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Esta invencidn se refiere a un proceso para la ni-
truracién de piezas ferrosas (o férricas), utilizando un gas
portador consistente mayormente'en nitrégeno.

En el transcurso de los alios, se han investigado pro-
cedimientos para ﬁejorar las propiedades de ductilidad, duresza,
aita resistencia y durabilidad de las piezas ferrosas. Un me-
dio para conseguir estas propiedades es nitrurar las piezas
para producir una disolucldén de nitrdégeno dentro de ellas y
una capa de compuesto de nitrdgeno sobre la superficie de las
piezas ferrosas. Se realizaron intentos previos para nitrurar
una pieza ferrosa de trabajo mediante un procedimiento en el
que se utilizaba un medio gaseoso. Estos intentos se han con-
centrado primeriamente en la desintegracién del amoniaco con
el fin de producir nitrégeno naciente que reaccione con el me-
tal para nitrurarlo. Anﬁeriormente, se han sugerido mezclas
de gases, como el amonflaco, con hidrégeno o gases endotérmicos
y elevados porcentajes de amoniaco, un 50 por ciento por lo me-
nbs, se han utilizgado en eétos procesos. Estos procedimientos
anteriores han presentado ciertas desventajas, siendo la bési-
ca que los procesos de nitruracién gaseosa prodﬁjeron una fra-
gilidad perturbadora comunicada a la pieza ferrosa de trabajo.
Adicionalmente, el gas de hidrdgeno es caro de producir o ad-
gquirir y los altos porcentajes de hidrégeno crean un riesgo
contra la seguridad.

Con el fin de vencer las dificultades de los proce-
808 gaseosos, varios investigadores han vuelto sus pasos a la
nitruracidn con un bafio de sal. Por lo general, esto implica

una forma de utilizacidn de cianuro y/o cianato para nitrurar

el metal. Aunque estos procedimientos han tenido algin éxito,

la desventaja béisica es que el caracter altamente venenoso de
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los compuestos de cianuro hace que el proceso con cianuro sea
un procedimiento peligroso e inconveniente de llevar a cabo el
proceso de nitruracibn. La contaminacidén del bhafio de sal es
otro problema relacionado con este proceso. Bl gremio, por lo
tanto, ha buscado un proceso para nitrurar piezas ferrosas me-
diente un procedimiento gaseoso que produce ductilidad, dureza
y resistenclia al desgaste.

Es un cbjetivo de esta invencidn nitrurar piezas fe-
rrosas utilizando un proceso relativamente seguro en el que se
ntiliza un medio gaseoso que imparte a la pieza ductilidad, du-
reza y gran resistencia a la fatiga.

De acuerdo con la invencidn, se ha previsto un pro-
ceso de nitrurar pilezas ferrosas, gue comprende colocar las
piezas ferrosas dentro de un horno y calentarlas a una tempe-
ratura del orden de los 10002F a los 12008F, caracterizado por
el hecho de introducir una atmésfera dentro del horno que com-—
prende, por volumen, de un 5 a un 25 por ciento de.amoniaco,
de un 3 a un 4 por ciento de hidrégeno, siendo el resto de la
atmésfera un gas portador.

El gas portador a que se hace referencia aqui con-
siste, mayormente, en nitrégeno. Puede haber presente una can-
tidad de hidrdgeno en el gas portador ademéds del 3 al 4 por
ciento de H2 antes mencionado, siendo preferentemente esta
cantidad adicional del 2 al 6 por ciento. El proceso tisne
efecto a una temperatura de, aproximadamente, 10002 a 12008F,
por ejemplo, 10508F, y la pieza de trabajo se expone a la at-
mésfera gaseosa durante un periodo de tiempo relativamente
breve, siendo elvtiempp preferido de, aproximadameﬁte, 4 horas.

De egta forma, se forma una capa de compuesto relativamente

delgada sobre la superficie de la pieza y la disolucidén de ni-
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trdégeno penetra lo suficientemente profunda dentro de ella
pars comunicarle las propiedades apetecidas.

