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Disefio y construccion de un prototipo controlado para
carburizacion gaseosa de aceros utilizando alcoholes

Designing and constructing a controlled prototype for steel
gaseous carburisation using alcohols

Johnny F. Obando B!, Alvaro Castro P2 y Carlos Alexander Trujillo®

RESUMEN

En esta investigacién se realizé el disefio, construccién y prueba de un equipo a escala de laboratorio para
tratamientos térmicos con atmésfera controlada para el estudio de la carburizacién gaseosa de aceros con
alcoholes. El equipo posee las siguientes caracteristicas: produccién controlada de una atmésfera gaseosa
compuesta hasta por tres gases y dos liquidos voldtiles, una zona de reaccién isotérmica, inerte y hermética, y una
zona de andlisis de gases que retiene sélidos y liquidos condensables y que cuenta con sensores de presién y de
diéxido de carbono. Se hicieron ocho ensayos con el alcohol metilico, etilico, n-propilico, isopropilico y tertbutanol,
encontrandose que el alcohol metilico carburiza y produce una baja cantidad de hollin pero profundiza poco en
la pieza, el etanol descarburiza y forma grandes cantidades de hollin, el n-propanol, isopropanol y el tertbutanol
proveen buenos potenciales de carbono y profundidades de capa con una gran formacién de hollin y alquitrdn,
siendo en orden ascendente en produccién de hollin y alquitrdn el n-propanol, el tertbutanol y el isopropanol.

Palabras clave: equipo para tratamientos térmicos con atmésfera controlada, carburizacién gaseosa utilizando
alcoholes, caracterizacién de capas carburizadas.

ABSTRACT

This article deals with designing, constructing and testing a laboratory scale apparatus for heat treatment with
controlled atmosphere. The equipment was used for studying steel carburisation with alcohols. The equipment has
an area for the controlled production of a gas atmosphere composed by up to 3 gases and 2 volatile liquids, an
inert and hermetic isothermal reaction area and a gas analysis area which retains solids and condensable liquids.
The equipment was provided with pressure and carbon dioxide concentration sensors. Eight experiments were
carried out with methanol, ethanol, n-propanol, isopropanol and tertbutanol as carbon source. The results showed
that methanol caused carburisation but layer depth was small and produced a low quantity of soot, ethanol caused
decarburisation and formed large quantities of soot, n-propanol, isopropanol and the tertbutanol provided good
carbon potential and layers having good depth with good soot and tar production. Soot and tar production
followed this order: n-propanol < tertbutanol < isopropanol.

Keywords: heat treatment equipment with controlled atmosphere, gas carburisation using alcohols, carburised
layer characterisation.
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Introduccion

Muchos de los elementos de maquinas, herramientas, equi-
pos y demads piezas en acero que actlian bajo condiciones
de desgaste necesitan de procesos que aumenten su dure-
za superficial sin modificar la tenacidad del ndcleo, para au-
mentar el tiempo de servicio. Este objetivo se puede alcan-
zar por varios métodos, pero los mas comunes son los trata-
mientos termoquimicos, donde al aumentar la concentra-

cién superficial de un elemento quimico las caracteristicas
mecdnicas cambian notablemente; es el caso de la
carburizacién gaseosa con alcoholes, donde se aumenta la
concentracién superficial de carbono por la diferencia de
concentracién entre la pieza y una atmdsfera rica en carbo-
no, procedente de alcoholes.
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Este tratamiento térmico ha sido estudiado desde media-
dos del siglo XX (Wyss, 1963, 1978 y 1979; Main, 1980;
Béguin, 1981; Slycke y Sproge, 1988; Holm, 1989;
Lanham, 1997; Sullivan 1997), dado que es una mejor
alternativa respecto de técnicas como la carburizacién en
fase sélida, carburizacién en fase liquida, y la carburizacién
gaseosa por generacién endotérmica. La carburizacién
con alcoholes, desde sus inicios, fue bautizada como ga-
seosa por goteo de alcoholes Drip feed (Wyss, 1963,
1978 y 1979) debido a que el método tipico de ingreso
del alcohol al horno es el goteo; sin embargo, por la meto-
dologia utilizada en el presente articulo el nombre mas
preciso es el de carburizacién gaseosa con alcoholes.

