Continua en la siguiente pagina.
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1603 1602 0.002
1613 1612 0.002
1643 1642 0.002
1673 1672 0.002
1704 1702 0.003
1714 1713 0.002
1744 1743 0.002
1774 1773 0.002
1804 1803 0.002
1814 1813 - 0.002
1845 1844 0.002
1875 1874 0.002
1905 1904 0.002
1915 1914 0.002
1946 1944 0.003
1976 - 1975 0.002
2006 2005 0.002
2016 2015 0.002
2046 2045 0.002
2077 2075 0.003
2107 2106 0.002
2117 2116 0.002
2147 2146 0.002
2177 2176 0.002
2208 2206 0.003
2218 2216 0.003
2248 2247 0.002
2278 2277 0.002

Tabla 3.9. Dalos de la variacion de la corriente al aumentar el voltaje, antes de iniciarse la
descarga luminiscente. Las condiciones fueron las siguientes: 1.5 mmHg, distancia
interelectrédica 52.2 cm y una resistencia limitadora de 614 k(). Estos datos originan
la figura 3-6
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VOLTAJE DE VOLTAJE CORRIENTE
FUENTE DURANTE LA (mA)
(V) DESCARGA
LUMINISCENTE
(v)
2319 1617 1.143
2349 1601 1.218
2379 1675 1.147
2409 - 1661 1.218
2419 1655 1.244
2450 1647 1.308
2480 1640 1.368
2510 1634 1.427
2520 1629 1.451
2551 1622 1.513
2581 1615 1.573
2611 1610 1.630
2621 1605 1.655
2651 1602 .. 1.708
2682 1598 ~ 1.765
2712 1594 1.821
2722 1591 1.842
2752 1588 1.896
2782 1586 1.948
2813 1583 2.003
2823 1582 2.021
2853 1580 2.073
2883 1578 2.125
2913 1576 2.178
2924 1575 2.197
2954 1573 2.249
2984 1572 2.300
3014 1570 2.352
3024 1570 2.368
3055 1569 2.420
3085 1567 2.472
3115 1566 2.523
3125 1565 2.541
3155 1563 2.593
3186 1562 2.645
3216 1560 2.697
3226 1559 2.715
3256 1558 2.765

Tabla 3.10. Variacion de la corriente al aumentar el voltaje durante la descarga luminiscente.
Las condiciones fueron las siguientes: 1.5 mmHg, distancia interelectrddica 52.2 cm y una
resistencia limitadora de 014 kC2. Estos datos originan la figura 3-7. Contintia en la
siguiente pagina.
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3287 1557 2.818
3317 1556 2.868
3327 1555 2.886
3357 1554 2.936
3387 1553 2.987
3418 1551 3.041
3428 1550 , 3.059
3458 1550 3.107
3488 1549 3.158
3518 1545 3.213
3529 1544 3.233
3559 _ 1543 3.283
3589 1542 3.334
3619 1541 3.384
3629 1540 3.402
3660 1538 3.456
3690 15637 3.507
3720 1536 3.557
3730 1535 3.575
3761 1535 3.625
3791 1534 3.676
3821 1534 3.725
3831 1533 3.743
3861 1533 3.792
3892 1532 3.844
3922 1532 3.893
3932 1532 3.909
3962 1531 3.959
3992 1531 4.008
4023 1531 4.059
4033 1531 4.075
4063 1533 4,121
4066 1533 4.125
4080 1532 4.150
4090 : 1532 4.166
4140 1533 4,246
4180 1534 4.309
4190 1534 4.326
4240 1535 4.406
4290 1537 4484
4340 1539 4,562
4390 1541 4.640

Tabla 3.10. Variacion de la corriente al auvmentar el voltaje durante la descarga luminiscente.
Las condiciones fueron las signientes: 1.5 mmHg, distancia interelectrodica 52.2 cm y una
resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan la figura 3-7. Continua en la
siguiente pagina.
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4440 1543 4.718
4490 1546 4.795
4540 1548 4.873
4590 1551 4.950
4640 1554 5.026
4690 1558 5.101
4740 1563 5.174
A790 1565 5.252
4840 1566 5.332
4990 1565 5578
5040 1562 5.664
5000 1561 5.748
5140 1559 5.832
5190 1559 5914
5240 1558 5.997
5200 . 1558 6.078
5340 15590 6.158
5390 1559 6.239
5440 1560 6.319
5490 1561 6.399
5540 1564 6.476
5590 1565 6.555
5640 1566 6.635
5600 1569 6.712
5740 1570 6.792
5790 1570 6.873
5840 1575 6.946
5890 1578 7.023
5940 1580 7.101
5990 1586 7173
6040 1590 7.248
6090 1595 7.321
6140 ' 1598 7.397
6190 1602 7.472
6240 1607 7.546
6290 1613 7.617
6330 DESCONECCION

Tabla 3.10. Variacion de la corriente al ammenlar e] voltaje durante la descarga luminiscente.
Las condiciones fueron las siguientes: 1.5 mmldg, distancia interelectrodica 52.2 ¢ y una
resistencia limitadora de 614 kQ. Estos datos originan la figura 3-7.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y CONCLUSIONES



4.1 ANALISIS DE RESULTADOS

Para analizar los resultados obtenidos al tratar las probetas con la descarga
Juminiscente se debi6 tomar en cuenta las condiciones en las que este tratamiento se realizd
con ¢! fin de establecer comparaciones al variar las distintas magnitudes con las que se

trabajaron.

Por ello se recurrié a la tabla 3-6 en la cual se detallan las condiciones que se

[levaron adelante con cada probeta tratada,

En el capitulo auferior se muestran los datos que se usaron para trazar las figuras
que se muestran a continuacion. Se (Ilebe mencionar que ciettas magnitudes de durezas que
se registraron al borde de algunas probetas es un valor menor a los que posteriormente se
alcanzau; la explicacion esta en que la primera indentacion para detectar la microdureza se
la realizé sobre la capa oscura ( diferente a la capa blanca presente en la nitruracion

convencional } que presenta durezas menores a las que posteriormente se registran.

Debe quedar claro que las mediciones de las durezas para cada una de las probetas
son valores aproximados y deben servir como referencia para establecer las tendencias que
el proceso ha tenido en cada experimento donde se han variado ciertas magnitudes y se han

mantenido constantes otras.

