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Resumen

Los aceros al Manganeso han sido ampliamente estudiados por sus
excelentes propiedades mecéanicas que los hacen idoneos para su aplicacion en
la industria automotriz. Estos aceros varian en un amplio rango entre el 5-30%
en peso de Mn, y dependiendo el porcentaje de este elemento es el mecanismo
de refuerzo que presenta durante la deformacion. Cuando el porcentaje de Mn
es menor al 15% se tiene la formacioén de martensita inducida por deformacién
(TRIP), y si es mayor al 22% se tiene la macla inducida por deformacion (TWIP).
Sin embargo, a pesar de que ambos efectos brindan excelentes propiedades
mecanicas, el acero TWIP es superior ya que tiene mayor capacidad de
absorcion de energia. No obstante, el alto contenido de Mn de los aceros TWIP
los vuelve costosos, ademas, a pesar de tener un limite elastico entre los 300-

500MPa, este se considera bajo para la industria automotriz.

Por estas razones en este trabajo se realizd6 una amplia investigacion,
ademas de simulaciones computacionales para determinar una composicién que
con medio contenido de manganeso genere el efecto TWIP, llegando a producir
un acero de composicion Fe-10,27%Mn-3,73%Ni-2,77%Al-0,28%C.

Mediante tratamientos de homogeneizacion, laminado en caliente y
recocido se obtuvieron distintas microestructuras con distintos tamafios de grano.
Donde los mejores resultados se obtuvieron del acero laminado a 800°C. Sin
embargo, se tuvo un porcentaje indeseado de martensita producto de los
tratamientos y esta afectd los ensayos de traccion. Aunque separando esta fase,
la matriz de austenita fue superior al 87% y durante los ensayos se evidencio la

generacion de maclas mecanicas caracteristicas del acero TWIP.
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1. Introduccion.

En la industria automotriz se ha ido innovando constantemente en la
produccién de nuevos materiales que presenten mejores propiedades mecéanicas
con el objetivo de disminuir el peso de las estructuras sin afectar su resistencia y
seguridad. Lo anterior, con la finalidad de optimizar el consumo de combustible y

disminuir la emanacién de gases de efecto invernadero [1].

Principalmente el estudio de estos nuevos materiales se ha centrado en
los aceros al Manganeso (Mn), los cuales combinan excelentes propiedades
mecanicas como lo son su alta resistencia, ductilidad y capacidad de absorcién
de energia [2]. Estas excelentes propiedades mecanicas se deben a mecanismos
de deformacién como lo son el deslizamiento de dislocaciones, la plasticidad
inducida por transformacion (TRIP por sus siglas en inglés) y plasticidad inducida
por maclado (TWIP por sus siglas en inglés) [2]. En el acero TRIP el mecanismo
de reforzamiento es la transformacion progresiva de austenita metaestable en
martensita tetragonal centrada en el cuerpo o hexagonal compacta, actuando la
martensita como barrera para el avance de las dislocaciones y aumentando asi
la elongacion y tasa de endurecimiento por trabajo [3]. Por otro lado, en el acero
TWIP el mecanismo de refuerzo es la macla inducida por deformacion, la cual
actla como un refinador de grano y se va reduciendo el camino de avance de

dislocaciones ya gue estas se anclan en los limites de macla [4].

Los efectos TWIP y TRIP pueden ocurrir individual o simultaneamente,
esto dependiente la energia de falla de apilamiento (EFA) [2]. Para la formacién
del efecto TWIP la EFA debe estar entre 15-45 mJ/m2 [9] [10] [5] y si es menor a
18 mJ/m2 se formara el mecanismo TRIP [8]. Cuando el valor de la EFA se
encuentra en lo rangos donde se puede producir TWIP y TRIP, estos

mecanismos de refuerzo coexisten tal como se muestra en la Figura 1.
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Figura 1. Cambio del mecanismo de deformacién por la energia de falla de
apilamiento. Metalografias referenciadas de: [9], [6]

El acero TWIP es el que se lleva mayor interés debido a que presenta una
alta tasa de endurecimiento por deformacion sostenida, lo que le da un mayor
alargamiento (sobre el 60%) y resistencia maxima a la traccion sobre los 1000
MPa [5] [6] [7], frente a un alargamiento cercano al 30% que presenta el acero
TRIP [8]. Esta alta tasa de endurecimiento por deformacion se debe a maclado,
ya que a medida que la deformacién aumenta, el numero de gemelos se
incrementa y a la vez su interaccién con las dislocaciones igual, lo que conduce

al endurecimiento del material.

Debido a sus propiedades, se espera que los aceros TWIP sean cada vez
mas utilizados en la industria del transporte ya que su superioridad ante otros

aceros y materiales es significativa, tal como se muestra en la Figura 2.
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Figura 2: Carta de materiales con comparacion en el rango de propiedades de
varios aceros. Fuente: [11]



Sin embargo, las composiciones establecidas inicialmente presentan un
limite elastico entre 200 y 500 MPa, lo que se puede atribuir a la fase blanda de
austenita [12]. Estos valores se consideran insuficientes para su aplicacion en la
industria automotriz [13]. Ademas, el alto contenido de Mn de estas aleaciones
hace que el costo sea mucho mas elevado que otros aceros utilizados en esta
industria y no se opte por ellos. Por ejemplo, se tienen los aceros doble fase [14],
[15].

Con el objetivo de resolver los problemas antes mencionados e impulsar
la aplicacién de estos aceros, en el presente trabajo se estudia y desarrolla un
acero estructural de medio contenido de Mn, con la adicion de aluminio, niquel y
carbono, que sea completamente austenitico y que obtengan el mecanismo
TWIP. Para determinar la composicidon quimica optima para que se genere el
efecto TWIP se hara uso de los softwares ThermoCalc y JMatPro. Por medio de
estos programas se obtendran los diagramas de fases y la EFA dependiendo del
porcentaje en peso de cada aleante.

Para aumentar el limite elastico del acero disefiado, se establece un
tratamiento termomecénico el cual consiste en un proceso de laminacion en
caliente y recocido, generando cinco condiciones, las primeras dos son la
laminacion a 800°C y 1000°C con una reduccion del 50% del area inicial y las
otras dos son las condiciones uno y dos, pero con un tratamiento de recocido de
recristalizacién a 850°C, ademas de una condicion cero del acero en estado de
homogeneizacion posterior a la colada. Todas estas condiciones con el objetivo
de tener diversas microestructuras y evaluar el desempefio de cada una de ellas

mediante ensayos mecanicos de traccion y compresion.



2. Fundamento teorico:

Estado del Arte

- Aceros al Manganeso

Los primeros estudios de aceros al Manganeso se registran en el afio 1882
por Robert Hadfield, quien logré un acero de matriz austenitica y excelentes
propiedades mecanicas que incluyen una excelente resistencia a la traccion,
ductilidad y endurecimiento por deformacion con un porcentaje de Mn entre el 12-
13% en peso y un porcentaje de Carbono del 1,2% en peso [16]. Sin embargo,
este acero presentaba inconvenientes que restringen su uso [16], por ejemplo,
presentan dificultad para ser maquinados en piezas que requieren alta precision.
Por esta razén han sido ampliamente estudiados y se ha variado la composicion
y tratamientos de procesamiento con varios microaleantes, dando paso asi a los
aceros avanzados de alta resistencia (AHSS por sus siglas en inglés) [17], que
corresponden a la segunda generacion de aceros. Los mecanismos de refuerzo
gue dominan principalmente los aceros al Mn son el deslizamiento de
dislocaciones, la plasticidad inducida por transformacion (TRIP) y la plasticidad
inducida por maclado (TWIP). Se ha reportado que el TRIP se puede observar
con un contenido de Mn por debajo del 15% en peso, pero debe ser superior al
28% en peso para conseguir el efecto TWIP completo [18]. En la Figura 3 se ven
las distintas microestructuras dependiendo el porcentaje de Mn, sin embargo, se
pueden tener microestructuras austeniticas con menor cantidad de manganeso
al afadir microaleantes [19]. En todas las condiciones se ve la presencia de
martensita, la cual es generada por el efecto TRIP y evidencia la facilidad para
gue se genere este efecto. Sin embargo, el acero TWIP es el que mas ha traido

la atencion de los metalurgicos por su aplicacion especial en la industria
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automotriz debido a su superioridad en resistencia maxima a la traccion,

deformacion total uniforme y su capacidad de absorcion de energia [20].