Desde mediados de los afos ochenta la carburizacién
gaseosa con alcoholes ha sido estudiada por la industria y
por los centros de investigacién. En la Universidad Nacio-
nal (Baldrich, 1986; Bohérquez, 2001; Meléndez, 1993;
Nieto, 1987; Quijano, 1989; Rodriguez y Junca, 1984;
Vargas y Fajardo, 1997), se dio inicio a esta investigacion
en 1986 (Baldrich) con el disefio y construccién de un
horno a escala para carburizacién gaseosa con alcoholes.
El horno se construyé como una réplica a menor escala
de los hornos industriales usados para estos procesos.

Con ese equipo se han desarrollado varios trabajos (Nie-
to, 1978; Rodriguez y Junca, 1984; Quijano, 1989;
Meléndez, 1993; Vargas y Fajardo, 1997; Bohérquez,
2001) tendientes a adaptar tecnologfa y a estudiar la for-
ma como influyen las variables del proceso. A través de
esos trabajos se identificaron algunas mezclas de metanol
e isopropanol que presentaron buenos resultados tam-
bién se encontré que el método de seguimiento de la
carburizaciéon midiendo la temperatura de rocio no es
vélido sino hasta dos horas después de iniciado el trata-
miento, que los elementos aleantes al acero pueden ayu-
dar o retrasar la carburizacion, etc. Durante los estudios
se hizo latente la necesidad de mejorar el equipo (Nieto,
1978; Quijano, 1989; Rodriguez y Junca, 1984) teniendo
en cuenta que tiene varias restricciones de disefo que
evitan tener resultados muy precisos, como falta de
hermeticidad, interferencia en la carburizacién por el
material de construccién del horno, dificultad de control
de la produccién de atmésfera e imposibilidad de captu-
rar los subproductos y cuantificarlos.

Para continuar con la investigacion de la carburizacién
se requirié dar paso a un estudio mas pormenorizado
acerca de los procesos de transferencia de masa, de las
reacciones quimicas involucradas, de la influencia del
alcohol en las caracteristicas finales de las piezas trata-
das, de la formacién de hollin y de alquitran y de su
relaciéon con el alcohol y la pieza, entre otros tantos
interrogantes. Surgié entonces la necesidad de construir
un equipo que pudiera estudiar los factores mas impor-
tantes que intervienen en la carburizacién para realizar
el estudio de cada variable e identificar su influencia en
el tratamiento.

Consideraciones de disefio

La carburizacién gaseosa con alcoholes requiere de tres
procesos que son: preparacion de la atmdsfera o de la
mezcla gaseosa a utilizar, proceso de carburizacién y se-
guimiento del proceso por el andlisis de los gases de sali-
da, con base en estos criterios se planed que el equipo
estuviera constituido por tres zonas, denominadas de pre-
paracién de atmésfera, de carburizacién o de reaccion, y
de tratamiento y analisis de los gases de salida.

Cada zona se disend de tal manera que fuera un médulo
auténomo que cumpliera con los objetivos asignados y que
al unirlas formaran el equipo. Esta planeacién permitié que
el equipo fuera versétil, facilmente modificable, y que
permitiera su transporte, su facil desmonte y reparacién.

Dentro de los requerimientos de disefio se presentaron
las siguientes necesidades para cumplir con las exigen-
cias de la investigacién: produccién controlada de atmés-
feras para carburizacién, ingreso de mezclas gaseosas ho-
mogéneas, condiciones de hermeticidad en el horno,
condicién inerte del reactor de carburizacién, zona
isotérmica de trabajo en el reactor, disponibilidad de un
amplio rango de temperaturas, capacidad de captura de
los subproductos sélidos y liquidos condensables, anélisis
de los gases de salida, y cuantificacion por métodos di-
rectos y/o indirectos de los subproductos atrapados.

Por las condiciones de trabajo a las cuales trabajarfa el
equipo, por la precisién y exactitud de los datos, y por la
ubicacion espacial del mismo cerca de un equipo de ané-
lisis, se decidié que el tamafo del equipo deberia ser a
escala de laboratorio, con la capacidad justa para tratar
piezas con la forma y el tamafio requeridos para utilizar
las técnicas comunes de andlisis a piezas metalicas como
son el ensayo de composicién quimica ensayos de
microdureza y estudios de metalograffa.