En una realigzacidn preferidé, se produce exotérmica-
mente un gas portador consistente, sustancialmente, en nitrd-
geno con trazas de CO e hidrégeno, mediante la reaccidn de
aire con CH4, o gas natural. Los productos de combustidén se
enfrian, el 002 es eliminado, por ejemplo por medio de un ta-
miz molecular, y se deseca el gas para eliminar el Héo. El gas
resultante es, aproximadamente, de un 95 a un 97 por ciento de
nitrégeno, de 1/2 a 1-1/2 porvciento de CO y del 2 al 4 por
ciento de H2, ¥y en él'resto de esta memoria descriptiva reci-
bird la denominacidén de gas portador. Se comprenderi que el
gas portador no reacciona en el proceso de nitruracidn, pero
es el vehiculo para exponer las plezas de trabajo a la canti-
dad o densidad deseadas de amoniaco. Como tal, otro gas neutro,
por ejemplo el helio, puede desempeflar igual papel como gas
portador. Deberd tenerse en cuenta que el gas portador es no
combustible, ya que la cantidad de H, estéd por debajo del ni-
vel de combustidn.

Tas piezas ferrosas que se van a tratar se calientan
a, aproximadamente 11008F, y se mantienen a esta temperatura
durante un periodo de tiempo de media hora a diez horas. Se
agrega una cantidad de amoniaco al gas portador y se pone en
contacto con las piezas ferrosas calentadas. La cantidad de
amoniaco variard segin el tipo de la pieza ferrosa que se es-
té sometiendo a tratamiento, variando el contenido del 5 al
25 por ciento, por volumen, de la atmbésfera del horno. A medi-
da que se agrega el amoniaco a la cdmara de tratamiento térmi-
co, se desintegrard para desprender nitrégeno e hidrdégenc na-

clientes. Bl nitrdgeno naciente gerd absorbido por la pieza de
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trabajo y el hidrégeno permanecerd en el medio de tratamiento.
Es extraida una cantidad suficiente de gas y el nuevo gas se
agrega para controlar la composicién del gas de tratamiento, de
modo que el contenido de hidrdégeno dentro del horno es, por lo
menos, del 3 por ciento, pero sin exceder del 10 por ciento.
Aunque pueden utilizarse mayores cantidades de hidrdgeno, ello
no es ventajoso. Se ha podido comprobar que el proceso es ven-
tajoso en la produccidn de acero satisfactorilamente nitrurado
si se utiliza hasta un 10 por ciento de hidrdgeno. Se recomien-
dan cantidades menores de hidrdgeno porque la ecuacidn QNH3 —_
2N + 3H2 es reversible y mayores cantidades de Hy, hacen que la
reaccidén presente tendencia hacia el lado izquierdo de la ecua-
cidén. Ademds, una atmésfera conteniendo tan solo de un 3 a un
10 por ciento de hidrdgeno es menos peligrosa, siendo el nivel
de qombustién de, aproximadamente, del 4 por ciento de H2, re~
duciendo, con ello, el riesgohde explosiones.
EJEMPLO T

Se colocaron piezas de acero 1035 dentro de un horno
y se calentaron a una temperatura de 10509F. Dentro de la. zona
de caldeo, se situé una atmésfera que contenia un l? por ciento
de amoniaco, un 9 por ciento de H2 y siendo el resto esencial-
mente nitrégeno. El acero 1035 se sometid a tratamiento durante
unas cuatro horas, aproximadamente, tras lo cual se interrumpid
el tratamliento, Se llevd a efecto una figura de difraccién de
rayos X con el fin de determinar los resultados obtenidos. Se
com@robé que una parte principal de la superficie del acero
contenia nitruro de hierro de la fase epsilén, que es una diso-
lucidén sdélida de nitrégeno y de hierro, y no hubo rastros de
Fe4N o ferrita. Se comﬁrobé que se habia formado una capa de

nitruro compuesto de 0,0005" de espesor sobre la superficie de
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las piezas.
EJEMPLO II

Otras plezas de acero 1035 se calentaron a, aproxi-
madamente, 1050¢F de temperatura y se expusieron a un gas que
comprendia un 17,2 por ciento de amoniaco, un 1,88 por ciento
de hidrégeno, siendo el resto, sustancialmente, nitrégeno. El
tratamiento se prosiguid durante cuatro horas y los resultados
por difraccién de raybs X mostraron de nuevo gue la mayor par-
te de la superficie del acero era nitruro de hierro de la fase
epsildén, no habiendo pqestras de Fe4N o de ferrita.