La vecopilacion de una mayor cantidad de mediciones por cada probeta habiia

permitido llevar adelante un procedimiento estadistico que establezca un mejor analisis de
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los resultados obtenidos, no se lo realizd por la disponibilicad restringida del equipo de

medicion.

Se debe recalcar que este trabajo de investigacion se concentrd en la construccion
del equipo de pruebas #3 y los experimentos tienden principalmente a lograr que
efectivamehte se produzcan cambios de dureza superficial en las probetas por efecto del
tratamiento de nilruracion ionica. Trabajos futuros seran 1nds sistemalicos en cuanlo al

manejo de las variables y a la optimizacion del proceso.

A partir de las tablas que coutienen los valores de las durezas de las probetas se
puede observar que desde el borde hasta 0.5 mm hacia el interior del material, en
promedio, el descenso de la dureza es homogéneo, pero a partir de este valor, en algunos
casos, la dureza comienza a subir nuevamente en lugar de mantenerse constante; este

incremento no ha sido adecuadamente explicado.

Con el objetivo de establecer la tendencia que los valores de las durezas deben tener
en cada una de las graficas que se hau establecido, se trazdé manualwente una linea
discontinua que aclara el descenso que la dureza debe experitnentar a medida que

penetramos en el material.

Algunas graficas no presentan valores de dweza para profundidades que si se
utuestran en ofras curvas, ello se debe a que lo datos fueron tomados mientras se
presentaron fluctuaciones entre las mediciones consecutivas de las durezas, cuando estas

mediciones se mantuvieron constantes se dejaron de medir las durezas.
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El criterio que se siguid para establecer coumparaciones entre las probetas tratadas,
con la descarga huuiuisceute, fue el de seleccionar una magnitud que varie para un grupo
de probetas, pero cuyas restantes condiciones se mantengan constantes. Por ejemplo la
primera comparacion que se esfab]ecié tuvo que ver con el tiempo de tratamiento; por ello
se escogieron las probetas 2, 3 y 4 que tenian similares condiciones de presion, distancia

interelectrédica y densidad de cotriente, pero diferentes tiempos de exposicion.

En la figura 4-1 se observa que la probeta tratada con 4.5 horas alcanza inicialmente
valores de dureza mayores a fas otras dos pero se observa ademds una fluctuacion entre el
primeroly el segundo valor lo cual no se debe tomar muy en cuenta ya que la tendencia
siempre debe ser de durezas mayores a dureza menores a medida que nos adentramos en el
interior de la superficie tratada. Con un tiempo de exposicion de 6 horas se observa que se

obtienen durezas. menores.

Se observa algo que no tiene mucho sentido en una de las probetas: a medida que
nos adentramos en su interior la dureza va disminuyendo hasta llegar a un minimo a partir

del cual aumenta en lugar de mantenerse en un valor constante que seria lo 1ogico.

La figura 4-2 se diferencia de la anterior en que las probetas que aqui se comparau
(7, 8 y 9) fueron tratadas con densidades de corriente menores y con tiempos de exposicion
de 8, 10 y 14 horas. Se observa que con tiempos intermedios se alcanzan durezas mayores,
ya que nuevanente con un tiempo de tratamiento inayor se alcanzan durezas 1menores; se

puede observar que la dureza del material base es el imismo para dos de las probetas.

... contintia en la pagina 180.
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En la figura 4-3 se observa la variacion de la dureza respecto a la densidad de Ja
corriente en tres probetas (4,10 y 12) . La curva que fue tratada con una densidad de
corriente imenor a las otras dos se alcanzan durezas no tan altas inicialmente, pero éstas van

disminuyendo uniformemente.

En la figura 4-4 se aprecia que en un medio Heno de aire la probeta (5) registra
valores de dureza mayores que los alcanzados con nitrdgeno ( probeta #3 ). Una forma de

explicar esto es que el contenido de uitrégeno en la atmosfera es elevado ( 79% ).

La probeta # 5 presenta durezas considerables a medida que se avanza hacia el
interior de la misma. Esto quiere decir que a pesar de haberse producido el tratamiento con
el uso de aire, el oxigeno no se difundié al interior del material ya que si ello hubiera

ocurrido, la dureza del material en lugar de aumentar posiblemente habria disminuido.

Otro dato a tomar en cucnta para el analisis del comportamicnto del oxigeno
durante el tratamienlo es la coloracion que han adquirido las piezas luego de la nitruracion
idnica. Se observa que la probeta # 5 adquirid una coloracidon calé, al tgual que las olras

probetas a las que se [es did el tratamiento con nitrogeno.
En pequeiias zonas de algunas probetas se observaron manchas azuladas,
especialimente en sus bordes, lo cual indica la formacién de oxidos de hierro pero esto 1o

occurio con la probeta # 5.

Es decir que, en esta probeta tratada con aire, el oxigeno no tomo contaclo con la_

... contimia en |a pagina 183
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supetficie del malerial ya que se habrian presentado manchas azuladas en toda la
superficie, por un lado, y habria disminuido su dureza por otro; posiblemente formo
compuestos con las particulas de hierro que son arrancadas al inicio de la descarga por

pulverizacion catodica y con ello se neutralizo.

La figura 4-5 muestra la incidencia que tiene la distancia entre los electrodos en las
durezas alcanzadas en tres probetas (4,10,12). Hay una marcada tendencia en la curva,
trazada para una distancia interelectrédica de 0.5 cm, a mantener las durezas mads altas que
para los otros dos casos aunque las durezas que se alcanzan a una mayor profundidad van
en aumento lo cual no deberia presentarse ya que se dedebia llegar a estabilizar en el valor

de dureza del material base,

Con el proposito de determinar la influencia que tiene la homogenidad del campo
eléctrico en la dweza de las probetas, se trazd la grafica 4-6. Se tomaron en cuenta las

probetas 12 y 13, en el primer caso se uso el portaprobetas y en el segundo caso no.

En da hgura 4-6 se observa que las durezas para la probeta tratada con campo
homogéneo siempre se mantienen por encima de las alcanzadas para la probeta sin campo

homogéneo.

