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Resumen

Los aceros TWIP (plasticidad inducida por maclado) de alto contenido de manganeso resultan de gran
interés para la industria automotriz debido a sus excelentes propiedades mecénicas: resistencia mecéanica
de 1 GPay deformacion total mayor al 50 %. Su elevada resistencia permite utilizar chapas de menores
espesores y, por ende, reducir el peso total del chasis de los vehiculos. Sumado a esto, su gran capacidad
de deformacion permite aumentar la conformabilidad de las chapas, y fabricar piezas que requieran
embutidos profundos. Ademas, su alto potencial para absorber energia frente a un impacto, mejora la
seguridad pasiva de los vehiculos.

En este trabajo elaboramos un acero TWIP del cual seleccionamos la composicion quimica y los
procesamientos termomecanicos que potencian sus propiedades mecanicas, y garantizan la estabilidad
del flujo plastico durante la deformacién. Concretamente, establecimos datos tecnolégicos de
procesamiento que facilitan la produccion y uso del acero TWIP Fe-22Mn-0.6C-1.5Al. Las mejores
propiedades mecanicas se obtuvieron en las chapas laminadas a temperatura ambiente y a 600 °C
seguido de recocidos a 750 °C y 850 °C, respectivamente.

Analizamos el efecto de las diferentes condiciones de procesamiento del material, mediante microscopia
Optica y electrénica de transmision, y difraccion de rayos X. Esto permitid relacionar las
microestructuras y las texturas cristalograficas desarrolladas en cada etapa de procesamiento con sus
propiedades mecénicas. En los dos casos mencionados, el material presentd una estructura austenitica
antes y después de la deformacion, y el mecanismo principal de deformacion fue el maclado junto con
el deslizamiento de dislocaciones. No obstante, la cantidad de defectos y las texturas cristalograficas
desarrolladas fueron diferentes. Para el caso laminado a temperatura ambiente, la textura fue la tipica de
laminacion de materiales de baja energia de falla de apilamiento (SFE), mientras que la chapa laminada
a 600 °C desarroll6 una textura con componentes tipicos de los materiales de media/alta SFE. Ademas,
la cantidad de maclas presentes luego del laminado a temperatura ambiente fue sustancialmente mayor
que luego del laminado a 600 °C. En consecuencia, y a pesar de su textura favorable al maclado, las
chapas laminadas a temperatura ambiente tuvieron una menor disposicion para maclar en el periodo de
deformacion plastica, reduciendo asi su capacidad de endurecimiento. En cambio, al inhibirse el
maclado durante la laminacion a 600 °C, se genera en los granos austeniticos una alta densidad de fallas
de apilamiento extrinsecas para activar el maclado por deformacion durante los ensayos de traccion.
En conclusion, hemos seleccionado la composicion quimica e identificado los tratamientos
termomecéanicos mas adecuados, logramos modificar las texturas cristalograficas desarrolladas y
comprender el mecanismo por el cual se inhibe o fomenta la formacion de maclas mecanicas en cada
etapa del procesamiento. Estas maclas son responsables de la reduccion gradual del camino medio de

las dislocaciones mientras el material se deforma y de su extraordinario endurecimiento.
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Abstract

High manganese TWIP (twinning-induced plasticity) steels are of great interest to the automotive
industry due to their excellent mechanical properties: an ultimate-tensile strength of 1 GPa; and a total
elongation of more than 50%. Their high strength makes it possible to use thinner sheets and thus reduce
the overall weight of the vehicle chassis. In addition, the high deformation capacity of these steels
corresponds to increased formability, which makes it possible to manufacture parts that require deep
drawing. Plus, TWIP steel’s great potential to absorb energy in the event of an impact improves the
passive safety of vehicles.

In this work, by tailoring the chemical composition and thermomechanical processing, we produced a
TWIP steel with enhance mechanical properties that guarantee plastic-flow stability during deformation.
Specifically, we measured and catalogued technological processing data that facilitate the production
and use of an Fe-22Mn-0.6C-1.5Al TWIP steel. The best mechanical properties were obtained for sheets
rolled at room temperature and at 600 °C followed by anneals at 750 °C and 850 °C, respectively.

We analyzed the microstructures that resulted from these different thermo-mechanical processes using
optical and transmission-electron microscopy (TEM) and X-ray diffraction. This allowed us to relate
the microstructures and crystallographic textures developed at each processing stage to the steel’s
mechanical properties. For both of the rolling and annealing treatments, an austenitic structure resulted
before and after deformation, and the main deformation mechanisms were twinning together with
dislocation glide. However, the number of defects and the crystallographic textures that developed were
different. The room-temperature rolling and 750 °C anneal developed the typical, low stacking-fault
energy (SFE), FCC, rolling texture, which is favorable for twinning. However, the texture developed by
the second process has components typical of medium/high SFE metals. Furthermore, the number of
twins present after rolling at room temperature was substantially higher than after rolling at 600 °C.
Consequently, and despite their favorable texture for twinning, the room temperature rolled sheets had
a limited ability to continue twinning during subsequent plastic tensile deformation. Because of this
reduced ability to twin, the room-temperature rolled sheets exhibited reduced strain hardening during
tensile tests. Although twin formation was inhibited during rolling at 600 °C, a high number of extrinsic
stacking faults developed, which were available as nucleation sites, thus increasing the deformation
twinning during tensile tests.

In conclusion, we selected an optimal chemical composition and identified the most appropriate
thermomechanical treatments, in order to enhance mechanical properties, for an Fe-Mn TWIP steel.
Also, through thermo-mechanical processing we were able to develop specific crystallographic textures
and inhibit or promote the formation of mechanical twins at each stage of rolling, annealing and
subsequent tensile deformation. These twins are responsible for the gradual reduction of the mean free

path for dislocation glide and thus result in extraordinary hardening.
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1. Introduccion

1.1. Aceros de alto contenido de Manganeso

Los aceros de alto contenido de manganeso fueron ampliamente estudiados desde las investigaciones
pioneras de Sir Robert Hadfield en 1888 [1] debido a sus excelentes propiedades mecanicas. Estas los
posicionan en un lugar de gran interés para su aplicacion en diversas industrias. En la actualidad, su
estudio es primordial para fortalecer y potenciar sus propiedades mecénicas. En la Figura 1.1 se presenta
un diagrama que muestra la evolucion de los aceros de alto Mn y sus aplicaciones industriales [2]. Los
aceros Hadfield (Fe-Mn-C), con gran endurecimiento por deformacién bajo carga, son aun muy
utilizados en industrias pesadas como: extractiva, cementeras y siderirgica. También, los aceros Fe-Mn-
Si con memoria de forma tienen aplicacion en amortiguadores sismicos y acoples para ejes y cafios.
Ademas, las aleaciones de alta entropia son muy estudiadas para su uso en la industria criogenica.
Muchos autores [3-6] profundizaron el conocimiento sobre los aceros Hadfield, tanto en lo concerniente
a su mecanismo de deformacion como a su microestructura. Estos trabajos fueron fundamentales para
el desarrollo de aceros de alta resistencia, High-Strength [7,8] y, posteriormente, los aceros avanzados
de alta resistencia (Advanced High Strength Steels, AHSS) investigados por Gréssel et al. [9]. Las
prestaciones mecénicas de las aleaciones de la familia Fe-Mn-Si-Al, han Ilegado a ocupar un lugar de
suma importancia entre los AHSS, Ilamando la atencién de los metalurgistas en las Gltimas cuatro

décadas para su aplicacion en la industria automotriz [10-12].
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Figura 1.1: Las aleaciones Fe-Mn tienen multiples y potenciales aplicaciones. Para ello, se estudian la

correlacion entre sus propiedades y sus microestructuras. [2]
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1.2. Aceros de avanzados de alta resistencia

Entre los aceros denominados avanzados de alta resistencia se destacan diferentes grupos o
generaciones. En el primer grupo se encuentran los aceros DP (duales) y aceros TRIP (plasticidad
inducida por transformacion) tradicionales, con contenidos de manganeso inferiores al 2%. En el
segundo, aparecen aceros de alto contenido de manganeso, entre 15y 30%, con efectos TRIP y TWIP
(plasticidad inducida por maclado; en inglés twinning induced plasticity) combinados cuyas
proporciones determinan fundamentalmente el valor de la energia de falla de apilamiento del material
(SFE) [13,14].