» q
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s

Figura 3: Micrografias de aceros con diferentes contenidos de Mn. Fuente: [19]

- Aceros de plasticidad inducida por maclado (TWIP)

El acero TWIP ha sido estudiado y desarrollado desde su invencién en el afio
2004 por Grassel y Formmeyer quienes observaron que se producia macla
inducida por deformacién a gran escala en la microestructura del acero TWIP al
controlar el campo austenitico y la energia de falla de apilamiento [4]. El principal
estabilizador de la austenita, el Manganeso (Mn), el cual se encuentra en
porcentajes entre 12 y 25% en peso siendo considerado un acero de alto Mn [9],
ademas de poseer otros elementos como el Carbono (C), Aluminio (Al), Silicio
(Si) y Niquel (Ni). Las propiedades de limite elastico, resistencia maxima a la

traccion y elasticidad del acero TWIP son debido al maclado inducido por



deformacion, y no a algun tipo de transformacion de fase. A medida que estos
aceros son sometidos a esfuerzos se activan los mecanismos de maclado y las
maclas actian como divisores de grano, produciendo un tipo de refinamiento de
grano y se comienza a reducir el camino libre medio al flujo de dislocaciones
moviles, dando lugar al endurecimiento por deformacion. Dicho patron sigue el
efecto Hall-Petch dindmico, Figura 4, el cual consiste en que se van formando
gemelos mecénicos a altas velocidades debido a la EFA en el rango de 15 a 45

mJ/m? a temperatura ambiente. [21]

Fuente de dislocacion Gemelo

A\: Camino libre medio de dislocacion

Figura 4: llustracion del efecto Hall-Petch dinamico. Fuente: [21]

La EFA depende Unicamente de la composicion quimica de la aleacion.
En diversos estudios se ha variado la composicion quimica de las aleaciones con
el cuidado de mantener la SFE en el rango para la generacion del efecto TWIP y
se han tenido propiedades mecanicas como la resistencia a la traccion sobre los
1000 MPa y alargamiento a la traccion hasta el 60%. Sin embargo, para su uso
industrial el limite elastico es bajo (200-500 MPa) [13], lo que lo limita debido a
gue este valor es inferior al minimo para una aplicacion anti-intrusion el cual es

de 600 a 700 MPa [22]. Estas aplicaciones anti-intrusion son importantes para la
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seguridad de los usuarios de los vehiculos ya que se evita la intrusion o

penetracion de elementos en la zona de los ocupantes o en el motor [23].

Una buena demostraciéon de alta ductilidad de este material se puede
observar en la comparacion de una prueba de abultamiento entre un acero TWIP
con composicion Fe-18%Mn-0.6%C-1.5%AIl y un acero ferritico libre de
intersticios estabilizado con Ti (Ti-IF) (ver Figura 5), siendo este ultimo

considerado uno de los aceros industriales mas conformables. [9]

(b)

Figura 5: (a) Prueba de abultamiento en acero ferritico libre de intersticiales
estabilizado con Tiy (b) acero TWIP con altura de cupula 31% mayor que en
(a). Fuente: [9]

El comportamiento evidencia una mejor capacidad de conformabilidad del
acero TWIP frente a un acero Ferritico considerado como uno de los mas
formables.



- Aceros de plasticidad inducida por transformacion (TRIP)

El acero de plasticidad inducida por transformacion tiene un contenido de
Mn entre 3-10% en peso, siendo considerado de medio 0 bajo manganeso [24]
[25]. Su matriz estda compuesta por las fases ferrita y bainita, ademas de
presentar una cantidad minima del 5% de austenita retenida, la cual, a medida
que aumenta la tensién producto de la deformacion se transforma
progresivamente en martensita y aumenta su resistencia y ductilidad. Avances
mas recientes han logrado mayores porcentajes de austenita retenida gracias a
los tratamientos de laminacion en caliente y recocido intercritico, lo que genera
una transformacion revertida de austenita a partir de martensita, en la region de
las fases a y y. De lo anterior se obtiene una mayor transformacion de austenita
retenida en martensita y con ello mejores propiedades mecéanicas [25]. Por
ejemplo, en un estudio donde se evaluaban las propiedades mecénicas de un
acero 0,1%C-5%Mn que fue sometido a laminacion en caliente a 600°C y luego
recocido a 650°C se obtuvieron excelentes propiedades mecéanicas de

resistencia maxima a la traccion de 859 MPa y elongacion del 36% [26].

El acero TRIP es considerado un acero avanzado de alta resistencia
debido a sus propiedades mecénicas, alcanzado resistencias maximas a la
traccidon cercanas a 1 GPa, y elongacion de hasta 25%, por lo que de igual forma
tiene aplicacion en la industria automotriz [27]. Sin embargo, estas mismas
propiedades generan problemas como encuellamiento, formacién de arrugas,
entre otros, durante su conformado para la produccién de autopartes

automotrices [28].



- Combinacién efecto TWIP/TRIP

Recientemente se han desarrollado aceros con medio porcentaje de Mn
(5-12% peso) los cuales estan compuestos por estructuras de ferrita y austenita.
El acero TWIP/TRIP queda con fracciones de austenita retenida la cual durante
la deformacion se transforma en martensita, obteniendo el efecto TRIP, y otro
porcentaje de austenita que tiene el efecto TWIP [29] [30] [31]. Estos aceros han
presentado excelentes propiedades mecanicas debido a la combinacion de
ambos efectos, ya que tanto las maclas como la martensita actian como barrera
para el avance de las dislocaciones. Para que ocurran ambos efectos la EFA
debe estar en el rango de 15-20 mJ/m? [1] y dicho valor se logra mediante la
composicién quimica. Para lograr el efecto TWIP/TRIP se realizan tratamientos
térmicos en el rango de temperatura donde coexistan las fases a y y, para lo cual
es fundamental el desarrollo de su diagrama de fases. Como ejemplo de esto
tenemos el estudio de Palma- Elvira y compafiia [30] donde se obtuvo que para
un acero Fe-9%Mn-0,14%C-2,02Ni-1,39Al1 el rango de temperatura donde

coexisten ambas fases es de 610-740°C.

- Aplicacion de los aceros TWIP.

Los aceros TWIP son disefiados generalmente para la industria automotriz
debido a su resistencia maxima a la traccion superior a 1000MPa y ductilidad
sobre el 50%, teniendo la capacidad de resistir las mismas cargas que otros
aceros, pero por menor seccion transversal o espesor de los componentes [32].
Estas propiedades los hace un material critico para la resistencia de automéviles
al momento de colisionar y ademas se reportan aplicaciones potenciales
antiexplosivas y antisismicas, como grandes cavernas y silos de lanzamiento de

misiles [33].



A lo largo de los afios se ha progresado en los conceptos de nuevos
materiales para la estructura de los automdviles, utilizando en esta cada vez mas
aceros de alta y ultra alta resistencia, tal como se muestra en la Figura 6. Como
ejemplo se tiene que una de las primeras aplicaciones automotrices de los aceros
TWIP incluyeron la viga del parachoques del Fiat Nuova Panda 2011, logrando
la reduccion del peso del vehiculo en un 28% y un 22% de ahorro de costos en
comparacion con su modelo anterior que utilizaba una combinacion de aceros
press hardening (PHS) y doble fase (DP) [19].

100%

80%

TWIP: TRIP 10% Hotforming
- Steel
/

20%
Mild
Steel

3%

Figura 6: Estructura del chasis de un automdvil, indicando las regiones de los

grados de acero utilizados con visién futurista del progreso del uso de

materiales avanzados. Fuente: [34]

Es importante recalcar que se utilizan aceros con mayor resistencia
mecanica en las zonas que requiere mayor absorcion de impacto para asi
mantener seguro a los ocupantes del vehiculo, ya que junto con disminuir el peso
no se puede disminuir la seguridad. En la Figura 7 se sefializan las resistencias
mecanicas que deben tener los componentes en la estructura del automovil, tanto

en el chasis como en la carcasa.
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Figura 7: estructura del chasis de un automovil, indicando las regiones de los

grados de acero utilizados con vision futurista del progreso del uso de

materiales avanzados. Fuente: [34]

Sin embargo, como se ha mencionado anteriormente, a pesar de las
excelentes propiedades de conformabilidad y absorcién de impacto, su uso se
limita debido al esfuerzo de fluencia deficiente. Por esta razon el acero TWIP no
se suele utilizar en las zonas donde se requiere mayor seguridad para los
pasajeros, ya que quedan expuestos a la intrusion de elementos durante el
eventual accidente.

Estas restricciones de limite elastico en general se han dado en los aceros
con porcentajes de Mn sobre el 20%, por ello la industria se esta orientando a
aumentar la resistencia a la fluencia de estos aceros por medio de la limitacion del
contenido de Mn hasta un 12% en peso como minimo y la cantidad de carbono
entre 0.4 y 0.9% en peso [35], ademas de la adicion de elementos aleantes. Sin
embargo, se tienen fases mas complejas, como lo son la ferrita, martensita y
bainita, o si se tuviese una estructura austenitica homogénea, la EFA seria menor

a 20 mJ/m?y como consecuencia se formaria martensita inducida por deformacion
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y se pierden las excelentes propiedades de elongacion que brinda el efecto TWIP

[4].

Energia de falla de apilamiento (EFA).

La EFA es el pardmetro clave para la formacion del maclado en los aceros
TWIP. El valor de la energia de falla de apilamiento depende de la composicion
quimica del acero y de la temperatura [36] [37], y dependiendo del valor de esta

son las propiedades mecanicas que se obtendran [38].

La EFA es la energia producida por la interrupcion de la secuencia de
apilamiento normal de los planos atoémicos (falla de apilamiento) en una
estructura cristalina compacta. La secuencia normal en una estructura cristalina
es ABC ABC ABC... en los planos (111) de la estructura cubica centrada en las
caras (CCCa), pero en esta secuencia ocurre una discontinuidad del tipo ABC AB
ABC... . Donde AB es un plano hexagonal compacto introducido entre los planos
CCCa, desplazando a los atomos de su posicion de equilibrio y generando un

desacomodo atdmico.

Dentro del plano cristalino la falla de apilamiento es formada por la
descomposicion de una dislocacién perfecta unitaria en dos dislocaciones
parciales de Shockley, siendo la EFA dependiente de la distancia entre estas
dislocaciones parciales, correspondiendo a una baja EFA una gran distancia

entre las dislocaciones parciales [39].