La probeta # 13 recibié un tratamiento sin el uso del portaprobetas, para comparar
las durezas que alcanzaron las caras de la misma probeta se trazd la grafica 4-7; en la
misma se observa que la cara que estuvo frente al danodo registia durezas mas altas, a pesar

que se traslapan las curvas, pero esta tendencia se mantiene.

... continiia en la pagina 188.
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La grafica 4-8 recoge las valores de las durezas que se alcanzaron para dos
probetas: la 11 que se tratd con una descarga en nitrogeno alimentado cada 5 minutos, y la

12 a la que se alimentd con nitrégeno solamente al inicio.

En esta altima gralica se observa que la probela que recibio nitrogeno
constantemente liene una tendencia a mantener la dureza a medida que aumenta la

profundidad de la superficie tratada, mas que en el caso de Ja probeta 12.

4.2 CONCLUSIONES

1. Al variar la resistencia limitadora para comenzar la descarga luminiscente se
puede concluir que el voltaje al cual inicta la descarga se mantiene casi constante porque
como se aprecia en la figira 3-2, el voltaje varia-entre 1600 y 1710 por lo tanto se ubica en

una banda de 10% de variacion con lo cual podemos decir que se mantiene casi constante.

2, La corriente a la cual se produce la descarga luminiscente disminuye a medida
que aumenta la resistencia limitadora, es decir que la resistencia limitadora controla la
corriente a la cual se produce la descarga luminiscente, pero se delermind en otios
experimentos que valores muy altos de la resistencia inhiben la realizacion de la descarga
ya que no permiten la circulacion de los ‘electrones en la cantidad suficiente para llevar

adelante el proceso de la descarga autosostenida,

3. Comparando las figuras 3-4 y 3-5 se aprecia que la corriente en la descarga no

aulosostenida llega a tener valores de unidades de microamperios y al producirse la
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descarga autosostenida la corriente se eleva violentamente en casi mil veces porque llega a

valores de las unidades de los miliamperios.

4. En la figura 3-5 se observa un salto en el voltaje al inicio de la descarga
luminiscente. Esto se debe a que las mediciones para obtener esta curva fueron hechas coln
el uso del equipo Fluke de alto voltaje continuo en el cual el contrél del voltaje no es
uniforme ya que se deben operar los selectores que estan en unidades, decenas, centenas y

miles de voltios con o cual no se puede ir aumentando wiformemente el voltaje.

5. A partir de la curva 3-5 se puede establecer que, para calcular las densidades de

cortiente norimales, la corriente normal de la descarga luminiscente para el nitrégeno varia
. 2

entre 3 y 5 mA; para un area de 0.5 mwem” (para el electrodo del tubo de descargas # 2) las

densidades de corriente normales fluctiian entre 1.9y 3.2 mA /e 6 19.1 y 31.83 A/ m”.

6. La curva de PASCHEN para valores de p*d superiores a 20 cim*mmHg presenta
una caracteristica lineal, luego de realizar é‘l:ﬁjuste respectivo. Esto no quiere decir que esta
tenclencia se mantenga a lo largo de esta funcidn, para aclarar esto se trazé la figwra 3-7 en
la cual se observa que la funcion tiene fluctuaciones y presenta un minimo ( y un codo ) en

el voltaje de inicio de la descarga luminiscente.

7. Tomando como referencia la tabla 3-6 se puede comprobar que un sistema de
electrodos que produce un campo uniforme hace que el voltaje al cual se inicia la descarga
sea mds alto que aquel sistema que produce campos no uniformes. Para llevar adelante esta

comparacion la distancia interelectradica debe ser la misma en ambos casos.
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8. El electrodo denominado tipo cafién fue aquel que de mejor forma condujo la
descarga hacia ef catodo. Tl inicio de la descarga en e} dnodo no tuvo alteraciones, fue

uniforme y la densidad de corriente mas alta que con el uso de otros elecirodos.

9. Con el propésito de evitar que la descarga luminiscente se produzca en ciettas
areas del citodo, se procedié a cubrir estos espacios con una cinta aislante (nitto tape), lo
cual fue suficiente para evitar que estos espacios intervengan en la luminiscencia. Esta

practica resulto efectiva porque la temperatura supetficial de las probetas no ascendio a

temperaturas criticas, lo cual habria deteriorado la composicion y el desempeiio de la cinta.

10. Se observo que cuando el voltaje con que se energiza al tubo de descargas es
muy rectificado, el voltaje al cual se produce la descarga luminiscente es més alto que
cuando la seiial tiene componentes solo positivas pero un alto rizado. Es decir que el rizado

de la sefial favorece el inicio de la descarga luminiscente.

11. Al producir la descarga luminiscente sobre la probeta sin el uso del
portaprobetas la descarga se produjo en todo el volumen de la pieza salvo en los puntos en

los cuales habia contacto con la base de alwninio.

12. Se observo que con campos homogéneos la descarga luminiscente se inicia con
voltajes mas elevados en confraste al uso de campos no homogéneos. Esto se pudo apreciar

al variar los electrodos que se usaron como 4nodo.

13. Se delerminé que al disminuir el didmetro del tubo de descargas, manteniendo

constante la presion, el tipo de electrodo y la separacion entre los electrodos el voltaje, al
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cual daba inicio la descarga, disminuia. Ademads las regiones de Ia descarga luminiscente se
definian de mejor forma cuando el didmetro se reducta; una ventaja de esto puede ser el
control sobre la region oscura catédica, que como se sabe es una regién con un alte grado

o

de iones positivos e impottante en fa nitruracion idnica.

14. Con ¢l tubo el tubo de descargas # 2 se determind que durante la descarga
lumiuiscente, manteniendo la presion constante (valores enlre 4 y 3.5 mmHg.) y
aumentando el voltaje, el plasma o columna positiva ocupd mayor espacio y la
luminiscencia catodica cubrié en mayor grado el catodo, pero el descenso del voltaje no
consiguié evidenciar la presencia del espacio oscuro catédico. La variacion del voltaje
tuvo mas incidencia en la intensidad de la luminiscencia que en el establecimiento de las

distintas regiones de la descarga luminiscente.