Mediante los efectos TRIP/TWIP se busca obtener aceros con una resistencia mecanica elevada, mayor
a 1 GPa, en combinacidn con una deformacién total hasta rotura mayor al 50%. Esto califica a este grupo
de aceros como de alta resistencia y alta ductilidad. Sin embargo, algunos autores [10,15-18] reportan
algunos aceros de este tipo, con capacidades de deformacion total muy escasas producto de las
transformaciones de fase martensiticas inducidas en el material. Es por esto que resulta fundamental
controlar la microestructura de este tipo de aleaciones, con el fin de garantizar que alcancen las
propiedades mecéanicas deseadas. Los aceros TRIP/TWIP de segunda generacion se componen de
elementos como manganeso, silicio y aluminio, los que, ademéas de modificar la SFE, tienen efectos
metallrgicos de interés para la aplicacion industrial de este tipo de aceros.

En este marco, y para el surgimiento de aceros de tercera generacion, la inclusion del elemento carbono
tiene como objetivo contribuir a la estabilizacion de la austenita a temperatura ambiente y a incrementar
la SFE [10,19,20]. El hecho de que el carbono refuerce el efecto del manganeso sobre la estabilidad de
la austenita y que el aluminio aumente la SFE, permite optimizar las cantidades de cada elemento de
aleacion.

Entre las aleaciones de tercera generacion, tomamos como referencia el material comercial X-IP®,
producido por las compafiias ArcelorMittal y Thyssenkrupp. Esta aleacion pertenece al sistema Fe-Mn-
C con un contenido variable de manganeso entre 17-22% y de carbono entre 0.5-0.7%. Entre sus
propiedades se destaca el maclado (comportamiento TWIP) como principal mecanismo de deformacion,
con muy buena conformabilidad y una deformacion a rotura de 50%.

La alta resistencia y ductilidad de los aceros TWIP los hace muy interesantes para su aplicacion
automotriz. Generalmente, la alta resistencia de los aceros tradicionales se corresponde con una baja
ductilidad. Sin embargo, este tipo de material combina alta resistencia con buena conformabilidad, como
se puede observar en la Figura 1.2. Esto, les da una gran ventaja frente a otros tipos de aceros

estructurales.

Maria Florencia Sklate Boja Introduccidén



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 17

80

40

Total elongation at break (%)

0
200 800 1600
Ultimate tensile strength (MPa)

Figura 1.2: Deformacion total a rotura vs resistencia ingenieril a traccion (UTS) de
diferentes grupos de aceros de alta resistencia [2]

1.3. Aplicacion en la industria automotriz

Alo largo de los afios, las crecientes expectativas de los usuarios resultaron en un incremento sistematico
del peso total de los vehiculos (ver Figura 1.3), debido a mejoras en seguridad, aumento de espacio
interior, performance, confiabilidad, confort de pasajeros, y calidad general del vehiculo. Esta tendencia
resulté en un incremento en el uso de acero para la fabricacion de carrocerias de automaviles, llegando
hasta 90% en términos absolutos.
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Figura 1.3: Aumento del peso de vehiculos medianos de pasajeros en la Union Europea. El peso se incrementd
cerca de un 90 % en el periodo entre 1970-2010 [21]

El aumento del peso de los vehiculos impacta en el ambiente y contribuye con las emisiones de gases
de efecto invernadero (CO,). Es por esto que, hoy en dia, la industria automotriz enfrenta el desafio de
reducir el peso de los vehiculos y mejorar el rendimiento de los motores y combustibles, sin perder la

seguridad y el confort brindado por los autos modernos. Para cumplir con esto se busca mejorar los
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materiales utilizados en la construccion de la carroceria y los chasis. En la mayoria de los casos, estos
componentes estan fabricados de acero, lo que representa el 60% del peso total del vehiculo [21].

Para reducir este peso, es esencial un estudio detallado de las solicitaciones particulares a las que esté
sometida cada pieza que conforma el chasis y, consecuentemente, seleccionar las aleaciones mas
apropiadas. En la Figura 1.4 se muestran las partes del chasis de un Volvo XC60 diferenciados segun
sus resistencias maximas o familias de materiales. La absorcidn de energia de alto impacto requerida
para choques frontales y traseros, y las propiedades anti-intrusién necesarias para evitar o disminuir las
posibles lesiones a los pasajeros en situaciones como colisiones laterales o vuelcos, son algunos de los

factores que influencian la eleccion de cada material.

Mild steel
BN High strength steel
Very high strength steel

Extra high strength steel
M Uitra high strength steel
I Atuminium

Figura 1.4: Estructura del chasis de un Volvo XC60 [22]

En este contexto, los aceros TWIP fueron abordados con gran interés con el objetivo de colaborar con
el cumplimiento de las necesidades planteadas por la industria automotriz. En la actualidad, la
incorporacion de los aceros TRIP tradicionales en la fabricacion de autos ha reportado reducciones de
hasta 25 % a 35 % en peso. [11]. Vehiculos como el Toyota Corolla 2020, el Subaru Forester 2019 y el
Mercedes-Benz G-class 2019 han aumentado significativamente la cantidad de AHSS utilizado en su
construccién. Particularmente, el Mercedes-Benz Clase G ha logrado perder 170 kg, mientras que el
Corolla ha mejorado la rigidez torsional en un 60 % en comparacidn con su predecesor [22]. En la Figura
1.5 se observa la reduccion en peso que significa la implementacion de cada tipo de material tomando

como referencia los aceros convencionales de alta resistencia (HSLA) [23].
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Figura 1.5: El potencial de reduccion de peso de varios materiales de alta resistencia en la fabricacion de
carrocerias [23].

De la misma manera, la utilizacién de los aceros TWIP podria resultar en reducciones de peso aln
mayores. Su elevada resistencia mecénica permite desarrollar chapas de espesores reducidos y, por ende,
reducir el peso total del chasis. Sumado a esto, su gran capacidad de deformacién permite aumentar la
posibilidad de conformado de las chapas, y fabricar piezas complejas que requieran embutidos
profundos. Ademas, la combinacion de alta resistencia junto con alta ductilidad es un indicio de la gran
capacidad de absorber energia frente a un impacto que posee una chapa de este material, mejorando
como consecuencia la seguridad pasiva del vehiculo. La potencial aplicacion de estos aceros se puede
observar en las Figura 1.6 tanto en partes complejas como en aquellas que requieran gran capacidad de
absorber energia [24].
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Figura 1.6: Potenciales aplicaciones de aceros TWIP en carrocerias (BIW) y piezas de
chasis de automoviles [24].

Alguna de las primeras aplicaciones automotrices de aceros TWIP incluyeron la viga del parachoques
del Fiat Nuova Panda 2011 (Figura 1.7), dando como resultado un 28 % de ahorro de peso y un 22 %
de ahorro de costos en comparacion con el modelo anterior que usaba una combinacidn de aceros press
hardening (PHS) y duales (DP) [25].
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Figura 1.7: Aplicacién de un acero TWIP en una viga de un parachoques del Fiat Nuova
Panda [25].

1.4, Objetivos de la tesis

1.4.1. Objetivo General

Esta tesis propone el desarrollo de aceros de alta resistencia de tercera generacion, como parte de una
estrategia de impulso de materiales de interés para la industria automotriz. Tomando como punto de
partida los aceros de segunda generacién, de efecto TWIP/TRIP del sistema Fe-Mn-Si-Al, nos
proponemos incrementar el efecto TWIP en las aleaciones mediante modificacion de su composicion
guimica. Esto permitird mejorar la conformabilidad del material, incrementando su ductilidad y
manteniendo su resistencia mecanica. Concretamente, se tratara de lograr una nueva aleacion que
combine alta resistencia y conformabilidad, lo que permitira reducir el peso de las carrocerias y chasis,

y consecuentemente, el consumo de combustible y el nivel de emisiones de escape.
1.4.2. Objetivos Especificos

Con el desarrollo de aceros de tercera generacion en el sistema Fe-Mn-Si-Al-C se pretende superar la
barrera de 1 GPa de resistencia mecénica y 50 % de deformacién a rotura. Para ello, se hara uso del
efecto TWIP (twinning induced plasticity) como principal mecanismo actuante en el material. Si bien
las transformaciones martensiticas inducidas por deformacion presentes en los aceros de la segunda
generacion, y gama (fcc) -> € épsilon (hep) -> a alfa (bee), resultan en un coeficiente de endurecimiento
mayor, limitan al mismo tiempo la conformabilidad del material. Por lo tanto, se espera que una
microestructura austenitica, en la que se active el maclado, habilite una deformacion macroscpica mas
homogénea mayor al 50 %.