EJEMPLO ITT

Se nitrurd una muestra de acero 4620 en una atmésfe-
ra que comprendia un 15 por ciento de amonfaco, un 5 por cien-
to de hidrégeqo y siendo el resto, sustancialmente, nitrégeno.
De nuevo, la temperatura del tratamiento térmico fué de 10502F
v el tiempo fué de buatro horas. Una vez més, se comprobd que
la fase epsildén era evidente y no hubo rastros de Fe,N o de
ferrita.

Las pruebas fisicas de estos ejemplos mostraron gue
habian conseguido una dureza superficial de mds de Re 70 y que
estas muestras eran totalmente ddctiles. TLaminillas finas, que
habian sido nitruradas para producir una superficie dura a la
lima, pudieron flexarse o acodarse a 1802 sin fractura. Todos
los ejemplos resultaron tener una capa de compuestos complejos
relativamente delgada, de unos 0,0005%, de varios nitruros so-
bre la superficie, y nitrdgeno en disolucidn debajo de esta
capa superficial. Da delgada capa de compuestos de nitruros
comple jos proporciona una mayor resistencia al desgaste a la
muestra, particularmente cuando estéd libre de poros. Ia regidn

difusa de nitrdgeno en la disolucién s6élida se supone que comu-
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nica mayor resistencia a la fatiga.

E1l hecho de aumentar la cantidad de amoniaco en la

atmbésfera, manteniendo constante el hidrdgeno, al mismo tiempo,

hizo que la muestra no solo ganara mis peso, sino que lo hicie-
ra a una velocidad incrementada. Por otra parte, el aumento de
la cantidad de hidrdégeno al mismo tiempo que se mantenia cons-
tante el amoniaco produjo un marcado descenso de ganancia en
peso. Estos efectos pueden ilustrarse haciendo uso de la ecua-
cidén de descomposicidén del amoniaco siguiente:
2NH (gas) —> 2N (en hierro) + 3Hy (gas)
Amonfaco en equilibrio con nitrdgeno en el
hierro més gas de hidrégeno.

Tal y como se ha indicado anteriormente el aumento

" del contenido de amonfaco de la atmésfera del horno presenta-

-ria tendencia a desviar la ecuacidén a la derecha, para formar

més nitrdgeno en el hierro; mientras gue, aumentando el conte-
nido de hidrégeno, se tenderia a desviar la ecuacidn a la iz-
quierda, para formar menos nitrégeno en el hierro. Esto pudo
observarse en lag pruebas de ganancia de peso, utilizando una
balanza registradora. La magnitud y el grado de estos cambios
gquedaron demostrados por estas pruebas. .

Se realizd la determinacidén de los efectos del amo-
nfaco y del hidrdégeno sobre el espesor y la composicidn de la
capa compuesta, utilizando técnicas de microscopio y técnicas
de difraceidn por rayos X. Como seria de esperar, mayores con-
tenidos de amoniaco produjeron una capa compuesta mas espesa;

sin embargo, la porosidad y la fragilidad también aumentaron.

< Utilizando una atmésfera que tenia entre un 15 y un 25 por

ciento de amonfaco, la capa compuesta resultéd relativamente

libre de poros. Aumentando el contenido de hidrégeno a un amo-
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niaco constante, se disminuyé el espesor de la capa compuesfa,
pero su efecto no fué claramente tan pronunciado como se pudo
observar con variaciones en el amoniaco. Este efecto quedd de-
mostrado por las pruebas siguientes realizadas con material de
laminillas de acero 1008.

En la primera prueba llevada a efecto, la muestra
de laminilla de acero 1008 se calentd a una temperatura de
1050¢F y se suministro al horno una mezcla de gas conteniendo
un 92 por ciento de 1\TH3 y un 8 por ciento de Hg. El tratamien-
to se mantuvo @urante 4 horas. La capsa compuesta se examind y
se pudo comprobar que tenia una porosidad del 40 por ciento.

Se realizd una segunda prueba con muestras de acero
1008 similares, en las mismas condiciones que las antes indi-
cadas, con la excepcién de que la mezcla de gas contenfa un
25,5 por ciento de I\TH3 ¥y un 4;9 por ciento de H2, siendo el
resto gas portador. La capa superficial resultdé que tenia un
15 por ciento deé porosidad, cuya cifra se encuentra en el li-
mite de aceptabilidad.