15, En cambio manteniendo constante el voltaje se fue reduciendo la presion
provocando con ello un aumento en la intensidad de la luniniscencia y el aparecimiento de
zonas de claridad y oscuridad a lo largo del tubo de descargas, asi como se hizo evidente la
presencia de la region oscura catddica. Por lo tanto el descenso en la presidn hace que
aumente el espesor del espacio oscuro catddico, ello significaria que al haber menos
particulas en el gas se producen menos choques contra los iones positivos lo cual reduce la

cantidad de fotones generados.

16. En una de las probetas se pudo comprobar el principio de similitud el cual en
uno de sus enunciados se manifiesta que si se mantiene la cotriente constante y se
disminuye al area de la superficie que iuterviene en la descarga luminiscente, la densidad

de corriente aumenta proporcionalimente con el fin de mantener invariable la corriente.
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17. En todas las probétas tratadas se puede observar, con ayuda del microscopio
metalografico, que la supetficie tratada vista de perfil inantiene una excesiva linealidad que
no se consigue por métodos de pulimento convencionales; esto se debe al trabajo de
bombardeo de los iones sobre la superficie del citodo con lo cual se van eliminando
sistematicamente todas aquellas irregularidades en el material hasla dejarlo plano. Esto no

se observo en la cara de la probeta a la que se alimentd con hitrogeno cada 5 minutos.

18. El ataque de las probetas con sulfuro de cobre no permilio establecer la validez
del tratamiento superficial ya que el sulfuro de cobre atacéd por igual las caras tratadas y las

no tratadas por lo tanto el uso de esta prueba no fue concluyente.

19. La dureza medida con indentaciones realizadas perpendicutarmente a las piezas
tratadas no permitio detectar la dureza de la capa formada debido a que se usd una carga de
60 kilos, con lo cual la impresion que dejé el durénﬁtro sobre el material atiavezd la capa
tratada y en realidad registré la dureza del matetial base. Por ello‘se recurrio al uso de la

microdureza en las probetas tratadas.

20. En el manual del equipo para determinar las microdurezas de materiales se
manifiesta que los errores en las mediciones con este equipo estan en 10 % ; por lo tanto
cualquier valor que salga de este margen al medir las indentaciones es un valor de

endurecimiento o ablandamiento del material con respecto a la dureza del material original.

21. En todas las probetas se produjeron cambios en la dureza del malerial en mayor
o menor grado. Las variaciones de las durezas en el malerial base pueden deberse a las

acciones de rectificado en el momento de confeccionar las probetas en donde al momento
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de mecauizarlas se producen elevaciones de temperatura que afectan las caracteristicas

fisicas del material.

~ 22, La capa oscura que se forma sobre la superficie del metal es una capa difundida
y no adosada, a esta couclusiou se llega luego de observar las indentaciones que se
produjeron sobre la capa donde se ve que la huella es de menor dureza que el material base
debido al tamaiio de la indentacién pero mucho mas pequeiia que la producida sobte la
resina que contiene a la probeta; es decir que la capa oscura es parte del material base pero

presenta durezas menores que los se alcanzan en la super(icie de éste.

23. Las caras tratadas con la descarga luminiscente presentan una coloracion café y
ciertas probetas tienen pequeiias manchas azuladas. Mediante indentaciones co:f el
microdurémetro sobre estas superficies se estableciéd que las indentaciones sobve las areas
azuladas (caracleristicas de un proceso de oxidacion) eran mayores que aquellas
practicadas sobre las zonas de color café, es decir que en las primeras se presentaron

durezas infeviores respecto a las segundas.

24. Se puede observar que, asi como se presentd un aumento de la dureza en todas
las probetas, también se observa, en algunas de éstas, que al adentiarse en el metal se
registran valores de dureza inferiores a la dureza del metal base. Esto quiere decir que a
pesar que en la superfie se produjo un endurecimiento hacia el interior, en algunos casos, el
material se reblandecié; la probeta # 8 que fue tratada con 8 horas presenta una grafica con
durezas en la superficie que van descendiendo uniformemente hasta llegar a las durezas del

material base.
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25. A partir de los valores de las durezas que se registraron en cada una de las
probetas se eslablece que la mfluencia del tratamiento es evidenle hasta una profundidad
entre 3.4 a (:5 mm; luego se presentan vaviaciones en la dureza del material base, ello

puede deberse a que el material base no es hoimmogereo.

26. De Ia figura 4-4 se puede concluir que el tratamiento con aire produjo durezas

mayores que el tratamiento con nitrégeno.

27. Se observd que al eliminar el portaprobetas las piezas tratadas sufren el ataque
de la descarga luminiscente en todo el volumen. Eslo se concluye luego de tomar las
microdurezas en las caras de la probeta # 13 que recibid el tratamiento en toda su

superficie. Tanto la cara que da hacia el anodo como la que se oculta de €l sufrieron

aumentos de dureza,

28. Al comparar los valores de dureza alcanzados por las probetas en campos
uniformes y en campos no uniformes se puede concluir que los mayores valores de dureza
en la probeta con un campo hqmogéneo se deben a que la descarga se concentrd
Unicamente en una de las caras (raladas, es decir que la densidad de cortiente era mayor que

en el campo no uniforme.

29. La alimentacion continua de nitrégeno produjo cambios notorios en la
superficie de la cara tratada. Esto se lo puede ver en la grafica 4-8; los valores de fa dureza
en la probeta, alimentada continvamente con nitrégeno, se mantienen por encima de los
correspondientc obtenidos para la probeta a la que se alimentd con nitrogeno solamente al

inicio del tratamiento.
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30, La duteza maxima alcanzada por el tratamiento de la nitruracion idnica sobre
las probetas se encuentra en 260 Vickers, y la dureza del material base medida en cl
m\aterial base arroja valores de 140 Vickers (igualmente en promedio), por lo tanto se
registran incrementos del 85 % , aunque en promedio es de 46%. Estos valores obtenidos
en las probetas tratadas no pueden ser conwatadas con otros datos, de nitruracion de aceros
comunes de bajo contenido en carbono commo el usado en las probetas, porque no se

hallaron datos al respecto. Incluso en la tabla 2.1 no se expresan las durezas alcanzadas por

aceros comunes como el A-36 que se ns6 en este trabajo.