Por lo tanto, para lograr esto se definen las siguientes metas:

1) Formular una composicion quimica que garantice estabilidad termodindmica de la fase austenita y un
valor de la energia de falla de apilamiento que permita que el mecanismo de principal de deformacién
del material sea el maclado. Para esto, evaluaremos la influencia de los elementos manganeso, carbono

y aluminio.
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2) Seleccionar un procesamiento termomecanico del material que permita maximizar la combinacién de
propiedades mecanicas: deformacidn total mayor al 50 %, y resistencia mecanica maxima mayor a 1
GPa, junto con un elevado limite elastico.

3) Investigar los efectos de los procesamientos aplicados sobre la microestructura. Relacionar estructura
de defectos con el comportamiento mecéanico

4) Medir la textura cristalografica desarrollada durante los procesos de conformado, con el objetivo de

identificar su efecto sobre el maclado.

1.5. Metodologia aplicada

Combinamos estudios experimentales con los andlisis criticos de los resultados obtenidos y sus

conclusiones. Las actividades desarrolladas fueron:

e Fundicidn y colada de las aleaciones

e Laminado en caliente y frio, y tratamientos térmicos vinculados a este proceso

e Preparacion de muestras mediante técnicas metalograficas usuales y pulido electrolitico

e Ensayos mecanicos de dureza y traccion.

e Analisis microestructural mediante microscopia 6pticay electrénica de transmision y difraccion
de rayos x

e Caracterizacion de texturas por difraccion de rayos X

1.6. Estructura de la tesis

La tesis consta de siete capitulos. En el primero presentamos una introduccién al tema y a la
problematica que se pretende abordar, el segundo capitulo aborda el marco teérico y antecedentes
bibliograficos para facilitar la comprension al lector no familiarizado con el tema. En el Capitulo 3
describimos los métodos y procedimientos experimentales empleados, con cierto grado de detalle. El
Capitulo 4 relata el proceso de disefio y elaboracién de la aleacion estudiada, asi como, la determinacion
de sus propiedades mecanicas segun los tratamientos termomecanicos a los que fue sometida. La
caracterizacion de la microestructura mediante microscopia dptica y electronica de transmision, se
encuentra en el Capitulo 5. En el Capitulo 6 profundizamos el analisis de la microestructura a través de
difraccion de rayos X y el desarrollo de texturas cristalograficas de las chapas sometidas a los
tratamientos termomecénicos seleccionados. Por Ultimo, en el Capitulo 7 se resumen las conclusiones a
que arribamos y la propuesta de futuras lineas de investigacion que se abren a partir de este trabajo.

En cada capitulo se escribe una breve introduccion a la temética a abordar y al final de cada uno se

encuentran las referencias, ordenadas de acuerdo a su aparicion en el texto.
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1.7. Publicaciones relacionadas con la tesis

Revistas internacionales con referato

Sklate Boja, M.F., Druker, A.V. Controlling Mechanical Behavior of TWIP Steels by Tuning Texture
and Stacking Faults. Metall Mater Trans A (2022). https://doi.org/10.1007/s11661-022-06804-0.

Sklate Boja, M. F., Giornada, M.F., Malarria, J., Druker, A.V. Procedures for microstructurally
conditioning an Fe-22Mn-0.6C-1.5Al TWIP steel for optimal mechanical behaviour. Mat Char (2023).
https://doi.org/10.1016/j.matchar.2023.112790.

Congresos internacionales

SAM/CONAMET 2022, 20vo Congreso Internacional de Materiales, “ESTUDIO DE LA
ANISOTROPIA PLASTICA EN UN ACERO TWIP”, autores: Julia Azqueta Mozzi, Maria Florencia
Sklate Boja, Martin Leonard y Ana Velia Druker.

SAM/CONAMET 2022, 20vo Congreso Internacional de Materiales, “ESTUDIO DE LA
SOLDABILIDAD DE ACEROS TWIP”, Maria Florencia Sklate Boja, Sabina Banegas, Pablo Francia,
Ariel Perotti y Ana Velia Druker.

SAM/CONAMET 2022, 20vo Congreso Internacional de Materiales, “EFECTO DE LOS
TRATAMIENTOS TERMOMECANICOS EN LAS PROPIEDADES MECANICAS Y LA
TEXTURA DE LOS ACEROS TWIP, Autores: Maria Florencia Sklate Boja y Ana Velia Druker.

Congresos Nacionales

SAMIC 2022, 7mo Congreso Argentino de Microscopia, “Desarrollo de defectos microestructurales en
aceros TWIP”, autores: Maria Florencia Sklate Boja, Maria Florencia Giordana, Jorge Malarria y Ana
Velia Druker.

XV Jornadas de Ciencias, Tecnologias e Innovacion (UNR-2021), “DESARROLLO DE ACEROS
TWIP DE APLICACION EN LA INDUSTRIA AUTOMOTRIZ”, autores: Maria Florencia Sklate Boja
y Ana Velia Druker.

XVI1 Jornadas de Ciencias, Tecnologias e Innovacion (UNR-2022), “COMPORTAMIENTO
MECANICO DE UN ACERO DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLADO?”, autores: Julia
Azqueta Mozzi, Maria Florencia Sklate Boja, Ana Velia Druker y Martin Leonard.

XVI1 Jornadas de Ciencias, Tecnologias e Innovacién (UNR-2022), “SOLDADURA GTAW
APLICADA A LOS ACEROS DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLADO?”, autores: Maria
Florencia Sklate Boja, Sabina Banegas, Pablo Francia, Ariel Perotti y Ana Velia Druker.

VII CAIM/ 1l CAIFE 2020, Facultad Regional San Nicolas de la Universidad Tecnolégica Nacional,
“Desarrollo de aceros TWIP de aplicacion en la industria automotriz”, autores: Maria Florencia Sklate

Boja, Ana Druker.

Maria Florencia Sklate Boja Introduccidén


https://doi.org/10.1007/s11661-022-06804-0

Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 23

Referencias

[1]
(2]

3]

[4]

(5]

(6]

[7]

(8]

[9]

[10]

[11]

[12]

[13]

R.A. Hadfield, Hadfield > s Manganese Steel, Science (1979). 12 (1888) 284-286.

P. Chowdhury, D. Canadinc, H. Sehitoglu, On deformation behavior of Fe-Mn based structural
alloys, Materials Science and Engineering R: Reports. 122 (2017) 1-28.
https://doi.org/10.1016/j.mser.2017.09.002.

I. Karaman, H. Sehitoglu, K. Gall, Y.I. Chumlyakov, On the deformation mechanisms in single
crystal  hadfield manganese  steels, Scr Mater. 38  (1998) 1009-1015.
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(97)00581-2.

I. Karaman, H. Sehitoglu, A.J. Beaudoev, Y.I. Chumlyakov, H.J. Maier, C.N. Tomé, Modeling
the deformation behavior of Hadfield steel single and polycrystals due to twinning and slip, Acta
Mater. 48 (2000) 2031-2047. https://doi.org/10.1016/S1359-6454(00)00051-3.

B. Gumus, B. Bal, G. Gerstein, D. Canadinc, H.J. Maier, F. Guner, M. Elmadagli, Twinning
activities in high-Mn austenitic steels under high-velocity compressive loading, Materials
Science and Engineering A. 648 (2015) 104-112. https://doi.org/10.1016/j.msea.2015.09.045.
E.G. Astafurova, M.S. Tukeeva, G.G. Maier, E. V. Melnikov, H.J. Maier, Microstructure and
mechanical response of single-crystalline high-manganese austenitic steels under high-pressure
torsion: The effect of stacking-fault energy, Materials Science and Engineering A. 604 (2014)
166-175. https://doi.org/10.1016/j.msea.2014.03.029.

L. Rémy, A. Pineau, Twinning and strain-induced f.c.c. — h.c.p. transformation on the
mechanical properties of CoNiCrMo alloys, Materials Science and Engineering. 26 (1976) 123—
132. https://doi.org/10.1016/0025-5416(76)90234-2.

T.W. Kim, Y.G. Kim, Properties of austenitic Fe-25Mn-1Al-0.3C alloy for automotive structural
applications, Materials  Science and Engineering A. 160 (1993) 13-15.
https://doi.org/10.1016/0921-5093(93)90463-0.