Descripcién del equipo

En forma paralela, como se definié anteriormente, en el
equipo se identificaron tres procesos, que son descritos
como zona de preparacién de la atmésfera, zona de reac-
cién y zona de tratamiento y andlisis de los gases de salida.
En la Foto 1, se observa la imagen del equipo construido.

s —_—

Foto 1. Imagen del equipo tamafo laboratorio para tratamien-
tos térmicos con atmoésfera controlada

REVISTA INGENIERIA E INVESTIGACION VOL. 26 No. 1, ABRIL DE 2006 8 7



DISENO Y CONSTRUCCION DE UN PROTOTIPO CONTROLADO PARA CARBURIZACION GASEOSA DE ACEROS UTILIZANDO ALCOHOLES

ZONA DE PREPARACION DE ATMOSFERA

Entrada liquidos Horno

ZONA DE REACCION

TRATAMIENTO Y ANALISIS DE GASES DE ESCAPE

E=cape

volitiles —' @
Il T

Catalizador

i

®© =s1=1=1_
———— |
Tﬁ+| [ = | =

Saturadores

Gas Controlador
No.2 mésico Ho.2|

Gas _| Controlador
No. 3 = | masico No.3

A. B.

©

5
Agua =
Controlador | Gag refrigeracion b
masico r No.4 :I E
@ No. 4 ) =
Sensor S

IRCOy
m Condensados

C.

Cromatografia

Figura 1. Diagrama general del equipo tamafo laboratorio para tratamientos térmicos con atmésfera controlada

a. Zona de preparacién de atmésferas

El disefio de esta parte del equipo consistié en planificar
la entrada de maximo tres gases y el arrastre de un maxi-
mo de dos liquidos voldtiles, para entregar atmdsferas a la
zona de reaccién con una amplia gama de composiciones
y concentraciones.

En la Figura TA se muestra la disposicién de los compo-
nentes de esta zona. Se aprecia que se dispuso de tres
entradas para gas, cada una controlada a través de tres
controladores de flujo masico, dos de ellos de marca
Aalborg de referencia AFC2600, que pueden proveer cau-
dales a condiciones normales de 100 mL/min (1,67x10°
m%/s) y 68 mL/min (1,13x10® m?/s) de nitrégeno, respec-
tivamente. El otro controlador, de marca Brooks de refe-
rencia 5850E, puede manejar un caudal a condiciones nor-
males de 480 mL/min (8x10° m%s) de nitrégeno.

Las lineas de conduccién de los gases hasta antes de los
saturadores y antes de la vélvula E se realizé con mangue-
ras de nylon de 4" que soportan un maximo de 120 psi
(827 KPa) de presién. Se cuenta con un panel de vélvulas
compuesto por cinco valvulas de Vs de giro, denominadas
A, B, C, D y E. Las conexiones de las valvulas con las
mangueras se hicieron con acoples neumadticos, lo que
permite efectuar modificaciones a las lineas de direccién
de los flujos con gran rapidez y sencillez.

Los liquidos volatiles se administran via los saturadores o
reactores tubulares de burbujeo; estos poseen una cha-
queta calefactora y una capacidad de 250 mL (2,5x10*
m?), donde un gas o mezcla de gases ingresa a condicio-
nes de temperatura del saturador y a la presién del siste-
ma y arrastra una cantidad de liquido en forma de vapor.
La tuberfa que comunica los saturadores con el reactor
estd construida en acero inoxidable 316 con calefaccién

8 8 REVISTA INGENIERIA E INVESTIGACION VOL. 26 No. 1, ABRIL DE 2006

eléctrica, para evitar la condensacién de los vapores den-
tro de la tuberfa.

Cada saturador cuenta con un termostato que permite
operar en un rango de temperaturas entre 303 K y 365
K. La linea de ingreso de los gases al horno cuenta con
un medidor de presion y se calienta para evitar la con-
densacion de los vapores; varios termopares permiten
vigilar la temperatura.

Internamente, en la tuberia se encuentra un mezclador
estatico, dispositivo que ayuda a mejorar la homogenei-
dad de la mezcla de gases y vapores dado que aumenta
la turbulencia; esta pieza esta ubicada antes de la posi-
cién de la valvula

b. Zona de reaccién

Esta secci6n (Figura 1B) inicia con una valvula de tres vias
que permite hacer un by-pass al reactor o dar el ingreso
de los gases al mismo. La tuberia que transporta los gases
se une a una brida de acero inoxidable refrigerada, por la
cual se hace el empalme entre el reactor de alimina
sinterizada con la tuberfa metdlica.