31. La resina de poliester que se¢ usﬁ para la elaboracion de la camara para descargas
eléctricas tiene diferentes caracteristicas de aislamiento dependiendo del tiempo que ha
demorado en polimerizarse. Mientras mas tiempo demora en secarse (completamente) la
resina, méds aumenta su capacidad de aislamiento eléctrico; esto se comprobd mediante

pruebas, sobre mnuestras de resina de poliester, con el uso del equipo de alto voltaje.

32. Al controlar Ja temperatura con la cual la resina de policster se va
polimerizando se puede controlar la pigmentaciéon que ésta adquiete. El controt de la
temperatura del proceso alarga el tiempo de polimerizaciéon pero mantiene el color de la

mezcla original.

4.3 RECOMENDACIONES

1. Para continuar con los experimentos se debe mejorar el hermetismo de la cAmara

de descargas luminiscentes ya que en el momento de hacer el vacio en la caimara es posible
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que se produzca el ingreso de oxigeno lo cual, como se ha visto en la parte tedrica, con
aumento de la temperatura en la superficie del metal (debido a la descarga luminiscente)
produce su oxidacién formando con ello una barcera que impide la formacion de nitruros

de hiervo.

2. La variacion de las dimensiones y especialmente de la forma de las piezas
tratadas dara un mejor conocimiento del tratamiento de nitruracién con descarga

luminiscente,

3. Las pruebas que se vealizaron se llevaron a cabo sobre acero comin A-36 que
tiene un bajo contenido en carbono { .3 % ) en adelante se deben tener en cuenta aceros
con otras composiciones llamados especiales porque sus elemeutos constituyentes

favorecen el fenomeno de la nitruracion. (Ver tabla 2.1).

4. La descarga deberia iniciatse con un alto rizado y una vez que haya comenzado

se pueden conectar capacitores para corregir el rizado y mejorar la sefial.
5. Se debe recurtir al analisis, con un microscopio electronico, de las probetas
tratadas con la descatga luminiscente a fin de determinar los componentes de la capa

oscura formada y de la region que se presenta a continuacion.

6. Es importante estudiar también la dependencia enlre fa magnitud del rizado que

tiene la sefial que se usa para producir la descarga fuminiscente y la dureza cue se obtiene.
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7. También se debe establece la importancia que tiene la variacion del area del tubo
con respecto al espesor de la regidn oscura catédica y por lo tanto al fenémeno de la

nitruracion iénica. P

8. Para usar el ataque quimico, mediante fa inmetsién de las piezas tratadas en bafio
de sulfuro de cobre, como prieba para determinar la realizacion de la nitruracion idnica se
deben establecer los tiempo necesario para el desarrollo de esta prueba ya que no se

hallaron referencias bibliograficas al respecto.
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ANEXOS



ANLEXO 1

CONSTRUCCION DEL TUBO TRANSHP-ARENTE EN RIESINA DI POLIESTER

PARA LA CAMARA DE DESCARGAS.

Para la elaboracion del tubo transparente se escogio inicialmente el acrilico por su
resistencia a la presion y porque se puede ver a través del mismo. Se recwirié a la
experiencia que tenfan en el laboratorio de hidraulica de la Facultad de Ingenieria Civil

para el doblado del acrilico a paitir de su forma comercial (laminado).

Por ello se encargd la elaboracion de un molde cilindrico en madera de ciprés de
130 mm. de didmetro por 800 mm. de longitud, sobre el cual, en el taller del laboratorio de
hidraulica se dobld una plancha de acrilico de 4 mm. de espesor hasta formar un cilindro,
en el cual quedo una costura que fue unida mediante el uso de cloroforimo; sobte este
union, se pegd con este disolvente, una placa longitudinal de 20 mm de espesor a fo largo
del tubo para darle mayor solidez a la union. Ademas se colocaron anillos de 40 mm. de
ancho, en las parte inferior y superior, a 60 mm. de cada borde con el fin de tener

elementos de sujecién para unirlo con fas bases de aluminio.
Después que el tubo de mica (4 mm. de espesor) de destruyera, se debié buscar una

alternativa que suplante al tubo original, que fuera de un material transparente y que

sopotte presiones de al menos 5 atin (de ser esto necesario).
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Se consultd en industrias locales sobre si se tenfa la infraestructura y los materiales

para fabricarlo, pero los resultados no fueron alentadores:

Fabricarlo en fibra de vidrio significaba tener un titbo sin transpatencia y con

dificnltades al momento de separarlo del molde sobre el cual se lo haria.

Una industria local que trabaja en vidrio no lenia la infraestructura ni la experiencia
para {abricar tubos en vidrio termoformado, {a maxima curvatura que ie daban a un vidrio

era la necesatia para conseguir la curvatura en los parabrisas de los automoviles.

Se investig6 también la posibilidad de fabricarlo en acrilico de mayor espesor pero

sil costuras, de una sola pieza. Una de las empresas que [abrica este material en el pais

expresé que no podian darle una curvatura al material ya que lo fabricabau en planchas.

Luego de esto se tomo contacto con el Ingeniero Trajano Ramirez, quien tiene
extenso conocimiento en polimeros. El sugirié que se use resina de poliester (junto con
olros componentes) para fabricar el tubo de descargas, este material garantizaba
transparencia y la resistencia mecanica necesaria para soportar presiones positivas o

negativas en su interior.
Ademas la veutajas sobre el acrilico era su mayor resistencia a la presion ya ue la

estructura del acrilico es de tipo lineal y la de la resina es espacial, la resina no se puede

disolver una vez que ha polimerizado y es facil de moldearla.
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Se adquirio resina de poliester, catalizador y acelerante y se procedid a realizar
varias pruebas variando las cantidades de estos elementos hasta encontrar la composicion

que pertnita obtener un elemento transparvente y resistente.

Una vez logrado esto se experimentd con varios tipos de desmoldantes, faciles de
conseguir, ya que como la resina se colocaria en un molde tubular construido a base de dos

tubos de PVC dc didmetros diferentes y dispucslos concéniricamente entre si.

Los desmoldantes que se utilizaron fueron: vaselina liquida y soélida, silicoua,
masilla para automovil, pintura esmalte, aceite para maquina, aceite para automotores,

grasa, aluminio laminado, glicerina, etc.