En los aceros bajo, medio o alto Mn los mecanismos de refuerzo son la
plasticidad inducida por transformacion (TRIP) con EFA <18 mJ/m?, donde el
mecanismo de refuerzo es la formacion de martensita € inducida por deformacion,
la plasticidad inducida por maclas (TWIP) con 18 mJ/m? < EFA <45 mJ/m? y el
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deslizamiento de dislocaciones con EFA = 45 mJ/m? [40] [41]. En la Figura 8 se

definen los mecanismos de deformacién que predominan en relacion con la EFA.

BAJA MEDIA ALTA
EFA EFA EFA
e.g.Ag e.g. Cu e.g. Al
:5 o Twinning Deshzamle.nto de dislocaciones
Q0 + Deslizamiento sin separar.
© + 4 . .
£ Desliz. de dislocaciones
- E 3
.g ol separadas. Formacion de micro-bandas
Q
0 50 100 150 200 250 300 350
Energia de falla de apilamiento, mJ/m?
TRIP TWIP . e MBIP-SBIP
Transformacion Deformacion ™~  Aumentando los contenidos Formacion de Bandas
Martensitica por Maclado de Mn y Al de corte

Figura 8: Dependencia del mecanismo de deformacion en funcion de la energia

de falla de apilamiento. Fuente: [36]

En cuanto a la temperatura, con el aumento de la temperatura de
deformacion, en algun tipo de conformado en caliente como por ejemplo
laminacion, el mecanismo de deformacion cambia de maclado a deslizamiento
de dislocaciones debido al aumento de la EFA. Algunos autores describen que
una temperatura a la que se ha logrado este cambio es a 300°C, donde la EFA

aumenta a 70-108 mJ/m? para varios aceros TWIP [42].

Mecanismo de maclado en aceros TWIP.

En los aceros TWIP como ya se ha mencionado el mecanismo de refuerzo
es la formacién de maclas mecénicas, generadas por desplazamientos atomicos

producidos por deformacion, o formadas después de un tratamiento térmico de
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recocido. Estas obstaculizan el movimiento de las dislocaciones, similar a los

limites de grano, asi como se mostr6 en la Figura 3.

Las maclas en la microestructura se identifican como sub-granos
estrechos con bordes rectilineos y paralelos que dividen el grano principal. Las
maclas tienen la misma composicion y estructura del grano austenitico, sin
embargo, lo que cambia es la orientacion de la austenita [39]. Este cambio en la
orientacion de la austenita es atribuido a la falla de apilamiento que genera la
alteracion en la estructura, y con esto se hace dependiente de la EFA. Cada
macla formada fuerza mayores elevaciones del esfuerzo aplicado para aumentar
la deformacion, siendo un mecanismo complementario al deslizamiento por lo
que el acero presenta el mismo endurecimiento que se generaria por el

deslizamiento [39].

Las maclas a nivel cristalografico estan dadas por un cambio en la
secuencia de apilamiento, tal como se muestra en la Figura 9, donde se generan
las regiones I, 1l y lll, teniendo la regién Il una orientacién de macla y esta

separada de las regiones | y Il por los limites de macla.

'
-A-B-C - -A-B-C-A —-C—-B-A-C—-B-A —C—B—A—E—C——A~B -C-A -8B -C-

7

Ilrmtas de macla

Figura 9: Falla en la secuencia de apilamiento. Fuente [43]

En la geometria de la estructura cristalina CCCa las maclas mecanicas
tienen un crecimiento predominante en la direccion [112], paralela a la

interseccion del plano compacto (111) con el plano (110). Siendo una direccion
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perpendicular al plano (111), dando lugar a la morfologia de placa, tal como se
muestra en la Figura 10. [43]

Region de
maclaje.

Plano de e
papel (110)
Direccion de
maclaje [112]

Plano de
maclaje (111)

Figura 10: Formacion de una macla de deformacion al aplicar un esfuerzo.
Fuente [36]

Al aumentar el nivel de deformacién en los aceros TWIP se va activando
aun mas el mecanismo de maclado y con esto aumenta la densidad de maclas
de deformacion. En la Figura 11 se observa la metalografia de un acero TWIP
tradicional a distintos porcentajes de deformacion y se evidencia el aumento de
la densidad de maclas de deformacion.
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Figura 11: Micrografias Opticas de acero TWIP tipico (a) sin deformacion,
(b)18% de deformacion, (c) 26% de deformacion, (d) 34% de deformacion (las

flechas rojas sefializan las maclas). Fuente [39]

Influencia de los elementos aleantes.

Para conseguir una microestructura completamente austenitica y la EFA
en el rango antes mencionado, se debe estudiar la composicion quimica de la
aleacion [38]. Los primeros aceros TWIP estudiados tienen como Unico
estabilizador de la austenita el Mn. Por ejemplo, en el sistema binario Fe-Mn se
necesita cerca de un 30% en peso de Mn para conseguir la fase austenita
metaestable a temperatura ambiente, y en el sistema ternario Fe-Mn-C con tan
solo la adicién de un 0,6% en peso de C se puede estabilizar la austenita a
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temperatura ambiente para contenidos minimos de 12% en peso de Mn [44]. Sin
embargo, si el contenido de Mn es bajo la EFA < 18 mJ/m?, por lo que se limita
el contenido de Mn a un minimo de 18% en peso aproximadamente para superar
ese valor. El porcentaje carbono se recomienda con un maximo de 0,6% en peso

para evitar la precipitacion de carburos. [44]

En la actualidad los aceros TWIP incluyen como aleantes el Al y Si para
mantener la EFA en los valores oOptimos. Y ademas se han reportado
microaleaciones de los elementos Cr, Ni, Cu, Nb, V, Tiy Ce con el objetivo de

mejorar aun mas las propiedades mecanicas y conformabilidad [45] [36] [8] [46].

A continuacion, se dard a conocer la influencia de cada uno de los

elementos aleantes en la metalurgia, EFA y propiedades mecéanicas del acero.
- Manganeso:

El manganeso cumple la funcién de estabilizar la austenita a temperatura
ambiente y controlar la transformacion de austenita en martensita. Esto es que a
medida que aumenta el contenido de Mn, la temperatura para que ocurra la
transformacién martensitica baja de los 0°C, lo que también tiene relacion con la
EFA [44]. La EFA tiene una dependencia no lineal con el Mn, asi como se observa
en la Figura 12, donde se grafica el sistema Fe-Mn, Fe-Mn-C, Fe-Mn-Al-C y junto

con ello se ve la influencia de los demas aleantes con la SFE.
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Figura 12: Dependencia de la SFE con el contenido de Mn. [44]

Por ejemplo, en un estudio realizado por Jin-Kyung Kim y B.C. De Cooman
[47] se fabricaron aceros Fe-x%Mn-0.6%C-x%Al, variando los contenidos de Mn
y Al entre 12-18%en peso y 0-3%en peso respectivamente. Del estudio, al
aumentar el contenido de Mn hasta un 18%en peso, aun se tenia que la EFA era
menor a 18mJ/m? y habia una muy leve formacion de martensita € y maclas
inducidas por deformacién propias del efecto TWIP/TRIP. Esto quiere decir que
al aumentar el contenido de Mn la EFA aumenta, pero se necesitan porcentajes
sobre el 22% en peso para que predomine el efecto TWIP [44]. Por esta razon se

requiere utilizar otros aleantes para aumentar la EFA.
- Aluminio:

En los aceros TWIP el aluminio es utilizado principalmente para aumentar
la EFA. Como por ejemplo se ha estudiado su efecto en un acero Fe-18%Mn-
0.6%C que posee una EFA de 13+ 3 mJ/m?y con la adicién de 1% en peso de

Al esta aumenta aproximadamente en +11,3 mJ/m? [48]. Otros autores
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mencionaron otras composiciones donde con adicién de 1.5y 3% en peso de Al

la SFE aumenta aproximadamente +8.6 mJ/m? por cada 1% en peso de Al [47].

Sin embargo, se informo que la adicion de Al genera una disminucién de
la resistencia maxima a la traccion y alargamiento total, ademas de un leve
aumento del esfuerzo de fluencia, por lo que se concluye que el Al disminuye la
tasa de endurecimiento por trabajo debido al aumento de la EFA [47]. Ademas,
el Al provoca que se estabilice la austenita debido a que es un elemento de
refuerzo de solucién solida, que inhibe la transformacion por deformacién

austenita en martensita o’ [49], [50].
- Carbono:

En los aceros TWIP el carbono C es pieza clave, debido a que este
aumenta el pardmetro de red, aumenta la estabilidad de la austenita en relacion
con la martensita €, aumenta sustancialmente la EFA (siendo el cambio mas
notorio a menor contenido de Mn) y presenta un fuerte endurecimiento por
solucién solida. Lo anterior debido a que el C ocupa sitios intersticiales
octaédricos en la estructura cubica centrada en las caras (CCCa) y estos se

mueven a sitios tetraédricos en la region maclada [44].

Cuando el contenido de carbono es menor a 0,4% en peso, este difunde
fuera del plano de falla de apilamiento y se genera una disminucion en la EFA
[44]. Algunos autores mencionan que contenido del 0.6% en peso de C es
suficiente para obtener una microestructura de austenita libre de carburos

uniforme, lo que evita la formacion de martensita [39].

- Silicio:

Porcentajes minimos de silicio (Si) son necesarios, ya que si el porcentaje

en peso de silicio es menor al 0.1% se produce un decrecimiento en la fluidez del
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material durante la colada, lo que dificulta su vaciado y fluidez dentro del molde
[36].