El reactor es un tubo circular de 0,8 m de longitud, un
diametro interno de 0,042 m y uno externo de 0,05 m.
Las bridas estan compuestas por dos caras, una unida a la
tuberfa, y otra pegada al tubo de alimina. La unién
metalceramica se realizé6 con un pegante a base de altimi-
na que mantiene la unién, mientras que el sello para obte-
ner hermeticidad se logré con silicona de alta resistencia a
la temperatura. La refrigeracion de las bridas se hace con
aceite térmico y su objetivo es evitar que al aumentar la
temperatura de las bridas estas se separen del reactor de-
bido a la gran diferencia entre los coeficientes de dilata-
cién térmica del acero inoxidable y la alimina sinterizada.
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El reactor descansa dentro de un horno de tres zonas de
calentamiento, cada una con una resistencia que cuenta
con un controlador de temperatura digital PID auténomo
que permite hasta ocho programas de calentamiento.

Las tres zonas de calentamiento permiten obtener una
zona isotérmica de 0,2 m en el interior del reactor, en su
seccion media, donde la variacion méaxima de tempera-
tura es de +/- 2 K. El horno puede llegar a temperaturas
del orden de los 1223 K - 1273 K. El tiempo requerido
por el horno para llegar a maxima temperatura es de 2
horas y media.

El reactor es atravesado de extremo a extremo por un
termopar tipo K no aterrizado, de cubierta metalica, a la
cual se le hizo conexién a tierra, que permite obtener
lecturas de la temperatura dentro de la camara de reac-
cién en cualquier punto de su longitud. Este termopar
esta conectado en linea con un ordenador via una interfase
LabPro de Vernier.

A 0,15 m de la salida del reactor se dispuso un filtro de
fibra ceramica de didmetro externo de 0,042 m y una
longitud de 0,05 m, cuyo fin es retener cualquier
subproducto sélido que pueda generarse en la zona de
reaccién y que pueda taponar las lineas de conduccién o
producir dafos en los equipos de medida de la zona de
tratamiento y andlisis.

c. Zona de tratamiento y andlisis

En esta parte del equipo (Figura 1C), los gases de salida
son transportados por conductos de acero inoxidable 316
con calefaccién hacia un panel de ocho valvulas de aguja
que permite enviarlos a un segundo filtro o a un cataliza-
dor, o directamente a los elementos de deteccion.

A la salida del reactor hay una derivacién al exterior, ce-
rrada por una vélvula de aguja, cuyo fin es reducir la
presiéon del sistema en caso de taponamientos o
sobrepresiones, y es Gtil en la extracciéon de muestras
gaseosas sin tratar.

El filtro secundario estd soportado por una columna de
acero inoxidable que reposa dentro de un horno en una
zona de calentamiento que puede alcanzar 873 K.

Debido a que el detector sélo responde al CO,, para
convertir el monéxido de carbono en diéxido y poder
realizar el balance de carbono durante la combustién del
hollin y del alquitran, se dispuso de una columna de ca-
talizador de platino soportado sobre asbesto, ubicada en
otro horno que puede alcanzar temperaturas de 873 K.

Los gases antes de llegar a los sensores pasan por un
condensador que retiene liquidos condensables; pueden
ser analizados posteriormente.

Esta zona, como se observa en la Figura 1C, cuenta con una
entrada extra de gas que puede ser usada para proveer gas

reactivo, en el caso de utilizar el catalizador, o para el ingre-
so de gases de referencia para posteriores analisis.

El equipo cuenta con un sensor de CO, marca Vernier
Instrument que permite identificar concentraciones en-
tre 20 y 5000 ppm, y esta conectado al ordenador via la
interfase LabPro de Vernier.

Finalmente, los gases libres de particulas y de liquidos
condensables son llevados a un espectrofotémetro infra-
rrojo Nicolet FTIR 510P que identifica las sustancias sus-
ceptibles de ser analizadas por espectroscopia infrarroja.