Los mejores desmoldantes tesultaron ser los aceites pava maquina y para
automotores y la grasa; aunque una vez sccada la resina presentd porosidades en la
superficie, el desmolde usando estos elementos resulto sin mayores complicaciones ya que

la resina polimevizada no se adheria al molde de PVC.

El molde que se. prepara estaba formado por dos tubos de PVC, uno de 6 pulgadas y
el otro de 4 pulgadas, unidos entre si por dos aros de madera (que para mayor precision se
los prepard en nn torno para metales), y masillados con resina epdxica a cada superficie de
los tubos para garantizar que no exista escape de la resina una vez que se la deposite en el

molde.

En un primer intento, el tubo que se consiguid tenia una tonalidad rojiza debido al

aumento de temperatura que experimentd durante la polimerizacion. Al tratar de corlarlo
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con el uso dc una sierra mecanica el tubo se fracturé quedando un tubo de 25 cm. de

longitud y con una coloracion que no le daba transparencia al material.

En un segundo intento, con un nuevo molde, se optd por controlar la temperatura
colocando manualmente paiios himedos sobre el molde a fin de controlar su teinperatura,
Esta vez la resina no se; polimeriz6 en forma homogénea en todo el volumen con lo cual
ciertas regiones se endurecieron y otras no; esto causé diferentes esfuerzos en el material y
diversas fracturas en el tubo de resina. Se polimerizé en 3:40 horas, y se logrd rescatar un

cilindro de 30 cm de longitud con una ligera coloracion amarillenta.

Para el tercer ensayo se consiguié un tonel de metal al cual se lo lleno de agua, con
" . . ' . 1
el fin de controlar la temperatura y evitar una pigmentacion en la resina. Al cabo de 6 dias

se retird el molde del tonel con agua, y se lo dejé secar 2 dias expuesto al sol.

En este ultimo intento se consiguié un cilindro transparente algo mas pequefio de lo
esperado inicialmente pero sirvio muy bien en el momento de hacer el montaje con todo el

equipo.

Se realizaron modificaciones en las dimensiones originales de la base y la tapa de
aluminto ya que el tubo de resina tenfa un diametro y un espesor mayor al tubo de mica que

se construy¢ originalmente.

En las siguientes paginas se grafican los elementos que conforman el equipo de

descargas # 3. Todas las dimensiones estan en milimetros.
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ANEXO 2

DESCARGAS EN GASES EN CAMPOS UNIFORMES

- CURVA DE PASCHEN PARA EL NITROGENO

El grupo No. 15.03 (Aislamiento en gases) del Comité de estudio No. 15

(materiales aislantes) de CIGRE inici6 el estudio sobre el voltaje de descarga en los gases

de mayor importancia técnica usados en la industria eléctrica.

Se decidié que el resultado de los estudios realizados deberia proporcionar curvas
en las cuales se expresaria el voltaje de descarga en funcién del producto presion por

distancia.

Después que el grupo de investigadores acordara hallar la curva de los voltajes de
descarga decidieron preparar la misma usando los resuliados obtenidos por cada
investigador con'el fin de deterininar las variaciones entre cada estudio realizado. El bar

fue seleccionado como la unidad de presion y el mm como la unidad de espaciamiento.

|
i
1

El voltaje de descarga fue graficado como una funcién del producto bar* mm para

20625 °C.
Esto permitié graficar sobre una curva comun de datos de las referencias usando

diferentes valores de espaciamientos y presién. Se decidié wsar una escala gréfica

logatitmica para el eje del producto presién por distancia y en el eje del voltaje de
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descarga. Se usarou criterios estadisticos para conseguir los puntos que forman parte de las

curvas, por ello ciertos putitos son mas precisos que otros.

La Ley de Paschen establece que el voltaje de ruptura de un gas en un canpo

-

eléctrico uniforme es una funcién sim[‘)‘l‘t-a del producto p * & , doude p es la presidn del gas
y d es el espaciamiento de los electrodos. Se debe entender que esto se cumple al mautener
durante la coniprobaciéon una temperatura constante, a uua temperatura diferente, los
valores deben ser corregidos, para grandes variaciones de la temperatura, [as correcciones
deberan ser hechas usando tablas de la densidad relativa de los gases o aplicando las

ecuaciones de Van Der Waals.

Dentro del rango de aplicabilidad, la Ley de Paschen implica que cada voltaje de
ruptura requiere un nimero critico de multiplicaciones de electrones por colisiones
ionizadoras de electrones con las moléculas del gas. El niimero critico de colisiones es
registrado cuando el campo eléctrico intersecta un nimero critico de moléculas,
independientemente de su proximidad (densidad).Entonces, la densidad decrementada

requiere propotcionales aumentos de! distanciamiento de los electrodos y viceversa.

Partiendo de la relacion de la Ley de Paschen, la cual parece ser tinica para cada
gas, son observa‘das notablemente para todas las altas presiones, o muy pequeiios
espaciamientos. Analisis de las desviaciones a altas presiones, tanto como a muy pequefios
espaciamientos, indican que la desviacién es asociada con grandes campos eléctricos,

usunalmente alrededor de 10 kV/mm. El inicio para estas desviaciones, que da el

alejamiento del voltaje de ruptura por debajo de las curva de Paschen es variable,
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dependiendo de la condicién de la superficie de los electrones y particulas de materia fina

en el gas.

Superficie rugosas, peliculas de 6xido y particulas flotantes o semiconductoras las
cuales alcanzan la superficie del electrodo, todas tienen el efecto de incrementar localimente
el esfuerzo eléctrico en la superficie."La superficie rugosa y las particulas incrementan el
esfuerzo al proveer puntos de gran esfuerzo (eléctrico) y las peliculas de éxido provocan
barreras locales para la carga iénica que mantiene cerrada a la snperficie del metal, creando
de esta forma un campo local eléctrico expandido. El efecto de esta concentracion de
esfuerzos eléctricos pnede producir, con grandes campos eléctricos aplicados, emisiones de

electrones desde el metal., o micro descargas.

Estos electrones extras afiadidos a aquellos formados por colisiones de ionizacion y
otros procesos normales de ionizacién secundaria, pueden reducir el correspondiente

voltaje requerido para la ruptura.