En cuanto a las propiedades mecanicas, el Si es un estabilizador de la
fase ferrita (CCCu) y genera disminucién de la EFA de hasta -4 mJ/m? por cada
1% en peso de Si [4] lo que provoca velocidades menores de recristalizacion
mecanica de la austenita [36].

En algunas aleaciones se han utilizado contenidos de Si entre 1y 2% en
peso para incrementar moderadamente el esfuerzo de fluencia. Sin embargo, no
es recomendado ya que una menor EFA dificulta la formacion del maclado.
Ademas, cuando se adicionan porcentajes por encima del 2.2% en peso de Si

ocurre una perdida abrupta del limite de fluencia. [16]

- Niquel:

El niguel (Ni) ayuda a estabilizar la fase austenita (CCCa) a temperatura
ambiente [45]. También, el Ni ayuda a suprimir la precipitacién de carburos
laminares, los cuales son propensos a formarse a temperaturas entre 300°C y
550°C, por lo que de igual forma ayuda a retener las propiedades magnéticas del
acero [16]. Los autores Rajib Kalsar et al. [51] estudiaron un acero Fe-12Mn-
0.5C con adicién de 4.8% en peso de Ni, y obtuvieron que al afiadir Ni se obtenia
una mayor fraccion de maclas de recocido y cuando era sometido a laminacion
también la fraccibn de macla era mas alta, por lo que este acero exhibié una

ductilidad muy alta (elongacion de 74 + 5%).

En cuanto a la EFA, Cooman B. D. [49] informd que cuando el Ni esta
ubicado en el plano de falla de apilamiento aumenta la EFA en +10 mJ/m? por

cada 1% en peso de Ni.
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Efecto del tamafo de grano en aceros TWIP.

En los aceros TWIP como se ha mencionado el mecanismo de refuerzo
se debe a la formacion de maclado mecéanico que anclan las dislocaciones,
reduciendo el camino medio de estas y obteniendo asi un efecto de refinamiento
de grano dinamico [52]. Este efecto genera el endurecimiento y plasticidad
inducida por deformacion, lo que aumenta la resistencia maxima a la traccion y
elongacion. Sin embargo, el bajo limite elastico de estos aceros ha sido un
problema, por lo que se han buscado formas de solucionar este problema
mediante la disminucién del tamafio de grano, lo que se puede lograr por
tratamientos de laminacién en caliente o laminacion en frio y recocidos de
recristalizacion [53] [52] [54]. En investigaciones se observaron resultados
positivos con la disminucion del tamafio de grano ya que el esfuerzo de fluencia
aumentaba a medida que decrecia el tamafio de grano [52]. Sin embargo, la
disminucién del tamafio de grano disminuye en parte la generacion de maclas
[52]. Esta disminucion del maclado trae consigo que las maclas sean mucho mas
delgadas en los granos mas pequefios y en consecuencia un endurecimiento por

deformacion mayor [55].

Por ejemplo, K.M._Rahman et. al. [52] estudiaron un acero TWIP de
composicién quimica Fe-15%Mn-2%AI-2%Si-0.7%C con 5 tamafios de grano
diferentes, los cuales se obtuvieron por laminacion en frio y recocido. Estos
tamanos de grano oscilan entre los 0,7 a 84 ym y se realizaron ensayos de
traccion para evaluar su comportamiento, los cuales se muestran en la Figura 13,

donde se observa un aumento en las propiedades mecanicas del acero.
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Figura 13: Curvas esfuerzo - deformacion del acero Fe-15%Mn-2%Al-2%Si-

0.7%C con distintos tamafios de grano. Fuente [52].

Del estudio se obtuvo que cuando hay mayor tamafio de grano la tensién
para la formacién de maclas es menor, por lo que es mas facil la formacién de
estas. Sin embargo, estos gemelos son mas gruesos y oponen menor resistencia
a la fluencia y a la traccion, aunque la elongacién es mayor. Otros autores
también estudiaron la influencia del tamafio de grano en las propiedades de un
acero TWIP con 22% en peso de Mn, llegando a resultados similares, obteniendo

mayores esfuerzos a menor tamafo de grano [32].
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Tratamientos térmicos y termomecanicos

La pieza una vez fundida debe ser sometida a tratamientos térmicos para
tener las propiedades deseadas y también para dar forma a productos. En los
aceros TWIP de medio Mn generalmente pasan por un proceso de austenizado
u homogenizacion, con el objetivo de obtener una estructura 100% austenitica y
con un tamafio de grano homogéneo, a temperas entre los 1000-1200°C por
aproximadamente tres o cuatro horas con posterior enfriamiento en agua [28],
[56]. Posteriormente en ocasiones se realiza laminado en frio con un posterior
recocido de recristalizacion para acondicionar el acero [57], [52]. Sin embargo,
este procedimiento no es muy aplicable a nivel industrial debido a su complejidad.
Otros autores han estudiado la laminacién en caliente del acero TWIP con
diferentes temperaturas de laminacion [58], [59], [60]. Los rangos de temperatura
consideran las temperaturas de recristalizacion dinamica y de la formacion de
maclas de recocido. De estos tratamientos se lograron buenos resultados y
propiedades mecanicas, ademas de mayor simplicidad en una eventual linea de
produccién. Vladimir Torganchuk et al. [53] estudiaron las propiedades
mecanicas de un acero laminado en temperaturas que variaban entre los 500°C
y 1100°C y se evidencia que cuando laminacién se realiza sobre los 900°C el
acero tiene una microestructura completamente recristalizada. Lo anterior genero
granos equiaxiales y de mayor tamafo, y se tuvo un menor endurecimiento por
deformacion y esfuerzo de fluencia (<400MPa), aunque mayor elongaciéon. Sin
embargo, cuando la temperatura de laminacién es menor, el endurecimiento por
deformacion aumenta y existe una mayor densidad de dislocaciones. Debido a
esto se genera una mayor fuerza impulsora para la nucleacién de granos mas
pequefos, por lo que se obtiene menor tamafio de grano, pero mayor
heterogeneidad de grano producto de que la recristalizacion es parcial. Esta
disminucién en el tamafio de grano, acompafiada de la alta densidad de

dislocaciones presente hace aumentar el limite elastico del acero, aunque no
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obstante la elongacién es menor y esta es reducida desde un 80% hasta un 30%
aproximadamente. Otros autores obtuvieron resultados similares [54] [61].
Algunos estudios ademas incluyen un recocido de recuperacion o recristalizacion
para lograr una buena combinacién entre ductilidad y resistencia [62]. Por esta
razon es importante estudiar un punto medio donde se obtengan buenos

esfuerzos, tanto de fluencia como de ruptura, y una elongacion considerable.

Propiedades mecanicas

Para determinar las propiedades del acero es necesario realizar ensayos
mecanicos. Se tienen dos tipos de ensayos, los destructivos y los no destructivos.
En los ensayos no destructivos no se alteran de forma permanente las
propiedades del material en estudio, por ejemplo, se tienen los liquidos
penetrantes, ultrasonido, Rayos X, entre otros. Y en el ensayo destructivo si se
generan dafios irreversibles en la pieza, teniéndose entre estos ensayos de

traccidén, compresion, resistencia al impacto o Charpy, entre otros.

En este estudio se realizaran ensayos de compresion y de traccion. Estos
ensayos se basan en las normas ASTM E9 y ES8, respectivamente y de ellos se
obtienen valores de esfuerzo de fluencia o limite elastico, resistencia méaxima a
la traccion y compresion, respectivamente y elongacién del material hasta el
punto de rotura. El esfuerzo de fluencia se define como el méximo esfuerzo que
resiste el material sin presentar deformacion plastica. Y la resistencia maxima a
la traccion y compresién se define como el maximo esfuerzo que resiste el

material en deformacién plastica sin generar la fractura y rotura de este.

De los ensayos de traccion y compresion se pueden obtener las curvas de
endurecimiento por deformacion. Como se ha mencionado anteriormente, dicha

propiedad es la que le atribuye las excelentes propiedades mecéanicas al acero
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TWIP. La tasa de endurecimiento por deformacion ha sido estudiada por varios
autores debido a la diferencia en el comportamiento que presentan los aceros
que generan maclado con aquellos que tienen como Unico mecanismo de
deformacion el deslizamiento de dislocaciones [19]. En los aceros TWIP el
maclado actia como barrera para el movimiento de las dislocaciones, y a medida
gue el acero se va deformando, aumentan estas barreras y el acero presenta aun

aumento de la dureza sin sacrificar la ductilidad.

Simulacion computacional

Como softwares de simulacion computacional los mas utilizados son el
ThermoCalc y el JMatPro. El primero, utiliza la metodologia CALPHAD, con la
cual se pueden predecir las propiedades termodinamicas de sistemas de
materiales multicomponentes. Lo anterior se basa en la minimizacién de la
energia libre de Gibbs, mediante la asignacion de una ecuacion a cada fase. La
energia de Gibbs se define como un polinomio que incorpora la composicion
quimica y la temperatura de un material. Esta cantidad desempefia un papel
fundamental en la termodinamica computacional porque abarca y describe todas
las propiedades termodinamicas de dicho material [63].