Se 1llevd a efecto una prueba final en las mismas con-
diciones, con la excepcidn de que la mezcla de gas era del 15
por ciento de NH3 y del 5,6 por ciento de H2, siendo el resto
gas portador. No se detectd porosidad alguna en estas muestras.

De estas muestras, se sacd otra importante observa-
cidn. El espesor total de las muestras fué, aproximadamente,
de 0,008" y este espesor no cambid apreciablemente incluso con
las muestras de capas compuestas de alto contenido de hidrége-
no. Esto indica que la capa compuesta no se forma en la super-
ficie, sino que, en su lugar, altera la capa superficial de
hierro para formar nitruro de hierro. Es probable que tenga

efecto cierto crecimiento debido a la adicién de nitrdgeno en
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el acero, pero su magnitud no es lo suficientemente grande pa-
ra permitir que se mida la variacidn de espesor. Esto es im-
portante por dos motivos,'por lo menos: 1l¢ los materiales: que
no son homogéneos, como son los hierros de' fundicidn, y que
tienen escamas de grafito, o ndédulos, que se extienden en todo
el espesor hasta la superficie, no formardn una capa compuesta
completa, sino que aumentard, su resistencia a la fatiga inclu-—
so ante la presencia de formaciones como son esas escamas o
esos ndédulos gue producen concentraciones locales de esfuerzos;
29 los cambios y las distorsiones dimensionales con las piezas
nitruradas se mantienen a un minimo.

Descrita suficientemente en lo que precede la natura-
legza de la Patente, asi como el modo de llevarla ventajosamente
a la préctica y demostrado que constituye un positivo adelanto
téonico en el proceso para nitruracidén de piezas ferrosas, es
por lo que se solicita registro de Patente de Invencibn, por
veinte aflos en Espafla y Provincias de Ultramar, haciendo cons-
tar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscep-
tibles de modificaciones de detalle, en cuento no alteren su
principio fundamental, siendo lo gque constituye la esencia del

referido invento, lo que a continuacidn se especifica en las

- slguientes:

" - - ooy " -

s ottt
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REIVINDICACTIONES

leg,~ Procedimiento para nitrurar piegas ferrosas, que com-
prende el colocar las plezas ferrosas dentro de un horno y ca-
lentarlas a una temperatura del orden de 10009F a 1200¢F, ca-
racterizado por el hecho de introducir una atmésfera dentro del
horno que comprende, por volumen, de un 5 a un 25 por ciento de
amoniaco, de un 3 a un 4 por ciento de hidrdgeno y siendo el
resto de la atmésfera un gas portador.

28 - Procedimiento para nitrurar piezas ferrosas, segin
reivindicacidn anterior, caracterizado porque dichas piezas se
calientan y se exponen a la temperatura del horno durante un
periodo de tiempo de, aproximadamente, media hora a unas diez
horas.

58, Proce@imiento para nitrurar plezas ferrosas, segin
reivindicaciones 12 6 2%, caracterizado porque el contenido to-
tal de hidrbgeno del gas dentro del horno se mantiene del 3% al
10 por ciento por volumen.

48 .- Procedimiento para nitrurar piezas ferrosas, segin
reivindicacidén anterior, caracterizado porque el volumen de
amoniaco es del orden del 10 al 20 por ciento.

58,~ Procedimiento para nitrurar piezas ferrosas, segin
reivindicacidén 32, caracterizado porque dicho gas portador com-
prende del 95 al 97 por ciento de nitrégeno, del 1/2 al 1-1/2
por ciento de.monéxido‘de carbono y del 2 al 4 por ciento de
hidrdgeno.

62.- Procedimiento para nitrurar piezas ferrosas, segin
reivindicacidn 32, caracterizado porgue el contenido total de
hidrdgeno es del 1,8 al 9,0 por ciento.

72 .- Procedimiento para nitrurar piezas ferrosas, segin

reivindicacidn .28, caracterizado porque las piezas se calientan
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y exponen & la atmésfera del horno durante un periodo de
tiempo de unas 3 a 5 horas.
La‘presente golicitud de registro de Patente de
Invencién, debe recaer sobre:
82,- PROCEDIMIENTO PARA NITRURAR PIEZAS FERROSAS.
Todo ello segun gqueda sustancialmente descrito en
la presente memoria y reivindicaciones para los fines espe-

cificados.
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