Correlativamente con estas superficies locales las concentraciones de esfuerzos
eléctricos son estadisticamente variables con ¢l voltaje de ruptura del gas, y reducen el
voltaje de ruptira con el incremento del area de los electrodos, ambos ocurren

predominantemente a altas presiones del gas y campos eléctricos.
Ya que el voltaje de descarga sera mas reducido por la mayor superficie puntnal o

de las particulas, etc., el voltaje de ruptura puede ser gobernado en las regiones de alta

presién (donde los valores parten bajo las curvas de Paschen) por el minimo valor
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estadistico. Estas estadisticas gobiernan a un 4rea dependiente que fue inicialmente

desarrollada para descargas en aceite.

Si el nivel de imperfecciones de las superficies y patticulas es reducido suele ser

obvio que alejamientos de la Ley de Paschen suelen ocurrir en grandes camypos eléctricos.

Alejamientos de la curva de Paschen a presiones moderadas a muy pequefios
espaciamientos, donde los campos de rnptura eléctricos son muy altos, incrementos por
debajo de 10 kV/mm, y donde la rugosidad snperficial llega a tener dimensiones

significativas comparadas con el espaciamiento medio.

Mediciones de los voltajes de ruptura a pequeiios valores p*d en la vecindad del
valor minimo de la Curva de Paschen han sido liechas muy a menudo usando bajas
presiones y pequefios espaciamientos. En bajas presiones en la region del minimo voltaje
de ruptura, la mptnra a menudo ocurre como una extensa descarga luminosa mas bien
como un estrecho canal de chispas. El criterio de la mmptura ha tenido un tratamiento

arbitrario.

CURVA DE PASCHEN PARA EL NITROGENO

El nitrégeno es el gas mas abundante en la atmésfera, comprende alrededor del 80%
de la atmdsfera de la tierra. Su resistencia dieléctrica ha sido medida por algunos de los
primeros investigadores, quienes han reportado sus investigaciones en los voliimenes

clasicos de Thompson & Thompson y Townsend.
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El acuerdo de la mayoria de los datos en altos voltajes dentro del rango de
aplicabilidad de la Ley de Paschen es aceptable. La mayoria de los desacuerdos entre los
datos de diferentes investigadores esta en el rango del minimo de la curva, donde la pureza
del gas y el tipo de electrodos es muy importante. Los valores minimos reportados en la
década de los sesenta tienen rangos que van desde los 225 V a un maximo de 350 V con

electrodos de diferentes materiales: cobre y acero respectivamente.

VOLTAJES DISRUPTIVOS DEL NITROGENO EN CAMPOS UNIFORMES A 25 °C.

PRESION* VOLTAJE PRESION* VOLTAJE PRESION* VOLTAJE

DISTANCIA PICO DISTANCIA PICO DISTANCIA PICO

-(bar. mm) DISRUPTIVO (bar. mm) DISRUPTIVO {bar. num) DISRUPTIVO

{k¥) (k¥F) (V)

3.10° 0.76 0.1 0.86 20 55.0
4.107 0.48 0.5 2.9 30 78.0
5.10° 0.375 1.0 4.8 40 100
6.10° 0.31 1.5 6.6 50 121
8.107 0.26 2 8.2 60 143
1.107 0.26 3 11.3 80 182
2.107 0.30 4 14.4 100 224
3.10% 0.36 5 17 120 266
4.107 0.44 6 20 140 306
5.10™ 0.52 8 25.1 160 346
6.10" 0.58 10 30,0 180 384
8.10° 0.73 15 43.0

FUENTE: ELECTRA, Conferencia Intéracional sobre Grandes Sistemas Eléctricos en
Alto Voltaje. CIGRE No.32 Enero 1974, Paris.
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ANEXO 3

PROCESO EXPERIMENTAL DE LAS PROBETAS TRATADAS CON
DESCARGA LUMINISCENTE.

PROBETA # 1:
Fecha: 19-03-1997  Hora de inicio: 15:24 Hora de finalizacion: 17:50
Voltaje: 4400 V ‘ presion: 2 mmHg.  electrodo tipo: cono  Distancia  A-K:
7.5 cm.

Notas: Esta probeta se tratd con el equipo marca Fluke. Se realizo otra vez

el tratamiento inicidndolo a las 18:25 y finalizando a las 19:00. Al final del experimento se
pudo observar un cambio de coloracion en la regién central de la probeta ya que la descarga
se centrd mediante un tubo de vidrio colocado sobre la probeta.

PROBETA # 2:

Fecha: 20-03-1997  Hora de inicio; 09:50 Hora de finalizacion: 10:50
Voltaje: 4400 V presion: 2 mmbg.  electrodo tipo: cono  Distancia  A-K:
7.5 cm.

Nofas: El tratamiento a esta probeta se la llevo a cabo et dos etapas, ya que en
principio se uso el equipo Fluke y posteriormente el equipo de alto voltaje para pruebas.
Luego de armar el circuito necesario para tener alto voltaje en D.C. a las 11:55 se continué
con la descarga la cual se inicié aproximadamente en 4 kV ya que el voltimetro tiene un
fondo de escala de 75 kV.

En el tablero de control se observd que el voltaje primario se ubico en 75 V y la
corriente en 5.5 A. Se finalizo a las 14:00.

Por lo tanto el tiempo total de tratamiento a esta probeta fue de 3 horas en dos
etapas y con dos equipos diferentes.

PROBETA # 3:

Fecha: 20-03-1997  Hora de inicio: 16:05 Hora de finalizacién: 19:05

Voltaje p: 75V Corriente p. = 5.7 A Presion: 1.5 mmHg. electrodo  tipo:
cono

Distancia A-K: 7.5 em.

Notas: Se decidio tomar en cuenta mas bien el voltaje y la corriente a la entrada del
transformador y con ello establecer la corriente que estaba circulando por el secundario. La
corriente se calculé asi: Isec = 220 * 5.7/100.000 = 12.5 ma.
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Al injcio se debié elevar el voltaje sobre la probeta a un valor de 120 v en el
primario con ¢l fin que la luminiscencia cubuela toda la placa, esto se lo hizo por espacio
de 1 minuto luego se bajé el voltaje a 75 Vp' y se mantuvo este voltaje durante todo el
experimento. '

A las 17:38 se disminuyd el voltaje ya que se descubrié que la corriente en el
primario habia auinentado a 6 amperios, por ¢elio se trabajé con 65 Vp y 5.1 Ap valores con
los cuales la luminiscencia se produce en toda Ja placa.