La efectividad de la metodologia CALPHAD depende de la base de datos que
utilice para definir la energia libre de Gibbs ideal, de elementos puros, y la de
exceso. Definiéndose la primera como la energia libre que se tendria en
condiciones de presion y temperatura ideales. Para los elementos puros, la
energia libre de Gibbs toma un valor de cero ya que considera el estado mas
estable del elemento. Mientras que la energia libre de exceso se entiende como

la diferencia entre el valor ideal y el real [64].
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Por medio de este programa se pueden obtener diagramas de fase
multicomponente, propiedades termodinamicas de entalpias, potenciales
quimicos, capacidades calorificas, etc., microsegregacion durante solidificacion,
fracciones de fase de equilibrio y composicion en funcién de la temperatura para
materiales multicomponentes, entre otros [65]. Mediante el diagrama de fases se

puede conocer el estado de equilibrio de una aleacion. [66]

JMatPro igualmente es un software que calcula una amplia gama de
propiedades de los materiales y esta especialmente disefiado para aleaciones
multicomponente utilizadas en la industria. Utilizando JMatPro se pueden hacer
calculos para equilibrios de fases estables y metaestables, comportamiento y
propiedades de solidificacién, propiedades mecanicas, propiedades termofisicas,

fisicas y quimicas, y transformaciones de fase. [67]
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3. Hipotesis

El control adecuado de Mn, Ni, Al y C permite generar un acero de medio
Mn (<11% en peso) con matriz austenitica en un amplio rango de temperatura y
mecanismo de plasticidad inducida por maclado mediante el control de la energia
de falla de apilamiento. Ademas, el control adecuado del tamafio de grano
mediante los tratamientos térmicos permite un control sobre la activacion de las

maclas y esfuerzo de fluencia.

4. Objetivos

Objetivo general:

Desarrollar una aleacion de medio contenido de Manganeso (Mn) con la
adicion de Aluminio (Al), Niguel (Ni) y Carbono (C) como aleantes, que presente
el efecto de endurecimiento por deformacion TWIP (plasticidad inducida por

maclas).

Objetivos especificos:
- Diseflar una aleacion de medio contenido de Mn que presente mecanismo

TWIP, con fase austenita estable y sin formacién de fases secundarias.

- Producir las aleaciones disefiadas mediante fusion en horno de induccion al
vacio y tratamientos termo-mecénicos con el fin de controlar el tamafio de grano

final.

- Caracterizar la microestructura del material mediante microscopia optica y
electrénica de barrido, y evaluar su correlacion con el comportamiento mecéanico

y los mecanismos de deformacion propuestos.
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5. Método experimental

Disefio de la composicion quimica.

De las investigaciones analizadas hasta este punto, se complementa la
hipétesis de poder desarrollar un acero TWIP con medio contenido de
manganeso y que pueda desarrollar propiedades mecéanicas competitivas en
comparacion a las investigadas. Mediante el estudio del efecto de los elementos
aleantes sobre la estabilidad de la fase austenita y el control de la EFA, se

establece la siguiente composicién quimica de disefio:
Fe-9%Mn-4%Ni-3%Al-0.3%C-0.2%Si.

Para la formulacidon de la composicion quimica se utilizaron como
principales estabilizadores de la fase austenita el Mn y el Ni, y su efectividad se
comprobd mediante la simulacién computacional con ThermoCalc. Sin embargo,
al calcular el valor de la EFA, este valor se encontré debajo de los valores
buscados para que se genere el mecanismo TWIP (20-35 mJ/m?). Por esta razoén,
se agregd un porcentaje de aluminio para aumentar dicho valor y asi asegurar la
obtencién del maclado mecanico. Se afiade un bajo porcentaje de carbono para
evitar la generacion de carburos que pueden fragilizar la aleacion. Finalmente se
afiade un porcentaje de silicio para tener una buena fluidez del material durante
la colada. La composicion final de disefio se introdujo en los softwares
ThermoCalc y JMatPro y se comprobd que se tenia una amplia region de fase
austenita estable, y la EFA en el rango 6ptimo para la generacion del efecto
TWIP. Cabe mencionar que posterior a la fundicion se realizaran nuevamente los

diagramas de fase y céalculo de la EFA con la composicion final obtenida.

28



Procedimiento de Fundicion.

- Balance de masa

En el proceso de fundicion se utiliz6 como materia prima una palanquilla
de acero ASTM 1005, acero ASTM A36, Ferro Manganeso de alto y de medio
contenido de Carbono, Niquel puro y Aluminio grado AA1100. El porcentaje en

peso de cada constituyente se puede observar en la Tabla 1.

Tabla 1. Porcentaje en peso de cada constituyente del acero

Aleante %C  %Si  %Mn  %Cr %P %S %Al %Ni  %Cu  %Fe

Aluminio - 0,4 0,05 - - - 98,95 - 0,2 0,4
AA1100
Niquel puro - - - - - - - 99 - -
FeMn (STD) 0,97 0,15 79,62 - 0,21 0,017 - - - 19,41
medio C
Acero 0,05 - 0,2 - - - - - - 99,72
0,05%C
Plancha 0,18 0,52 1,15 0,33 0,018 0,004 - - 0,2 98,5
acero A36
FeMn (STD) 7,5 - 85 - - - - - - 16,5
alto C

- Preparacion de Crisol:

Para introducir los constituyentes al horno y que se soporte la temperatura
de fusién del acero (aproximadamente 1600°C), se fabricd un crisol a partir de
cemento refractario Magnesita con agua en un molde metélico. El Crisol es
fabricado por un método convencional, donde en primer lugar se monta y lubrica
el molde metélico con vaselina, luego la Magnesita se mezcla con agua y se
deposita al interior del molde. El molde es secado durante 8 horas a temperatura
ambiente para obtener una calidad adecuada en verde y realizar el desmoldaje
sin riesgo de fisuracion, Figura 14. Posteriormente, se incorporé el crisol a un
ciclo de sinterizacion en el cual se calento el horno con una velocidad de 56°C/h

hasta 450°C con mantencion de 1 a 30 minutos, seguido de un calentamiento a
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100°C/h hasta 950°C con mantencion por 30 minutos, y finalmente se deja enfriar
el crisol en el horno. La idea de las rampas lentas de calentamiento es evitar el
agrietamiento del crisol.

&

Figura 14: (a) vista frontal del molde (derecha) y del crisol (izquierda), (b) vista superior
de (a)

- Fundicion:

La fundicion se llevo a cabo en un horno de induccién de alto vacio
VOGELE APPARATEBAU, ver Figura 15, a aproximadamente 1600°C en una
atmosfera controlada para evitar la presencia de oxigeno que puede formar MnO,
ademas de la formacién de otras inclusiones no metélicas que generan fragilidad
en la aleacion.
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Figura 15. Horno de induccion de alto vacio VOGELE APPARATEBAU

- Vaciado:

Finalmente, el producto fundido fue vaciado en una lingotera metalica con

capacidad de 5 kg, obteniendo un lingote del acero buscado.

Composicion quimica obtenida.

Mediante el método de espectroscopia de emision éptica se analizd una
seccién del acero obtenido y se tuvo la composiciéon que se muestra en la Tabla
2.

Tabla 2. Composicion quimica obtenida.

Aleante C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Co Fe

% en 0.28 0.23 10.27 0.035 0.0015 0.163 0.0081 3.72 2.77 0.0287 Bal.
peso
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Calculo de la energia de falla de apilamiento (EFA).

La energia de falla de apilamiento se obtuvo mediante la composicion
quimica detallada en la Tabla 2. El calculo de la EFA se realiz6 utilizando el
software JMatPro, siendo esta de 33.1 mJ/m? a temperatura ambiente. Por lo que

se encuentra en el rango para que se genere el efecto TWIP.

Simulacion computacional de composicion obtenida.

Con la composicion quimica obtenida, detallada en la Tabla 2, se genero
el diagrama de fases de la aleacion mediante el software TermoCalc, ver Figura
16. Del diagrama de fases se tuvo que para un contenido de carbono de 0,28%
en peso la microestructura es completamente austenitica en el rango aproximado
de 750 - 1480°C. Este es un amplio rango en el que se puede realizar el

tratamiento térmico de homogenizacion para tener 100% la fase austenita.
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Figura 16. Diagrama de fases desarrollado por TermoCalc

Tratamiento termomecanico.

Para comenzar a trabajar el acero, el lingote obtenido fue seccionado en
tochos de 60x30x30 mm. Posteriormente, se les realizé un tratamiento de
homogeneizado a 1150°C por 3 horas, seguido de un enfriamiento rapido en
agua para evitar la precipitacion de fases indeseadas que se forman a
temperaturas bajo los 750°C. El tratamiento de homogeneizacion se realiza para
eliminar la segregacion del manganeso y obtener una estructura completamente

austenitica.
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Los tochos del acero en estado de solubilizado se consideraran como el
estado inicial, del cual se seguiran 4 tratamientos distintos. En el primero se
realizara laminacion en caliente a 1000°C con una reduccion del 50%, con el
objetivo de tener un tamafio de grano homogéneo, seguido de un enfriamiento
en agua. El segundo sera laminado con la misma reduccion, pero a 800°C con el
objetivo de tener una microestructura parcialmente recristalizada, y también
enfriado en agua. Para las otras dos condiciones se les realiz6 un recocido de
recristalizacién a 850°C a los aceros laminados a 800°C y 1000°C, con el objetivo
de homogeneizar las microestructuras, como se muestra en la Figura 17. Los
rangos de temperatura de trabajo se basaron en los resultados de la simulacion
del diagrama de fases para siempre encontrarnos en la region donde la austenita
es estable.