O. Gréssel, G. Frommeyer, C. Derder, H. Hofmann, Phase transformations and mechanical
properties of Fe-Mn-Si-Al TRIP-steels, Journal De Physique. IV: JP. 7 (1997) 1-6.
https://doi.org/10.1051/jp4:1997560.

O. Bouaziz, S. Allain, C.P. Scott, P. Cugy, D. Barbier, High manganese austenitic twinning
induced plasticity steels: A review of the microstructure properties relationships, Curr Opin Solid
State Mater Sci. 15 (2011) 141-168. https://doi.org/10.1016/j.cossms.2011.04.002.

B.C. De Cooman, K. Chin, J. Kim, High Mn TWIP Steels for Automotive Applications, New
Trends and  Developments in  Automotive  System  Engineering.  (2012).
https://doi.org/10.5772/14086.

R.W. Neu, Performance and characterization of TWIP steels for automotive applications, Mater
Perform Charact. 2 (2013) 244-284. https://doi.org/10.1520/MPC201300009.

K.T. Park, K.G. Jin, S.H. Han, S.W. Hwang, K. Choi, C.S. Lee, Stacking fault energy and plastic
deformation of fully austenitic high manganese steels: Effect of Al addition, Materials Science
and Engineering A. 527 (2010) 3651-3661. https://doi.org/10.1016/j.msea.2010.02.058.

Maria Florencia Sklate Boja Introduccidén



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 24

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

S. Allain, J.P. Chateau, O. Bouaziz, S. Migot, N. Guelton, Correlations between the calculated
stacking fault energy and the plasticity mechanisms in Fe-Mn-C alloys, Materials Science and
Engineering A. 387-389 (2004) 158-162. https://doi.org/10.1016/j.msea.2004.01.059.

G. Scavino, F. D’Aiuto, P. Matteis, P. Russo Spena, D. Firrao, Plastic localization phenomena
in a Mn-alloyed austenitic steel, Metall Mater Trans A Phys Metall Mater Sci. 41 (2010) 1493-
1501. https://doi.org/10.1007/s11661-010-0191-9.

K. Chung, K. Ahn, D.H. Yoo, K.H. Chung, M.H. Seo, S.H. Park, Formability of TWIP (twinning
induced  plasticity)  automotive  sheets, Int J Plast. 27 (2011) 52-81.
https://doi.org/10.1016/j.ijplas.2010.03.006.

Y. Tomota, M. Strum, J.W. Morris, Microstructural Dependence of Fe-High Mn Tensile
Behavior, Metall. Trans. A. 17 (1986) 537.

Y. Tomota, M. Strum, J.W. Morris, Tensile deformation behavior of mechanically stabilized Fe-
Mn austenite, Metallurgical Transactions A. 19 (1988) 1563-1568.
https://doi.org/10.1007/BF02674030.

M. Martin, S. Weber, W. Theisen, T. Michler, J. Naumann, Development of a stable high-
aluminum austenitic stainless steel for hydrogen applications, Int J Hydrogen Energy. 38 (2013)
5989-6001. https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2013.02.127.

B.C. De Cooman, Phase Transformations in  Steels, Elsevier, 2012.
https://doi.org/10.1533/9780857096111.2.295.

B.C. de Cooman, K. Chin, J. Kim, High Mn TWIP Steels for Automotive Applications, New
Trends and  Developments in  Automotive  System  Engineering.  (2011).
https://doi.org/10.5772/14086.

https://worldsteel.org/steel-stories/automotive/manufacturers-stronger-lighter-cars-ahss

M. Tisza, Z. Lukécs, High strength aluminum alloys in car manufacturing, IOP Conf Ser Mater
Sci Eng. 418 (2018). https://doi.org/10.1088/1757-899X/418/1/012033.
Jae-Bok Nam, “Development of New Auto Steels and Application Technology,” worldsteel /

CISA China Automotive Steel Conference, Nov. 21, 2013

[25]

F. D’Aiuto, “Innovative materials and solutions for automotive components,” Presented at

ANFIA — Associazione Nazionale Fra Industrie Automobilistiche (National Association of the
Automobile Industry; Torino, Italy), 28 April 2016.

Maria Florencia Sklate Boja Introduccién


https://worldsteel.org/steel-stories/automotive/manufacturers-stronger-lighter-cars-ahss
http://s6prod.s3.amazonaws.com/DAiuto.pdf

Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 25

2. Marco teorico y antecedentes bibliograficos

En este capitulo presentamos un resumen basado en una revision bibliografica de lo publicado hasta el
momento en el tema estudiado y de las bases tedricas necesarias para llevar adelante la investigacion.
Esta informacidn servira de sustento para los desarrollos experimentales y los posteriores analisis de los

resultados obtenidos.

2.1. Aleaciones Fe-Mn-x

Los aceros TWIP se caracterizan por tener alto contenido de manganeso, elemento estabilizador de la
austenita. Para definir su composicién quimica es necesario partir del diagrama metaestable Fe-Mn. Este
nos permite predecir la microestructura de la aleacion segun sea su contenido de manganeso, en funcion
de la temperatura. Podemos observar en la Figura 2.1 que la adicion de pequefios porcentajes de Mn
tiene un pronunciado efecto en la formacion de martensita o’ (bce); a mayores contenidos de manganeso
se forma martensita £ (hcp), y con contenidos superiores al 27% de Mn se estabiliza la austenita a

temperatura ambiente [1].
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Figura 2.1: Diagrama de fases Fe-Mn [1]
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Flgura 2.2: Mlcrograflas de aceros con dlferentes contenldos de manganeso a temperatura
ambiente [1].

En las micrografias de la Figura 2.2 podemos observar como varia la microestructura de las aleaciones
Fe-Mn, para valores crecientes de manganeso.

No obstante, es posible obtener austenita estable a temperatura ambiente con porcentajes de Mn menores
al 25%, suprimiendo la formacion de martensita o’ y €, mediante a la adicion de carbono a la
composicién quimica, tal como se aprecia en los diagramas de fases en equilibrio Fe-Mn-C de la Figura

2.3. Es necesario tener en cuenta que, para evitar la formacion de carburos, el limite maximo de carbono
es 0.6% [1].
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g B e FeE M5C
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Figura 2.3: a) Diagramas de fase en equilibrio Fe-Mn-C a 700 °C mostrando el
rango de estabilidad de la austenita en gris, b) Superposicion del rango de
estabilidad de la austenita a 700 °C con el diagrama de fases a temperatura
ambiente luego de un templado desde 950 °C [1].
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2.2. Maclado mecanico

Se define como “macla” a un defecto cristalino bidimensional que consiste en una sucesion de fallas de
apilamiento en cada plano {111} de la estructura FCC, respecto al cual existe una simetria de red
especular; los atomos de un lado del plano son iméagenes especulares de los atomos que se encuentran
del otro lado. EI maclado mecanico es un fendmeno que ocurre en la mayoria de los materiales bajo
ciertas condiciones de deformacion, tanto en estructuras FCC, como HCP, BCC, e incluso estructuras
de menores simetrias [2]. Este mecanismo resulta indispensable en los materiales cuyo ndmero de
sistemas de deslizamiento sea limitado. Ademas, juega un papel importante en materiales que poseen
estructuras FCC con alta simetria, como los aceros Hadfield, los aceros inoxidables austeniticos y los
aceros TRIP/TWIP [3].

La nucleacién de maclas no es un proceso homogéneo y esta relacionado con la actividad previa de las
dislocaciones. En los aceros TWIP sometidos a deformacion plastica, las dislocaciones perfectas se
disocian en dislocaciones parciales de Shockley a/6 <112> en los planos {111} de la austenita,
produciendo fallas de apilamiento. Particularmente, cuando la deformacion mecanica induce el
deslizamiento en los planos {111}, modifica la secuencia normal y-FCC, ABCABC (Figura 2.4a), en
una nueva secuencia de apilamiento ABC(B)CA (Figura 2.4b), donde cuatro planos se apilan de la
manera tipica de la estructura HCP. En cambio, cuando dos planos {111} consecutivos se deslizan en el
mismo sentido, la nueva secuencia de apilamiento se convierte en AB(C)BAB (Figura 2.4c), como una
falla de apilamiento extrinseca, que son nucleos para la formacién de maclas mecénicas en esa fase [4,
5].