En el 4nodo se observd un chisporroteo pero se vio que éste no produce ningin
efecto sobre la luminiscencia en el catodo.

La prueba sobre esta probeta se continud a las 8:20 del 21-03-1997. Se inici6 la
descarga con 90 Vp y 6Ap para que se cubra toda la probeta, al cabo de 40 minutos se la
redujoa 70 Vp y 5.8 Ap.

Se termino el proceso a las 9:50. Por lo tauto se completé un tiempo de 4:30 horas
de tratamiento. '

PROBETA #4:
Fecha: 21-03-1997  Hora de inicio: 10:14 Hora de finalizacion: 16:15
Voltajep : 70 V presion: 2 mmHg.  electrodo tipo: cono  Distancia  A-K:
7.5 cm.

Notas: El tratamiento se inicio con 110 Vp y 8.8 Ap para calentar el material y se
lo mantuvo asi por espacio de 23 minutos luego de lo cual se redujo a 70 Vp y 5.9 Ap.

PROBETA #5:

Fecha: 21-03-1997  Hora de inicio: 16:55 Hora de finalizacidn: 18:55
Voltajep : 70 V presion: 2 mmHg.  electrodo tipo: cono  Distancia  A-K:
7.5 em.

Notas: Se dej al descubierto una parte del portaprobetas para determinar si €ste se
cubria de la luminiscencia y se observo quc también esta cubria aquella parte del
portaprobetas que no habia sido protegida.

Con esta probeta se realizo una variacion: se uséd aire en lugar de nitrégeno con el
fin de determinar si el tratamiento que se habia couseguido hasta entonces con las otras

muestras se debia a una nitruracidén o una oxidacion del material.

Por ello se limpié la muestra y se continud a las 9:10 del dia 24-03-1997 y se
finalizd a las [1:35.

La descarga se inicié con [ 10 Vp y luego se la mantuvo con 70 Vp y 6.2 Ap.

! Para simplificar el texto se nsara: Vp= voltios en el primario, Ap= amperios en el primario, Vs= voltios en
el secundario, As=amperios en el secundario,
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PROBETA # 6:

Fecha: 27-03-1997  Hora de inicio: 9:44 Hora de finalizacion: 13:05
Voltajep: 35V presion: 1.5 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
1.3 cm.

Notas: Se debid disminuir la corriente de la descarga luminiscente con el uso de
una resistencia limitadora con el fin de proteger el transformador de pruebas de alto voltaje.
Se intercal6 una resistencia de 50 k€2 125 W, Inicialmente se trabajé con 49 Vy 1 A enel
lado de baja durante 10 minutos luego se continud con el valor de 35V,

PROBETA #7:
Fecha: 31-03-1997  Hora de inicio: 9:20 Hora de finalizacién: 19:20
Voltajep : 23 V presién: 1 mmHg.  electrodo tipo: aguja Distancia ~ A-K:
0.5 cm.

Notas: En el inicio se mantuvo por 10 minutos un voltaje de 50 Vp y luego se
redujo a 23Vp. Se inyecto nitrogeno cada 2 horas a la camara de descargas,

PROBETA # 8:

Fecha: 1-04-1997 Hora de inicio: 7:20 Hora de finalizacién: 19:00
Voltajep : 25V presion: 1.3 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
0.5 cm.

Notas: Por 10 minutos se mantuvo un voltaje de 45V debido a que este voltaje se
presentd como el limite entre la luminiscencia ténue que cubria toda la placa y el inicio de
la luminiscencia intensa; un posterior incremento en el voltaje lacia pasar a la
luminiscencia intensa.

Debido a un corte de energia se debid realizar el tratamiento en dos etapas
completando un tiempo de 8 horas.

PROBETA # 5:

Fecha: 1-04-1997  Hora de inicio: 7:14 Hora de finalizacion: 9:04 (2-04-1997)
Voltajep : 25 V presion: 1.3 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
0.5 cm.

Notas: El tratamiento se llevd a cabo durante 14 horas. Durante los 10 primeros
nminutos se trabajoé con 50 V en el lado de baja.
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PROBETA # 10:

Fecha: 2-04-1997 Hora de inicio: 12:10 Hora de finalizacion: 18:17
Voltajep : 33 V presion: 1.3 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
0.5 cm.

Notas: Se elevd el voltaje a S0 Voltios por 10 minutos, luego se lo mantuvo a 33

Voltios. Con el fin de aumentar la densidad de corriente se cubri6 la probeta y se redujo su
4rea a casi la mitad.

PROBETA # 11:

Fecha: 17-04-1997  Hora de inicio: 8:30 Hora de finalizacién: 14:30

Voltajep: 67V presion: 1 mmHg.  electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
15 cm.

Voltajesecundario : 2100 V

Notas: A partir de esta probeta se comenzo a usar otro circuito para la energizacion
de la camara de descargas, el mismo consta de 2 ftransformadores alimentados

independientemente por dos variadores de voltaje.

Se alimentd la camara de descargas con nitrégeno cada 5 minutos.

PROBETA # 12:

Fecha: 17-03-1997  Hora de inicio: 13:20 Hora de finalizacion: 17:50
Voltajep : 6§ V presion: 0.5 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
15 cm.

Notas: Esta probeta se tratdé en las mismas condiciones que la anterior pero se

alimenté con nitrégeno solamente al inicio con el fin de determinar las diferencias que se
presenten entre las dos.

PROBETA # 13:

Fecha: 18-04-1997  Hora de inicio: 9:05 Hora de finalizacién: 14:00
Voltajep : 70 V presién: 0.5 mmHg. electrodo tipo: aguja Distancia  A-K:
16.1 cm.

Notas: Esta probeta fue tratada sin el uso del portaprobetas con ef fin de determinar

las variaciones en el tratamiento en comparacidén con aquellas en las que se usd el
portaprobetas.
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ANEXO 4

TABLAS DE CONVERSION DE DUREZAS.
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