2 hrsa 1000°C 50% Reduccién

: Recocido 2hrs a 850°C
Enfriamiento
en agua
2hrsa800°C  50% Reduceién |:>

f \ Enfriamiento Erl:farlﬁrﬂlemo
en agua gua

Enfriamiento en agua

1150°C por 3 horas

Figura 17: Esquema tratamiento termo-mecanico.

Caracterizacion microestructural y mecanica.

La microestructura de cada una de las muestras obtenidas se caracterizé
mediante microscopia Optica y electronica de barrido, utilizando un microscopio
de la marca LEICA DMi8 M y JSM-6010PLUS/LA (JEOL), respectivamente. Para
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ambos ensayos la preparacion metalogréafica consistio en lijar las muestras en la
secuencia de lijas G240, G320, G400 y G600 y luego fueron pulidas a espejo con
pasta de alumina (AlOz2), tal y como especifica la norma ASTM E3. Para el ataque
quimico se utilizé Nital al 3% por 40 segundos + solucion de Vilella por 20
segundos. También se tomaron muestras para realizar difraccion de rayos X

(DRX) con el fin de identificar los planos cristalinos presentes en la aleacion.

Para conocer las propiedades mecanicas de cada acero se realizaron
ensayos de traccion, para los cuales se mecanizaron probetas acorde a norma
ASTM E 8, cuyas dimensiones se esquematizan en la Figura 18 para la condicién
de solubilizado, laminado a 800°C y 1000°C. Para las condiciones de laminado a
800°C con recocido y laminado a 1000°C con recocido se mecanizaron probetas
cilindricas. Las probetas fueron disefiadas de tal forma que la direccion de
traccion sea paralela a la de laminacion. También se realizaron ensayos de
compresion uniaxial, para los cuales se fabricaron probetas cilindricas de 9 mm
de largo y 6 mm de diametro. Finalmente se tomara la derivada de las curvas de
compresion o traccién con respecto a la deformacion para obtener la tasa de

endurecimiento por deformacion.

60 mm

14 mm 26 mm 14 mm 4 mm

6 nun |12 mm

AN K

_4& ™~

Figura 18: Dimensiones probetas de traccion planas.
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6. Resultados y discusiones

Caracterizacion microestructural.

El acero resultante presenta una cantidad de inclusiones no metalicas del
tipo oxido globular de serie fina del tipo 3, segun la norma ASTM E45. En la Figura

19 se muestra una metalografia de las inclusiones del acero.
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Figura 19: Cuantificacion de inclusiones en el acero obtenido.
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Los resultados de microscopia éptica del acero en todas las fases de su
tratamiento se muestran en la Figura 19, de estos resultados se evidencia el
efecto del tratamiento termomecanico en el tamafio del grano del acero, lo que
era esperado. El tamafio de grano fue medido con la aplicacion Leica Application

Suite version 4.9.0, teniendo como resultados los que se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3. Tamafios de grano promedio.

Condicion Tamafio de grano promedio
Solubilizado 345,8+10 um
Laminado a 800°C 12,9+ 10 ym
Laminado a 1000°C 54 +3 um
Laminado a 800°C con recocido 20,6 + 10 ym
Laminado a 1000°C con recocido 50,4 + 10 ym

En Fig. 20(c) se aprecia una combinacibn de granos austeniticos
equiaxiales y alargados debido a la recristalizacidon parcial causada por
temperatura de laminacion a 800°C. Ademas, se observan maclas mecanicas y
de recocido producto de la laminacion en caliente al igual que en (d). Sin
embargo, en (d) la microestructura es practicamente equiaxial ya que la
temperatura de laminacibn aumenta hasta 1000°C, aunque igual hay
heterogeneidad. Para (e) y (f) la microestructura es completamente equiaxial y el
tamafio de grano homogéneo debido a la recristalizacién y engrosamiento del
grano. En (f) se aprecia una leve disminucion en el tamafio de grano comparado
con su predecesor (d), lo que se puede atribuir al crecimiento de los granos
pequefios y a la nucleacion de nuevos granos en los limites de macla ya que

existe una mayor fuerza impulsora en esas zonas.
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200 um 200 pm

Figura 20. Metalografia del acero TWIP con cada tratamiento térmico. (a) As Cast,
(b) solubilizado, (c)Laminado a 800°C, (d) Laminado a 1000°C, (e) Laminado a 800°C
con recocido a 850°C y (f) Laminado a 1000°C con recocido a 850°C.
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Sin embargo, también en otras secciones del lingote se encontrd la
presencia de martensita o’, apareciendo de forma indeseable ya que siempre se
trabajo en los rangos de temperatura donde la austenita es estable y se encuentra
en su 100%. La martensita fue identificada por microscopia Optica, DRX y
microscopia electrénica de barrido (MEB) en todas las condiciones de tratamiento
térmico y termomecanico. Por ejemplo, en la Figura 21 se muestra la martensita
presente en la matriz de la condicion laminada a 800°C. Algunos estudios sobre
aceros TWIP/TRIP [68] sugieren que la martensita presente se puede deber a la

segregacion del Mn.

;\ [ \":,;\‘ & .m, = - : ." AT n % gIIEI:IA-ZS::C WD10mm $S40 x650 Zﬂum“ —
Figura 21: Martensita en matriz del acero TWIP, (a) metalografia y (b) imagen

MEB.

En la Figura 22 se muestra un Mapeo elemental por microscopia
electrénica de barrido, donde se identifica una leve segregacion de manganeso,
ademas de una clara segregacion de aluminio, junto a segregaciéon de Ni en

menor cantidad.
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L 1 20 pm Mn K L 1 20 um Ni K
Figura 22: Mapeo elemental por microscopia electrénica de barrido MEB con

elementos principales de la aleacion: (a) imagen MEB, (b) Al, (c) Mn y (d) Ni.

También cabe destacar que en los bordes de los lingotes se observé una
capa homogénea de 350um aproximadamente de martensita a’. Posiblemente se
genero producto de la descarburacion superficial [68]. Sin embargo, esta capa no
es de interés en este estudio debido a que para la fabricacidén de las probetas es
eliminada. En cambio, la martensita presente en el centro del lingote si es de

interés debido a que puede interferir en los resultados al no haber logrado una
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microestructura completamente austenitica. Como se informé en un estudio [29],
durante la deformacidon plastica se desarrollaron luxaciones de alta densidad
tanto en los limites como en los listones de martensita, lo que indica que debe
producirse un endurecimiento por dislocacion significativo. Lo anterior puede
interpretarse como la generaciéon anticipada de fracturas en el acero, y ademas
como la distribucion de esta martensita es heterogénea y no controlada, se
pueden tener propiedades mecanicas anisotropicas y se afecte la resistencia o
el alargamiento uniforme [69].

Con la aplicacion Leica Application Suite version 4.9.0, se calculd
mediante la identificacién de fases el porcentaje de martensita a’ presente en el
centro del lingote, obteniéndose los resultados de la Tabla 4, se excluye el

contenido en el estado as-cast debido a la sensibilidad de la aplicacion.

Tabla 4. Porcentaje de martensita en la aleacion.

Austenita % Martensita o’ %
Solubilizado 94,98 501+15
Lam. a 1000°C 89,08 10,91 + 4,6
Lam. a 800°C 87,32 12,67 £ 1,5
Lam. a 800°C ¢/R 92,95 705+1
Lam. 1000°C c/R 92,01 7,98+1

De la tabla 3 se evidencia que el tratamiento de solubilizacion no fue
suficiente para eliminar la martensita y obtener una estructura completamente
austenitica. Lo anterior debido probablemente a que el tiempo de solubilizacién
fue insuficiente, y los elementos Mn y Al que tienden a segregarse durante la
fundicion [70] [71], no tuvieron el tiempo suficiente para disolverse

completamente en la matriz y entrar en soluciéon solida con esta.

La presencia de martensita se puede deber por la segregacion de los

elementos Mn, Al y Ni que genera zonas empobrecidas de estos elementos, lo
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gue generd variaciones localizadas de la energia de falla de apilamiento, y al
tener zonas con menor EFA se favorece la transformacion martensitica [72]. Por
ejemplo, solo el hecho de la segregacién de Al ya genera un desequilibrio debido
a que en estos aceros el Al estabiliza la fase de austenita al aumentar la EFA
[70].

Al realizar la laminacion en caliente y temple en agua, el porcentaje de
martensita aumentd, lo que concuerda con estudios sobre aceros de medio

contenido de manganeso [29], [73].

Posteriormente, al realizar el recocido de recristalizacion y tener un
reajuste atdmico se disminuye la segregacion de estos elementos, quedando
mejor distribuido en la matriz, y por ende el porcentaje de transformacion
martensitica disminuye. Sin embargo, realizar el recocido por 2 horas a la
temperatura de 850°C fue insuficiente para lograr una distribucion homogénea
de los elementos en la matriz, por lo que el recocido a esta temperatura debio ser
por un tiempo mas prolongado. Otra alternativa es aumentar la temperatura de
recocido ya que se ha evidenciado que a mayor temperatura se reducen ain mas

los gradientes quimicos y se facilita la difusion [72] .

Medicion de Dureza.