A las probetas metalicas tratadas se les analiz6 su compo-
sicién quimica por medio de un espectrofotémetro 6pti-
co de chispa marca Baird Spetrovac, modelo DV-4, y su
estructura microscopica a través de metalografia.

Experimentos

Se efectuaron ocho ensayos de carburizacién con alco-
holes para evaluar las capacidades del equipo y hacer
una evaluacién de las principales caracteristicas de cada
uno de los alcoholes desde C, a C,, de los cuales se
usaron: metanol, etanol, n-propanol, isopropanol y tert-
butanol.

Las probetas utilizadas estaban hechas en acero AlSI
SAE 1020 con la composicién promedio presentada en
la Tabla 1:

Tabla 1. Composicién probetas de acero AISI 1020

Fe C P S Cr Ni Si Mn
98,34 0,221 0,019 | 0,009 | 0,21 | 0,11 | 0,17 | 0,57

La efectividad de una carburizacién se mide por el poten-
cial de carbono, la profundidad de capa y el aspecto ex-
terior de la pieza definido como cantidad de hollin y al-
quitran formado; se mantienen constantes variables como
el tiempo de tratamiento, la temperatura de tratamiento,
el tiempo de residencia en el horno y la concentracién
del alcohol en la atmésfera gaseosa.

El potencial de carbono es la concentracién superficial de
carbono en la pieza y se desea, como objetivo, que sea
de 0,8% en peso (Valencia, 1992) para cumplir con las
exigencias de dureza y tenacidad. La profundidad de capa
es la zona carburizada desde la superficie hasta donde se
obtiene la misma microestructura del nicleo del acero, y
su determinacién se efectda a través de mediciones mi-
croscopicas de dureza. La capa se cuantifica midiendo la
distancia que hay desde la periferia hasta el punto donde
la dureza es igual a la que tiene la pieza en el nicleo.

La determinacién de la formacién de hollin y alquitran se
efectué cualitativamente comparando las cantidades de
los mismos dentro del horno y sobre las probetas.

El tiempo de residencia es una medida de caudal y es el
tiempo necesario para renovar el volumen de gases del
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horno. La concentracién molar de alcohol determina la
cantidad de carbono que ingresa en el flujo gaseoso. La
mezcla nitrégeno-alcohol utilizada para generar la atmds-
fera carburizante se prepar6 en los saturadores por arras-
tre de vapor que es controlado con las condiciones de
temperatura y presion del saturador.

Las condiciones de tratamiento fueron de 2 horas y una
temperatura de 1183 K. Los ensayos con metanol se rea-
lizaron con diferente duracién; para el primer ensayo se
utilizé6 una concentracién de alcohol de 18% molar, y el
tiempo del ensayo fue de media hora, mientras que el
ensayo con 20% de alcohol fue de 4 horas. El ensayo se
realiz6 con isopropanol y una concentracién molar del
17% de alcohol, con una duracién de 4 horas.

Resultados y andlisis

En la Tabla 2 se presentan los ensayos efectuados con los
resultados obtenidos.

Se puede observar que el potencial de carbono para los ensa-
yos con etanol fueron menores o iguales a las caracteristicas
iniciales del material, mostrando ser una sustancia
descarburizante y por tanto perjudicial para la carburizacién,
ademds de formar gran cantidad de hollin y algo de alquitran.

Tabla 2. Ensayos con varios alcoholes. Tiempo de
carburizacién 2 horas, temperatura de tratamiento 1183 K
(910 °C)

Los alcoholes isopropilico, n-propilico y terbutanol presen-
tan potenciales de carbono similares y profundidades de
capa cercanas; se diferencian en su distinta capacidad de
formacion de hollin y alquitrdn, donde el alcohol isopropilico
forma maés hollin y alquitrdn, seguido por el tertbutanol y
por Gltimo el n-propanol. De estos tres, el alcohol con
mejores propiedades carburizantes fue el n-propanol.

Figura 2. Capa carburizada del acero AlSI 1020 tratada con
isopropanol, por 4 horas. 100 X.

El segundo ensayo con isopropanol presenté6 mayor po-
tencial de carbono y mayor profundidad de capa debido

al mayor tiempo a que fue so-
metido el acero en el proceso

de carburizacién. A mayor tiem-
po de carburizacién la concen-

tracién superficial de carbono en

el acero se acerca més a la con-
centracién de la atmosfera.