Al igual que el deslizamiento de dislocaciones, el maclado es un proceso evolutivo; a medida que la
tension aumenta, la fraccién volumétrica de maclas aumenta sostenidamente, dividiendo continuamente
los granos en menores unidades. Esta division, como se esquematiza en la Figura 2.5, reduce el camino
libre medio de las dislocaciones, funcionando como obstaculos para el deslizamiento de las mismas, las
cuales tienen que encontrar caminos nuevos para seguir deslizando, elevando asi la tasa de
endurecimiento por deformacion. Este efecto, llamado “Hall Petch Dindmico”, es causante de la gran

capacidad de deformacion combinada con la alta resistencia mecéanica de los aceros TWIP [6, 7].

<110>
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SF SF

()[112] (b) ()

Figura 2.4: Secuencia de apilamiento para (a) FCC, (b) una falla de apilamiento
intrinseca, (c) una falla de apilamiento extrinseca.[4].

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 28

Fuente de dislocaciones Macla

A :Camino libre de deslizamiento de las dislocaciones

Figura 2.5: llustracion del efecto Hall-Petch dinamico [1]

Las maclas mecanicas que aparecen en el curso de la deformacion plastica, no deben ser confundidas
con las maclas de recocido. Las primeras son nanométricas y su morfologia es de tipo aguja. Estas
caracteristicas se deben a que la formacion de las maclas mecénicas est4 determinada estrictamente por
la necesidad de minimizar la energia de deformacion. En cambio, las maclas de recocido son més anchas
y con caras paralelas, pudiendo ser consideradas como granos individuales. Estas se forman durante el
proceso térmico de recristalizacion como consecuencia del crecimiento de los defectos de los materiales
FCC deformados, con el objetivo de reconstituir los granos y disminuir las tensiones internas. Las
maclas de recocido no producen un cizallamiento, siendo nula la suma de los vectores de Burgers de las

dislocaciones que la forman [2, 8].

2.3. Mecanismos de deformacion y energia de falla de

apilamiento

Se denomina energia de falla de apilamiento (SFE) de un material a la fuerza de repulsion, por unidad
de area, generada entre dos dislocaciones parciales disociadas que forman una falla en la secuencia de
apilamiento normal de planos atémicos en la estructura cristalina (falla de apilamiento) [8]. Esta
propiedad cumple un rol fundamental sobre el efecto TWIP en las aleaciones Fe-Mn. A medida que
disminuye la SFE, la acumulacion de dislocaciones aumenta debido a que la disociacién de las mismas
sera energéticamente favorable, y la distancia entre las dislocaciones parciales serd mayor, dificultando
el deslizamiento cruzado de dislocaciones perfectas. Entonces, el rango de SFE en que se encuentre el
material determinard el mecanismo de deformacion actuante. En la Figura 2.6 se observa la ocurrencia
de cada mecanismo de deformacion en funcion de la SFE para aleaciones con estructuras FCC. Una
muy baja energia de falla (SFE < 18 mJ/m?) resulta en transformacién martensitica inducida por
deformacion, tanto a martensita ¢ (HCP) como o” (BCC); para mayores valores (18 < SFE < 45 mJ/m?),
el maclado se ve favorecido; mientras que, el deslizamiento de dislocaciones es el mecanismo

predominante para valores de energias superiores (SFE > 45 mJ/m?) [9].
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Figura 2.6: Mecanismo de deformacién en funcion de la SFE [1].

A pesar de que hay pocas formas para conocer con precision el valor de la SFE en los aceros de alto
contenido de manganeso, existen varios modelos tedricos para definirla. Estos pueden ser célculos

termodindmicos, o bien, calculos con base experimental como aquellos determinados a partir de
difraccion de rayos X.

2.3.1. Calculos de la SFE por aproximaciones termodinamicas

35 Fe-Mn-C (Allain et al.) 35 Fe-Mn-C (Saeed-Akbari et al.)

Manganese, wt-%
Manganese, wt-%

5 Lol [N P \l" 1 L b b | Ll 1.1 L ‘.s 1
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Figura 2.7: Aproximacion termodinamicas para aleaciones Fe-Mn-C realizadas por: a) Allain et al. para
aceros Fe-Mn-C, b) Saeed-Akbari et al., ¢c) Nakano-Jacques y d) Saeed-Akbari et al. para aleaciones con
agregado de 1,5%Al [6]
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Laenergia de falla de apilamiento puede ser calculada por la aproximacion termodinamica de la
ecuacién 2.1 propuesta por Olson y Cohen [10]:

SFE = 2pAGY™¢ + 20y, (2.1)
siendo p la densidad molar de superficie a lo largo del plano {111}, AG’~* la energia libre de Gibbs
molar de la transformacioén y — ¢, y oy la energia de superficie de la interfase y/&.

En base a esto, diferentes autores pudieron dar una aproximacion de la energia de falla de apilamiento

en funcion de su composicion quimica para aleaciones Fe-Mn-C y Fe-Mn-C-Al (Figura 2.7) [6].
2.4, Propiedades mecanicas

Los aceros austeniticos de alto contenido de manganeso con comportamiento TWIP resultan de gran
interés debido a sus ya mencionadas propiedades mecéanicas lo que les otorga una elevada potencialidad
de aplicacion en la industria. Dichas propiedades mecénicas fueron estudiadas en profundidad con el
objetivo de optimizarlas y de aprovecharlas al maximo. Las mas importantes se describen a

continuacion.
2.4.1. Propiedades de tension, deformacion y fluencia

Las propiedades caracteristicas de los aceros TWIP se muestran en la Figura 2.8 [11]. En esta gréafica
podemos observar tanto la tension méxima como la tension de fluencia en funcién de la deformacion
total, para diferentes composiciones quimicas. Es posible apreciar que pueden tener gran capacidad de

deformacion en combinacién con una elevada resistencia mecéanica.
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Figura 2.8: Rango tipicos de propiedades mecénicas en aceros TWIP [1].
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Figura 2.9: Gréficos tensién-deformacion para aceros TWIP con tamafio de grano de 20 a 40 zm, con
diferentes contenidos de Cy Mn [12].

Estas propiedades pueden variar significativamente segun la microestructura y la composicion quimica
del acero TWIP. En la Figura 2.9 se presentan algunas curvas de ensayo de traccion [12] para chapas
con distintos contenidos de manganeso y de carbono, luego de ser laminadas en frio y recocidas.
Particularmente, podemos observar significativas diferencias en la curva tension-deformacion del acero
con 30 % de Mn, respecto a las curvas de otras aleaciones. En la primera, tanto el limite elastico como
la tension maxima a rotura y la deformacion total desarrolladas, son mucho menores que en las
aleaciones con carbono agregado, dando indicios de que con esta composicion quimica no se activé el
efecto TWIP durante la deformacidn plastica del material. Ademas, en las Ultimas se observa claramente
un aserrado, o un flujo discontinuo, tipico de los aceros TWIP que contienen carbono. Este fendmeno
se conoce como efecto de Portevin — Le Chatelier y se manifiesta macroscépicamente como bandas de
deformacion, que son indeseables para las aplicaciones industriales [13, 14]. Es consecuencia del
envejecimiento dinamico por deformacién (DSA), una inestabilidad en el flujo plastico de los materiales
asociada con la interaccién entre las dislocaciones moviles y los solutos difundidos. Los atomos solutos,
con mayor movilidad que las dislocaciones, generan atmosferas que funcionan como obstaculos para su
deslizamiento, hasta que se alcanza una tension tal que logran desbloquearse y pueden continuar
deslizando. Este mecanismo esta relacionado con el fortalecimiento de la solucion solida y es propio de
aleaciones sustitucionales e intersticiales FCC dentro de rangos especificos de temperatura y velocidad
de deformacién. Particularmente en los aceros FeMnC, es consecuencia de las formaciones octaédricas
Mn-C, que anclan las dislocaciones causando una acumulacion de las mismas [15].

Por otro lado, la microestructura del material varia segun los tratamientos termomecénicos a los que fue
sometido, modificAndose las propiedades mecénicas del mismo. En la Figura 2.10 podemos observar el
limite el&stico en funcion de la deformacion total de dos aceros de composiciones quimicas definidas
que fueron sometidos a laminados con diferentes porcentajes de reduccion (RR) y tratamientos térmicos

a distintas temperaturas y tiempo.
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Figura 2.10: Limite elastico vs deformacion total de dos aceros TWIP sometidos a
diferentes condiciones de laminacion y recocidos [12].