La macrodureza del acero en sus distintos tratamientos térmicos y
termomecanicos fue medida con la maquina de dureza Zwick/Roell ZHR con una
carga de 100 kg para la escala Rockwell B (HRB), Tabla 5. Mientras que la
microdureza Vickers (HV) fueron realizados con la maquina de medicion de
microdureza LM 300AT de la marca LECO, Tabla 6, donde la medicién fue
realizada en la zona austenitica y se utilizé una carga de 0,3 kg. En ambos

resultados se observa un aumento en la dureza al aplicar los tratamientos
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termomecanicos, dicha dureza coincide con la disminucién del tamafio de grano
del acero, producto de la temperatura de laminacion y el endurecimiento por
deformacion. Por otro lado, con el recocido de recristalizacion la dureza decrece
significativamente debido a que producto de la recristalizacion hay una
disminuciéon de las dislocaciones y maclas formadas en el tratamiento
termomecanico. Como menciona J.B. Liu et al. [74], la disminucion de las
dislocaciones y maclas en el acero produce un decrecimiento de la dureza mas
significativo que el engrosamiento de grano, por lo que coincide con la similitud

de la dureza en las muestras con tratamiento de recocido.

Tabla 5. Mediciones de macrodureza en escala Rockwell B (HRB)

Macrodureza (HRB)
As - Cast 73,48
Solubilizado 72,06
Lam. a 1000°C 94,75
Lam. a 800°C 100,9
Lam. a 800°C c/R 78,23
Lam. 1000°C c/R 77,23

Tabla 6. Medicion microdureza Vickers.

Microdureza (HV)

As - Cast 167,2+1
Solubilizado 146,5+1
Lam. a 1000°C 230,318
Lam. a 800°C 272,4 +6
Lam. a 800°C c¢/R 179,04
Lam. 1000°C c/R 170, 445
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Difracciéon de rayos X.

De cada espécimen se cortd y lij6 una muestra de 10x10x3 mm para ser
analizada por difraccion de rayos X (DRX), se utilizé una radiacion de cobre Ka
filtrado con una tensién de aceleracion entre 40 y 20 kV y un funcionamiento
corriente de 20 mA, la medicion cubre angulos 2-theta de 10 a 90°, y el paso
angular de 0,02° y con un tiempo de permanencia de 1 segundo. La Figura 23
muestra los patrones de difraccion que presentdé el acero TWIP, fueron
analizados con el programa X'Pert HighScore Plus, donde se encontraron los
picos de los planos (111), (200), (220) y (311) los cuales son caracteristicos de
la austenita y, y también se encontro la presencia de los picos (110), (200)y (211)

asociados a la martensita a’ [69].
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Figura 23: Difractogramas acero TWIP en los estados: (a) As Cast, (b)
solubilizado, (c)Laminado a 800°C, (d) Laminado a 1000°C, (e) Laminado a
800°C con recocido a 850°C y (f) Laminado a 1000°C con recocido a 850°C.
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Ensayo de traccion.

Los ensayos de traccion se realizaron con una maquina INSTRON 8801,
obteniéndose como resultados los mostrados en la Figura 24. Sin embargo, los
ensayos de traccibn no son completamente representativos en cuanto a
ductilidad debido al pobre acabado superficial de las probetas, lo que generé
concentradores de esfuerzo que provocaron que las probetas fallaran cerca de
los radios de alivio. También causa de la ruptura prematura puede deberse al

contenido de martensita no controlado en la microestructura.
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Figura 24. Ensayo de traccion uniaxial de probetas planas.
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Del ensayo de traccion a pesar de la pobre ductilidad, se obtiene que a
menor tamafo de grano el esfuerzo de fluencia o limite elastico es mayor,
obteniéndose las mejores propiedades mecénicas cuando la microestructura es

heterogénea, al igual que lo informado en la literatura [58], [59], [60].

Debido a la sumatoria de fallas en las probetas planas y en esta condicion
de tratamientos termomecénicos, fue que se generd la otra condicidn de recocido
a 850°C para transformar esa martensita en austenita, la cual en parte se logro,
y se opté por la fabricacion de probetas cilindricas, ya que se evitaba el
deslizamiento durante el ensayo y el acabado superficial es bueno. Sin embargo,
estas probetas de igual forma sufrieron una ruptura prematura, aunque
exhibieron mayor ductilidad, y la presencia de escalones debido a la activaciéon

del maclado (ver Figura 25).

Laminado 800°C y recocido
Laminado 1000°C y recocido
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Figura 25: Ensayo de traccion probetas cilindricas.
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De las probetas cilindricas ensayadas se realizO microscopia optica y
electronica de barrido tanto en direccion trasversal como longitudinal de la zona
de ruptura de la probeta, donde se observa claramente que la nucleacion de las
grietas fue originada en las zonas de martensita, ver Figura 26.
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Al resto de las probetas de traccion también se les realizé microscopia
Optica, MEB y DRX para estudiar la activacion del maclado y como se observa
en la Figura 27, hay una gran activacion del maclado, aunque no en su totalidad,
y No se aprecia un aumento o disminucion visible de la martensita o’, la cual se

mantiene constante. En el acero TWIP solubilizado la activacién de maclas solo
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alcanzo6 a ocurrir en los bordes de la probeta antes de su falla, por lo que se
justifica la baja ductilidad.

En la microestructura se exhiben varios tipos de patrones de maclas,
debido a que los mecanismos de maclado se activan en diferentes regiones del

grano [75].
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Figura 27. Acero TWIP posterior a la
deformacion. (a) Solubilizado, (b) Lam. A
800°C, (c) Lam. a 1000°C, (d) Laminado
a 800°C con recocido a 850°C y (e)
Laminado a 1000°C con recocido a
850°C.

Se analiz6 la difraccion de rayos X de las probetas antes y después de la
traccion, de donde se aprecia una diferencia notable en la intensidad del pico
(111), ver Figura 28. Este comportamiento es caracteristico de estos aceros
debido que el maclado se genera en orientaciones cercanas al plano (111) [76].
Lo que ocurre es un engrosamiento de este con el aumento del maclado debido
al efecto dinAmico Hall-Petch [55]. Ademas, no se observa la aparicién o cambio
significativo en los demas picos debido a que el maclado no crea orientaciones
adicionales, sino que aumenta ligeramente la densidad de las ya existentes [75].
Sin embargo, se ve una leve sefal de transformacién martensitica € en el plano
(002) producto de las variaciones locales de la EFA, tal y como se mencion6 en
el punto 3.1.
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Figura 28. Difractogramas antes vy
después de la traccion en condicién: (a)
solubilizado, (b) Laminado a 800°C, (c)
Laminado a 1000°C, (d) Laminado a
800°C con recocido y (e) Laminado a

1000°C con recocido.
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Analisis fractografico.

A las fracturas de las probetas se les realiz6 MEB, Figura 28, donde
predominan sefiales de desgarro y de fractura fragil, caracterizados en parte por
la presencia de patrones de rio, los cuales se ven en los circulos rojos, ademas
la superficie de la fractura se ve relativamente clara, lo que se ha inferido como
un modo de fractura de cuasi-escision [77]. También se observa la presencia de
algunos hoyuelos caracteristicos de una fractura ductil [78], representados por
circulos amarillos, no obstante, estos se encuentran en escasa cantidad debido

a la fractura abrupta que sufrié el material.

En la imagen (f) de la Figura 29 se considero una vista transversal de la
zona de falla, observandose la activacion del maclado, acompafiado de las
bandas de martensita que se encontraban presentes en la microestructura, las
cuales se observan desgarradas, evidenciando que la causa de la fractura
abrupta ocurrié en ese lugar. La nucleacion de gemelos puede ser considerada
como un camino ideal para la propagacion de microfisuras, y también las
interacciones gemelo-gemelo y gemelo-dislocacion aceleran la nucleacion vy
propagacion de estas cerca de los limites gemelos [77], y la nucleacion,
crecimiento y coalescencia de las microfisuras inician la fractura ductil [79]. Lo

que ademas se puede asociar a la presencia de hoyuelos en las fracturas.
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SEl 20kV WD11mmSS60 SEl 20kVv WD11mm S840
GINA-UdeC GINA-UdeC

\ ) s
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SEl 20kVv WD12mmSS60 SElI 20kV WD12mmSS60

GINA-UdeC GINA-UdeC

SElI 20kV WD11mmSS60 x600 20pm  — SEl 20kVv WD10mmSS60
GINA-UdeC GINA-UdeC

Figura 29. Fractografia: (a) solubilizado, (b)Laminado a 800°C, (c) Laminado a
1000°C, (d) y (e) Laminado a 800°C y 1000°C con recocido a 850°C, (f) vista
longitudinal de la zona de fractura.
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Ensayo de Compresion.

Para el ensayo de compresion las probetas se fabricaron por electrohilado y
sumergidas en agua, por lo que no se afectd la microestructura, y fueron

deformadas hasta un 50% de su tamafio aproximadamente Figura 30.

sin deformacion

L 1000 ¢/R

L 800 L 1000 L 800 ¢/R

Figura 30: Probetas de compresion.

Las probetas fueron deformadas hasta antes de que comenzaran a
fracturarse, y exhibieron una resistencia maxima a la compresion superior a 2,5
GPa, como se muestra en la Figura 31 y una resistencia a la fluencia de 200MPa
aproximadamente para todas las muestras a excepciéon de la muestra laminada
a 800°C que estuvo cercana a los 600MPa. En estos resultados se sigue el orden
del inicio de la fluencia de cada condicion, tanto en tensién como en compresion.
Esto debido a que en ambos casos se ha reportado que el maclado se activa al
inicio de la deformacion [80]. Sin embargo, existe una asimetria en ambos
ensayos ya que el maclado se activa durante toda la deformacion por traccion
producto de que durante este ensayo los granos de la matriz que contienen
gemelos giran hacia las direcciones [111], lo que favorece el maclado [80]. Por
otro lado, durante la deformacion por compresion los granos de la matriz que
contienen gemelos giran hacia las direcciones [101], lo que suprime en parte el
maclado [80] [81].
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En los resultados de compresion se lograron elongaciones sobre el 50%
sin generar fractura debido a que en compresion se anula el modo 1 de fractura
que consiste en la abertura de la grieta bajo la accion de tensiones [82]. Por lo
que a diferencia del ensayo de traccion no hay agrietamiento en las zonas donde
se encuentra la martensita, o de existir, las grietas se cerrarian y no habria

propagacion de estas.