El control de la atmdsfera fue

preciso y versatil, permitiendo

manejar concentraciones para
estos ensayos que variaron en-

tre el 17% al 96% molar de alco-
hol en nitrégeno. El reactor es

Con. Tiempo Poten. C Prof. " . s
Alcohol Alc. Res, (5) % micras Hollin y alquitran
Etanol 23 129 <0,005 0 Pequeia formaaon. dje Hollin.
No hay alquitran
Etanol 9% 6 0,254 44 Gran forn?a(/:lon de hollin.
Alquitrdn escaso
Metanol 18 14 0,824 78 Hollin escaso.
No hay alquitran
n-propanol 23 17 0,890 600 Gran formaaon.de/ hollin. Poco
alquitran
Gran formacién de hollin. Gran
Iso-propanol 20 18 0,786 540 cantidad de alquitran
Tert-butanol | 19 17 0832 | s00 | ©ranformacionde hollin Gran
formacién de alquitran
Iso-propanol 17 44 0,967 810 Gran forma.c)lon de hoI!m}. Gran
formacién de alquitran.
Metanol 2 60 0,772 100 Escasa formacién 'de, hollin. No
hay alquitran.

hermético; tiene un rango de
temperaturas de trabajo desde

Con. Alc.: es la concentracién molar de alcohol en la atmésfera
gaseosa.

Tiempo. Res.: es el tiempo en segundos necesario para renovar
el volumen de gases del horno.

Poten. C %, es el potencial de carbono.

Prof. micras: es la profundidad de la capa carburizada.

El metanol presenta buen potencial de carbono, pero al
comparar las profundidades de las capas obtenidas se
encuentra que independientemente del tiempo la capa
es muy pequefa, apenas de 100 micras, respecto de 550
micras en promedio obtenido con otros alcoholes con el
mismo tiempo de proceso. La formacién de hollin es
despreciable y no hay formacién de alquitran.
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300 K a 1273 K, y posee una zona isotérmica con una
variacién no mayor a 2 K., aunque los pequenos caudales
que maneja el reactor, presentan flujo laminar dentro del
horno generando perfiles radiales de concentracién, lo
que se evidenci6é en las probetas. La captura de
subproductos fue posible y no se observa presencia de
alquitranes en los gases después de atravesar los filtros.

Con los potenciales de carbono obtenidos en la mayorfa de
ensayos, el acero de bajo contenido de carbono, cuya cons-
titucién microscopica es ferrita con pequenas cantidades de
perlita, pasa a estar compuesto mayoritariamente en la
superficie por perlita, Figura 2.
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Conclusiones

El equipo tamafio laboratorio para tratamientos térmicos
con atmésfera controlada presenté un buen desempe-
fio y permitié obtener datos confiables y reproducibles,
mostrando el gran potencial que posee, lo que permiti-
rd realizar estudios profundos de los fenémenos relacio-
nados con la carburizacién.

En los ensayos realizados con cada uno de los alcoholes,
se encontro que:

El etanol es una sustancia que no carburiza, y en bajas
concentraciones descarburiza el acero y fomenta la for-
macién de hollin y alquitran.

El metanol provee una atmosfera carburizante pero no
penetra lo suficiente para formar capas profundas. Tiene
la ventaja de no formar hollin ni alquitran.

El alcohol n-propilico presenta buenos potenciales de car-
bono y una buena capa carburizada; sin embargo, fomenta
la formacién de cantidades considerables de hollin y de
alquitran, pero en menor magnitud que los alcoholes
isopropilico y el tertbutilico

El alcohol isopropilico es una sustancia que provee un buen
potencial de carbono y una capa carburizada importante,
mas la cantidad de hollin y alquitrdn formada es grande.

El alcohol tertbutilico provee una buena carburizacién
con buen potencial de carbono y una capa carburizada
importante aunque forma cantidades importantes de
hollin y alquitran.

Estos resultados son apenas una primera aproximacion a
los efectos que tiene cada uno de estos alcoholes en el
proceso de carburizacién y por lo tanto se requiere pro-
fundizar en cada ensayo y formular mezclas entre ellos
para mejorar las caracteristicas finales del acero.

Los métodos utilizados pueden mejorarse para cuantifi-
car el alquitran y el hollin y con ello poder tener un balan-
ce de masa del carbono.
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