2.4.2. Variables que influyen en el mecanismo de deformacion y en las

propiedades mecanicas

Como vimos, muchas variables afectan el mecanismo de deformacién actuante en el material. Entre
ellas se destacan la composicién quimica, caracteristicas microestructurales, como el tamafio de grano
y densidad de defectos, la temperatura y la velocidad de deformacion. Por ende, estos factores afectaran
las propiedades mecénicas del material.

a) Composicién quimica

La composicion quimica del material influye fuertemente en el comportamiento del mismo durante
deformacion. Por un lado, define la SFE y, por otro, cada uno de los aleantes influyen de una manera

particular en las propiedades mecénicas del material.
Influencia del carbono

El carbono tiene un rol esencial en los aceros TWIP ya que: incrementa el parametro de red, estabiliza
la austenita, eleva la SFE y la tension de fluencia y aumenta la dureza y resistencia del material [6]. En
la fase austenita se ubica intersticialmente y de manera homogénea. Ademas, O. Bouaziz et al. [12]
mostraron que existe una fuerte influencia del contenido de carbono sobre el endurecimiento por
deformacion. Para aceros Fe-Mn-C con SFE similares, se observaron diferentes comportamientos
mecénicos segun la cantidad de carbono agregado. Esto se debe a que este elemento controla la
estructura de las dislocaciones, que son almacenadas en los obsticulos planares que estos generan y
aumentan la distorsion de la red cristalina. Segun estos autores, la influencia del contenido de Mn y de

C puede ser descripta con el pardmetro no, que es el maximo ndmero de dislocaciones en los bordes de
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macla. También el pardmetro de tension de friccion, g, depende del contenido de C y Mn y puede ser

expresado matematicamente segun la ecuacion 2.2.

0o(Mpa) = 228 + 187 %C — 2%Mn (2.2)
Asimismo, ng puede ser ajustado linealmente con g, segun la ecuacion 2.3,
nO = 0.02 0-0 (23)

Es decir que, un acero TWIP con alta tensién de friccion debido al endurecimiento por solucién sélida
(generado por el carbono) tendré un no elevado, por lo tanto, las maclas seran mejores obstaculos para
las dislocaciones. Es importante destacar que el limite de carbono que se puede agregar a la composicion

quimica es de 0.6% para evitar la formacion de carburos, como se menciona en la Seccion 2.1.
Influencia del manganeso

El manganeso se adiciona con el objetivo de estabilizar la fase austenita a temperatura ambiente [16],
es decir, disminuir la temperatura de la transformacion austenita — ferrita y retardar la velocidad de esta
transformacion [17-19]. Otro efecto muy importante a considerar en cuanto a la adicién de manganeso
es su influencia sobre la SFE. Tanto en el sistema binario Fe-Mn como en aceros austeniticos del sistema
Fe-Cr-Ni-Mn, el manganeso disminuye la SFE a razén de -2.3 mJ/m? por porcentaje atémico agregado
[1, 18, 20, 21]. Sin embargo, Zambrano et al. [22] afirman que el manganeso afecta a la SFE del material
de manera no lineal. Esta relacion se debe al efecto del contenido de Mn sobre la diferencia de energia
libre entre fases FCC-HCP, un aumento de Mn suprime la formacidn de la fase HCP. Esta relacion se
puede observar en la Figura 2.11 para aceros Fe-Mn-C-Al con 1% y 10% de aluminio. Donde, a altos
porcentajes de manganeso se observa un incremento de la SFE. A pesar esto, los valores se mantienen
dentro de los rangos establecidos para el maclado. En cuanto a su influencia en las propiedades
mecénicas, la adicion de manganeso incrementa la tension de fluencia del material a través del

endurecimiento por solucion solida [16].
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Figura 2.11: Variacion de la SFE en funcion de la temperatura y el porcentaje de Mn para aceros con 1% Al y
10% Al.[22]

Influencia del aluminio

El rol del aluminio sobre las aleaciones FCC fue ampliamente estudiado [23-27], ya que afecta

fuertemente la SFE y propiedades mecanicas. Como muestra la Figura 2.11, el Al eleva la SFE y es un
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gran estabilizador de la ferrita. La relacion para aleaciones Fe-Mn [28], se describe segun la ecuacion
2.4.

v (Z_i) =20+ 7.8 X %Al(mass — %) 24

El aumento que produce el aluminio en la SFE del material, influye fuertemente en la microestructura
del mismo ya que retarda la formacién de maclas; a mayor cantidad de aluminio, menor resulta el
porcentaje de material maclado. Esto trae como consecuencia una variacién significativa en las
propiedades mecanicas del material. Park et al. [29] estudiaron aceros Fe-22Mn-0.6C con diferentes
cantidades de Al (OAI-3AI-6Al); analizaron su curva de traccion y su microestructura observando que
la deformacion total y la resistencia maxima disminuyen significativamente con el aumento de aluminio,
tal como se observaen la Figura 2.12. Ademas, al igual que otros autores [30-32], notaron que no aparece
flujo serrado en las curvas de traccion de las aleaciones que poseen aluminio. Esto se debe a que al
afiadir este aleante se reduce la fuerza de anclaje de las dislocaciones disminuyendo la cantidad de
formaciones Mn-C. Es decir que, la presencia de Al retrasa el DSA hasta casi desaparecer
completamente (ver Seccion 2.4.1).
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Figura 2.12: a) Curvas tension-deformacion ingenieriles a una velocidad de 103 s para
aceros TWIP con diferentes cantidades de aluminio, (b) Curvas tension-deformacion
reales para los mismos aceros junto con su variacion en el endurecimiento por
deformacion [29]
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Influencia del cobre

El cobre al igual que el C y el Mn, estabiliza la austenita, eleva la energia de falla de apilamiento y

retarda la formacion de maclas. Ademas, tiene la capacidad de incrementar la deformacion sin reducir

la resistencia mecénica [6].
b) Temperatura

Originalmente Remy et al. [33] reportaron la relacion entre la energia de falla de apilamiento y la
temperatura. Esto fue demostrado experimentalmente por Zambrano et al. [22] para aleaciones del Fe-
Mn-Al-C. Ademas, Curtze y Kuokkala [34] calcularon la SFE para tres composiciones del sistema Fe-
Mn-Al-Si-C, en un gran rango de temperaturas, basado en el modelo termodindmico propuesto por
Olson y Cohen [10] donde mostraron un claro aumento de la SFE con la temperatura. Luego, Shterner
et al. [35] resumieron el trabajo de varios autores (Figura 2.13) y describieron este fenémeno en detalle.
Al aumentar la temperatura del material se incrementa la distancia de separacion de las dislocaciones
parciales disociadas, lo que reduce su interaccion con las fallas de apilamiento. A su vez, la fijacion de
dislocaciones contra los limites de grano se vuelve progresivamente menos efectiva. Como consecuencia
de esto, se modifica el mecanismo de deformacion actuante, segun los rangos establecidos, lo que puede
afectar las propiedades mecéanicas del material, incluso inhibiendo el efecto TWIP.
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Figura 2.13: Influencia de la temperatura en la energia de falla de apilamiento para diferentes aceros
TWIP [35].

C) Velocidad de deformacion

Asi como la temperatura afecta la energia de falla de apilamiento del material, también lo hace la
velocidad de deformacion. Este efecto no sélo es propio del mecanismo que se activa a altas velocidades
de deformacion, sino que cuando esto ocurre la aleacion sufre un calentamiento adiabético que eleva la
temperatura interna del mismo vy, por lo tanto, la SFE [36].