——— Laminado a 800°C
— |_aminado a 1000°C
——— Laminado a 800°C y recocido

50004 Laminado a 1000°C y recocido

2800 -
2600 4
2400 -
2200 -
2000 -
1800 -
1600 -
1400 -
1200 4
1000 4
800 4
600 -
400 -
200 -

Esfuerzo MPa

. . . .
0,0 0.2 0,4 0,6
Deformacion

Figura 31: Ensayo de compresién uniaxial.
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Endurecimiento por deformacion.

Debido a que en los ensayos de compresion no se propagaron las grietas
como en traccidén y se lograron mejores resultados de ductilidad y resistencia
mecanica, se toman estas curvas para analizar la evolucion del endurecimiento
por deformacion que sufre el material con el incremento de la deformacion
aplicada. Para conocer las tasas de endurecimiento por deformacion se grafico
la derivada de las curvas compresion-deformacion con respecto a la deformacion,
Figura 32. Del grafico se ve la aleacion en todas sus condiciones presenta una
alta tasa de endurecimiento por deformacion caracteristico de los aceros TWIP
[19] [83]. Se ve claramente que las curvas de endurecimiento por deformacion de
la condicion (a) tiene inicialmente una disminucion pronunciada hasta una
deformacion aproximada del 20% y del 10% para las condiciones (b), (c) y (d).
Seguidamente hay una disminucién sutil y gradual a medida que aumentaba la

deformacion para (a) y (b) y un aumento sutil para (c) y (d).

14000 — (a)}—— Laminado a 800°C
(by——Laminado a 1000°C
(c) Laminado a 800°C y recocido
12000 (d)—— Laminado a 1000°C y recocido

10000 —

Endureciminto por deformacién (MPa)
S
3
|

0 u T v T T T T 1
0,0 0.2 0,4 0,6 0,8

Deformacion real

Figura 32: Curvas de endurecimiento por deformacion.
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Como se reporto en las referencias [19] [83] este comportamiento se ha
reportado en varios estudios de aceros TWIP, y es debido a que en el primer
nivel, donde la disminucién de la curva es pronunciada, hay una ausencia de
maclas mecanicas y el Unico mecanismo de deformacion que controla el
endurecimiento por deformacion inicial es el deslizamiento por dislocaciones.
Seguido de esta disminucion abrupta las curvas se estabilizan debido a la
generacion del maclado, donde un aumento en las curvas (c) y (d) se debe a una
mayor generacion de maclas y la disminucién en (a) y (b) se debe a la

disminucién del maclado [84].

Ensayo de nanoindentacion.

Se realizaron pruebas de nanoindentacion con el nanotriboindentador de
la marca BRUKER, modelo Hysitron TI PREMIER, para el cual se utiliz6 una
carga de 500uN, a cada muestra se le realiz6 un mapeo de propiedades de alta
velocidad (XPM) en la matriz austenitica y también en zonas donde coexiste
austenita y martensita. Como resultado se tuvo que la austenita tuvo una
nanodureza promedio de 3,85+0,2 GPa y la martensita 5,25+0,2 GPa. El ensayo
consistio en generar varias indentaciones en una zona de 10 x 10 pm, midiendo
la dureza de cada una de ellas. En la Figura 33 se muestran las indentaciones

realizadas en la muestra solubilizada en una zona de la matriz austenitica.
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Figura 33: indentaciones de ensayo XPM.

La medicion de la nanodureza fue muy similar en todas las condiciones
del acero, al igual que la de la martensita y la interfaz de austenita y martensita,
por esta razén en el grafico carga-desplazamiento de la Figura 33 se muestra
una curva representativa de cada microestructura obtenida en el acero. En cada
curva se evidencia una alta cantidad de pop-ins o escalones que son producto
de la activacion de mecanismos de refuerzo, en el caso de la martensita es
debido a la transformacion martensitica discutida anteriormente, y en la zona
austenitica son causados por la activacion de maclas que van reforzando la

matriz austenitica y es caracteristico de los aceros TWIP [5] [85].
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Figura 34: Gréafico de ensayo XPM carga v/s desplazamiento.

La nanodureza de cada curva se representa por colores en el grafico de
la Figura 34, marcandose en rojo las zonas de mayor dureza, en este caso la
martensita, en verde la austenita, amarillo la interfaz entre austenita y martensita,
y en celeste la indentacién del limite de grano. Se consideraron los valores del
tratamiento de laminado a 800°C porque se indentd la matriz austenitica y

martensita, evidenciando la diferencia de durezas entre ambas fases.
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6. Conclusiones:

Producir una aleacion con medio contenido de manganeso que presente

el mecanismo de plasticidad inducida por maclas es un gran avance en la

metalurgia, ya que con porcentaje cercano al 10% en peso de Mn lo que

predomina es la transformacion martensitica. Ademas, se estudio un tratamiento

termomecanico que pudiese superar las propiedades mecénicas de los aceros

TWIP tradicionales y aumentar la aplicacion en la industria automotriz. De los

resultados obtenidos se llega a las siguientes conclusiones:

En la aleacion, el medio contenido de Mn y la adicion de Al, Niy C fueron
fundamentales para lograr una EFA de 33mJ/m? y obtener como
mecanismo de refuerzo de acero la plasticidad inducida por maclas. Sin
embargo, también se reporta un leve porcentaje de transformacién
martensitica debido a los gradientes de EFA producto de la segregacion
de Mn, Al y Ni.

Con el tratamiento térmico de solubilizado se obtuvo una matriz 95%
austenitica, lo que se puede atribuir a que el tiempo de 3 horas fue
insuficiente para que el porcentaje de austenita en la matriz fuera del
100%.

Los tratamientos termomecdanicos generaron diversas microestructuras
como se esperaba, reflejando variaciones en las propiedades mecanicas.
La condicion mas favorable se observo en el acero laminado a 800°C,
evidenciando que una microestructura parcialmente recristalizada exhibe
mejoras en las propiedades mecanicas.

Al caracterizar el acero se evidenciéo que el porcentaje de martensita
aumentd al realizar los tratamientos termomecanicos debido al
enfriamiento en cada pasada del rodillo de laminacion y a la segregacion.

Este porcentaje de martensita en los ensayos de traccién fue critico debido
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a que el origen de las fracturas fue en los bordes donde existia martensita,
y se obtuvieron fracturas abruptas y fragiles que no eran esperadas. Sin
embargo, aunque en compresion se reduce el maclado y la comparacién
con los resultados de traccion son asimétricos, en este ensayo la abertura
de las grietas en las zonas con martensita se suprime y por ende el
material presenta una gran ductilidad y resistencia a la compresion, lo que

evidencia las excelentes propiedades mecanicas de la aleacion.

En base a estas conclusiones se determina que, a pesar de ya presentar
propiedades mecanicas prometedoras, al eliminar la martensita de la aleacion
desarrollada se tendrian aun mejores propiedades mecénicas tanto en
traccibn como en compresion. Lo anterior resuelve los 2 principales
problemas que presentaban los aceros TWIP estudiados en la literatura, los
cuales son su bajo esfuerzo de fluencia y el elevado costo de produccién

debido al alto porcentaje de Mn.
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RESUMEN

Los aceros al Manganeso han sido ampliamente estudiados por sus
excelentes propiedades mecanicas que los hacen idoneos para su aplicacion en
la industria automotriz. Estos aceros varian en un amplio rango entre el 5-30% en
peso de Mn, y dependiendo el porcentaje de este elemento es el mecanismo de
refuerzo que presenta durante la deformacion. Cuando el porcentaje de Mn es

menor al 15% se tiene la formacion de martensita inducida por deformacion
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(TRIP), y si es mayor al 22% se tiene la macla inducida por deformacion (TWIP).
Sin embargo, a pesar de que ambos efectos brindan excelentes propiedades
mecanicas, el acero TWIP es superior ya que tiene mayor capacidad de absorcién
de energia. No obstante, el alto contenido de Mn de los aceros TWIP los vuelve
costosos, ademas, a pesar de tener un limite elastico entre los 300-500MPa, este

se considera bajo para la industria automotriz.

Por estas razones en este trabajo se realizO una amplia investigacion,
ademas de simulaciones computacionales para determinar una composicion que
con medio contenido de manganeso genere el efecto TWIP, llegando a producir
un acero de composicion Fe-10,27%Mn-3,73%Ni-2,77%Al-0,28%C.

Mediante tratamientos de homogeneizacion, laminado en caliente y
recocido se obtuvieron distintas microestructuras con distintos tamafios de grano.
Donde los mejores resultados se obtuvieron del acero laminado a 800°C. Sin
embargo, se tuvo un porcentaje indeseado de martensita producto de los
tratamientos y esta afecto los ensayos de traccién. Aunque separando esta fase,
la matriz de austenita fue superior al 87% y durante los ensayos se evidencié la
generacion de maclas mecanicas caracteristicas del acero TWIP.
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