Curtze y Kuokkala [34] han estudiado el comportamiento de diferentes aceros TWIP a distintas

velocidades de deformacion entre 1073s~1 y 1250 s~1. La sensibilidad a la velocidad de deformacion
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de todos los aceros result6 ser débil en el rango de &" = 102 — 750 s ™%, mientras que para &" = 1000 s™*
todos los ensayos mostraron un aumento en la resistencia maxima y la tension de fluencia, junto con
una clara reduccidn en sus valores de alargamiento. Esto fue atribuido a un sustancial incremento en la
SFE causando que el mecanismo de deformacién por deslizamiento de dislocaciones desplace al
maclado, resultando en una disminucion del efecto TWIP. Este fendmeno se observa claramente en las

propiedades mecanicas graficadas en la Figura 2.14.
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Figura 2.14: Valores de tension de fluencia (YS) y resistencia maxima ingenieril (UTS) para diferentes aceros TWIP
en funcion de la velocidad de deformacién; m es el factor de sensibilidad a la velocidad de deformacion [34].
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Figura 2.15: (a) Difractogramas de un acero TWIP antes de la deformacion y luego de ser deformado a
diferentes velocidades. (b) Diagrama tensién-deformacion para diferentes velocidades de deformacidon junto con
sus respectivas derivadas (endurecimientos por deformacion) [37]

Ademés, Ha et al. [37] han reportado, para un acero Fe-22Mn-0,4C, que las cargas dinamicas generan
nanoestructuras austeniticas. Esto es consecuencia de que, la formacion de maclas de deformacion
produce nano laminas de tipo matriz/macla, con un tamafio de grano 20-30 nm, seguido de una
recuperacion dinamica inducida por el calentamiento adiabatico durante la deformacion a alta velocidad.
En la Figura 2.15a podemos observar los difractogramas antes y después de la deformacién a dos
velocidades diferentes; en ambos casos vemos que la estructura se mantiene austenitica antes y después

de la deformacidn ya que sélo se aprecian picos caracteristicos de FCC; mientras que en la Figura 2.15b
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vemos los diagramas tension-deformacion para distintas velocidades de ensayo con sus respectivos
endurecimientos por deformacion (este fendmeno se explica en la Seccion 2.5). Observamos que a
mayor velocidad de ensayo la tension de fluencia, la resistencia maxima y el endurecimiento por

deformacidn son superiores.
d) Tamafio de grano

Varios autores [38, 39] reportaron un efecto del tamafio de grano (TG) sobre la SFE en los aceros
austeniticos. Particularmente, Zambrano et al. [22] mostraron que, para TG menores a 35 um la SFE
aumenta y para valores de TG mayores a 150 um la SFE decrece.

Este comportamiento fue modelado en base al exceso de energia libre de Gibbs, segun la formula 2.5.

—d
AG,, = 170.06 ¢ 853 (2.5)
donde d es el tamafio de grano.

Los valores obtenidos para diferentes tamafios de granos se muestran en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1: Relacion entre tamaiio de grano y exceso de energia de Gibbs, donde p es la densidad molar de

superficie relacionada con el parametro de red del material [22].

Tamario de grano 2pAGex
de la austenita (um) (mJ/m?)

1 9.09

10 5.59

20 3.26

38 1.45

50 0.64

100 0.04
200 0.0004

300 0

En esta tabla se ve claramente la dependencia del TG con la AG,,.. Ademas, con el modelo propuesto en
ese trabajo se obtuvieron las gréficas de la Figura 2.16. En las mismas se observa la contribucion del

TG en la energia de falla de apilamiento para aceros TWIP con 2 contenidos de aluminio diferentes.
En la Figura 2.16 podemos observar una diferencia de 10 % entre el tamafio de grano maximo estudiado

y el més pequefo. Esta diferencia puede afectar al mecanismo de deformacion actuante en la aleacion.
Ademés, tanto la UTS como el YS varian en funcion del tamafio de grano. Bouaziz et al. [12]
modelizaron el comportamiento de este tipo de aceros en funcion de estas variables. Los resultados se

pueden observar en la Figura 2.17, comparados con una curva experimental.
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Vemos que el modelo (linea de trazos) propuesto se ajusta perfectamente a la curva experimental
obtenida (linea llena): a medida que el tamafio de grano es mas pequefio, aumenta tanto el YS como la

UTS. Esta informacién puede ser ajustada con el modelo de Hall-Petch, descripto en la ecuacion 2.6
- ky
YS =0y + 7a (2.6)

siendo ky el coeficiente de endurecimiento, d el tamafio de grano y g, la tension de friccion de la celda.
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Figura 2.16: Variacion de la SFE con el incremento del tamafio de grano y del porcentaje de Mn. Para (a) 1%
Aly (b) 10 %Al [22]
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Figura 2.17: Curvas tension-deformacion experimentales y simuladas para un acero Fe-22Mn-0,6C con
diferentes tamafios de granos [12].

2.4.3. Propiedades de conformado

La propiedad de conformabilidad de los aceros TWIP ha sido estudiada intensamente por Cornette et al.
[40], debido a su importancia para la aplicacion en la industria automotriz. La capacidad de conformar
piezas complejas no puede describirse Gnicamente mediante los resultados de los ensayos de traccion
uniaxial. Por eso, estos autores compararon la conformabilidad del acero TWIP FeMn1000 comercial

(X-1IP™ Fe-22Mn-0.6C) con otros aceros Fe-Mn comerciales de equivalente resistencia mecanica (ver
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Tablas 2.2 y 2.3), mediante ensayos de traccion cruzados (Figura 2.18a) y de acopado (Figura 2.18b)
donde se determinaron las alturas de falla de cada material. Estos ensayos son ampliamente reconocidos
en el campo de los estudios de conformabilidad por la capacidad que poseen de producir estados de

traccion biaxiales.

Tabla 2.2: Composicién quimica de diferentes aceros Fe-Mn comerciales [40].

Material . \YEVE \YEVE \YEVE

Si (%) Mn (%) P (%)

DP590 0,15 0,8 2,5 0,05 0,01 0,15 1,4
DP980Y700 0,23 1 2,9 0,05 0,01 0,15 1,4
HSLA 320 0,08 0,03 0,5 0,01 0,01 0,01 0,01
TRIP 800 0,18 1,62 1,75 0,01 0,01 0,01 0,01
X-1P 1000 0,6 0,01 22 0,01 0,01 0,01 0,01
DCO06 0,02 0,01 0,25 0,02 0,02 0,3 0,01

Tabla 2.3: Propiedades mecénicas de diferentes aceros Fe-Mn comerciales: limite eléstico (YS), tension méxima

(TS), tension a la deformacion total uniforme (TS a U. El), deformacion total uniforme (U. El.) [40].

HSLA320 342 428 496 16

DP590 342 629 727 15,6
TRIP800 478 825 998 21,1
DP980 644 1009 112 10,2
X-1P1000 599 1162 1776 52,8

En la Figura 2.18 se muestra las excelentes propiedades de conformado por estiramiento del FeMn TWIP
1000 en comparacién con otros aceros, donde alcanza aproximadamente el doble de altura la falla que
el DP980, sin presentar fisuras. Tanto la elevada conformabilidad como la gran resistencia a la traccion
de los aceros TWIP se deben a su elevado endurecimiento por deformacion; este comportamiento
previene la aparicion de deformaciones locales excesivas mediante una buena distribucion de la
deformacion durante el conformado. Estas propiedades hacen que sea una excelente opcidn para piezas

complejas estampadas en frio tal como la mostrada en la Figura 2.19.
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Figura 2.18: a) Altura maxima luego de la rotura en un estampado en cruz que combina embutido
profundo, deformacidn plana y expansion en caminos de deformacion; b) Altura maxima alcanzada en el
ensayo de acopado [40].

Figura 2.19: Prototipo de parte estructural de un automévil estampado en frio [12].

Por otro lado, Cugy et al. [41] realizaron ensayos de curva limite de conformando (FLC) en un acero
TWIP con la composicion quimica del X-IP 1000, comparandolo con otros aceros utilizados en la
industria. Segun se observa en la Figura 2.20, este acero TWIP tiene una enorme capacidad de
conformado comparado con los otros aceros de embutido profundo. La buena combinacion de

resistencia y conformabilidad resulta 6ptima para su aplicacion en partes estructurales de automoviles.

Major Strain

Minor Strain
Figura 2.20: FLC de un acero TWIP comparado con un acero TRIP y otro de alta calidad de embutido profundo
como el DCO06 [12].
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2.4.4. Propiedades de impacto

La elevada capacidad de absorber energia frente a un impacto es muy importante en los materiales
utilizados en partes estructurales de vehiculos, ya que aumenta su seguridad pasiva. Esta propiedad se
ha estudiado utilizando velocidades de deformacion muy altas: 100 s [6]. En comparacién con otros
aceros utilizados para automoviles, los TWIP han demostrado una capacidad superlativa de absorcién

de energia, como se muestra en la Figura 2.21.

Twinning-induced plasticity steel

Transformation-induced plasticity steel |

Dual phase steel |

High strength low alloy steel |

Interstitial-free steel ]

Bake-hardenable steel |
Rephosphorized steel | |
0 01 0.2 03 0.4 05
Specific energy absorption at strain rate of 100/s, J/mm3

Figura 2.21: Comparacion cuantitativa de la capacidad de absorber energia de diferentes aceros de alta
resistencia usados en automoviles, obtenidas en ensayos uniaxiales de impacto [6].

2.4.5. Fractura

La fractura de los aceros TWIP es, generalmente, ddctil. En la Figura 2.22, podemos observar la imagen
obtenida mediante microscopia electronica de barrido (SEM), de la fractura de un acero Fe-18Mn-0,6C-

1,5Al, luego de una rotura por traccion.

Figura 2.22: Superficie de fractura de un acero Fe-18%Mn-0.6%C-1.5%Al TWIP luego de una deformacion por
traccion. Los hoyuelos observados son indicativos de la fractura ddctil por coalescencia de micro huecos [6].
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La imagen muestra huecos equiaxiales que juegan un rol clave como pequefios puntos iniciadores de la
fractura dctil por coalescencia de micro huecos.

Por otro lado, una caracteristica de los aceros TWIP es la fractura con poco o nada de estriccion post-
uniforme. Este fendémeno se asocia con la sensibilidad a la velocidad de deformacion (SRS), ya que en
la estriccién se produce un aumento en la velocidad de deformacion localizada. Generalmente, en los
aceros TWIP Fe-Mn-C, los valores de SRS son negativos, y aumentan ligeramente en aceros con

agregados de aluminio [28], aumentando asi su deformacion no uniforme.
Retardo en la fractura

Fe-x%Mn-0.6%C-x%Al

1.5%Al

No Al

D.R=2.0 15% Mn 16% Mn 17%Mn

Figura 2.23: Efecto de la fractura retardada para aceros embutidos de diferentes composiciones quimicas [42].

Este es un problema identificado en los aceros TWIP Fe-22%Mn-0,6%C [42], que aparece luego de
cierto tiempo, en embutidos profundos, como roturas en los bordes. Su origen no esta identificado, pero
se cree que puede deberse a una transformacion martensitica inducida por la presencia de tensiones
residuales. Sin embargo, la presencia de Al suprime la fractura retardada, tal como se muestra en la
Figura 2.23, correspondiente a chapas con diferentes porcentajes de Mn y Al sometidas a embutidos

profundos.

2.5. Endurecimiento por deformacion en aceros TWIP

Las excelentes propiedades mecénicas desarrolladas por los aceros TWIP son consecuencia de su
elevado endurecimiento por deformacion. En los aceros que maclan este comportamiento es
sustancialmente diferente al de aquellos aceros en los que el inico mecanismo de deformacion presente
es el deslizamiento de dislocaciones. Esto fue analizado por muchos autores [6, 35, 43, 44], quienes
identificaron varias etapas durante la deformacion. En la Figura 2.24, se representa la variacion del

endurecimiento por deformacion en funcién de la tension verdadera.
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Figura 2.24: a) Endurecimiento por deformacion de un acero TWIP, mostrando diferentes etapas durante la
deformacion. En la dltima etapa se presenta el envejecimiento dinamico (DSA) propio de los aceros TWIP. b)
Detalle de las etapas iniciales del endurecimiento por deformacion [6].

La etapa inicial del endurecimiento por deformacion, A, es controlada fundamentalmente por
deslizamiento de dislocaciones, sin la formacion de maclado mecanico. Se observa un declive abrupto
del endurecimiento debido al decrecimiento del almacenamiento de dislocaciones producto de la
recuperacion dinamica del material. En esta etapa hay una incubacion de puntos de nucleacion de maclas
debido a la interaccion de dislocaciones entre si y a la formacion de fallas de apilamiento.

En la etapa B el endurecimiento por deformacion se incrementa, y el maclado comienza en los granos
preferentemente orientados. Esta etapa se inicia usualmente entre el 3 y 4% de deformacién. Las maclas
funcionan como obstaculos para el deslizamiento de las dislocaciones, por lo que se necesita cada vez
mayor tensién para seguir deformando; a su vez, el maclado da lugar a una rotacién de los granos,
activandose nuevos sistemas de deslizamiento que permiten continuar con la deformacion plastica.

El maximo rango de endurecimiento por deformacion esta dado entre la etapa B y C, y luego va
decreciendo. Los granos se encuentran segmentados por las maclas, a las cuales las dislocaciones iran
sorteando para seguir deformando el material.

En la etapa D, el endurecimiento permanece constante, debido a la activacion de sistemas de maclado
secundarios y a interacciones macla-macla.

En la Gltima etapa, la curva sinuosa previa a la rotura se la asocia al envejecimiento dinamico por

deformacion (DSA), descripto en la Seccion 2.4.1.
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2.6. Texturas cristalograficas

Se define como textura cristalogréfica a la tendencia a la orientacion de los
planos cristalinos en un volumen de material respecto a un sistema de
referencia [45]. En la Figura 2.25 se muestra la diferencia entre un material 2%

aleatoriamente orientado y uno preferentemente orientado; las flechitas . - =

indican una determinada direccion cristalografica en cada grano. Es muy
importante conocer la textura del material que estamos trabajando ya que de ALY Ry
ella dependen muchas propiedades del mismo: médulo de Young, R PR VLl

coeficiente de Poisson, ductilidad, tenacidad, permeabilidad magnética, WL el LAy

Orientado

conductividad eléctrica, etc.
Figura 2.25: a) material
aleatoriamente orientado. b)

o Macrotextura: textura que refleja un valor promedio de las ~ material orientado, con
textura.

Desde un punto de vista estadistico, podemos distinguir entre:

orientaciones en el volumen de la muestra, se determina midiendo la

orientacion de un gran nimero de granos (desde 100 hasta 1000 granos o mas).

° Microtextura: textura que refleja la estadistica de las orientaciones y también la ubicacién
espacial de cada grano.

El estudio de textura se refiere a la determinacion de las direcciones preferenciales de orientacion
(cualitativamente), y el calculo de la fraccion de volumen asociada a cada una de esas orientaciones
(cuantitativamente).

Existen diversas técnicas para medir las texturas, cada una apropiada al tipo de analisis que se quiera

hacer (macro o microtextura). Estas se resumen en el esquema de la Figura 2.26.

Neutrones Rayos X Electrones

v
¢ Microscopio Microscopio

Difractometro Difractémetro Debye- Laue SEM electronico de TEM slectrénico de

Scherrer | barrido transmision
| } | l

SAC EBSD SAD KIKUCHI

Selected Area Electron Back- Selected
Channelling  Scatter Area
Diffraction Diffraction

Macrotextura Microtextura

Figura 2.26: Macrotextura y microtextura. Técnicas utilizadas para estudiar un material.

A la hora de analizar los datos medidos, tanto cuantitativa como cualitativamente, la representacion de
la distribucion de las orientaciones de los cristales puede hacerse en forma de figuras de polos

(proyeccidn estereogréafica de los planos cristalograficos), figuras de polos inversas o el espacio de Euler.
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Figura de polos

RD INTENSIDAD

Figura 2.27: Concepto de formacién de figuras de polos [46].

El diagrama de la Figura 2.27, muestra el concepto de formacion de figuras de polos; en la Figura 2.27a
se muestra la proyeccion sobre el plano de referencia de los ejes de la muestra (RD: direccion de
laminacion, ND: direccion normal, TD: direccion transversal), y los planos (100), (010) y (001) de un
grano. En la Figura 2.27b se muestra la proyeccion de un grano en el plano de referencia, en la 2.27c se

muestra la repeticion de la proyeccion para otros granos, y en la 2.27d, los contornos de densidad de c.

Figura de polo inversa

B SolAe
0.0 0.5 1.0 1.5 20 25 3.0

Multiples of Random

111 ! ii 111 :
001 101 0 101

111
001 101 001
Figura 2.28: Figuras de polo inversas representada en escala de colores [45].
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Una figura de polo inversa (Figura 2.28) registra la densidad de polos de los planos {hkl}, paralelos a
una superficie dada de la muestra, sobre una region caracteristica del sistema cristalino del material. Es
suficiente plotear una pequefia porcién de la proyeccion estereografica para representar la Figura de
Polos Inversa en su totalidad. Esto se debe a la simetria cristalina del material, que es la que determina

la llamada "region irreducible™ en la esfera de proyeccion.

Espacio de Euler

Otra forma de mostrar la orientacion cristalogréafica del material respecto a la orientacion de la muestra
€s como un punto en el espacio de Euler. Este espacio es tridimensional y se forma a través de los
angulos de precesion, nutacion y spin (angulos de Euler), como se muestra en la Figura 2.29. Estos se
determinan a partir de tres rotaciones consecutivas de los ejes del sistema coordenado de la muestra para
hacerlos coincidir con los ejes coordenados del cristal.

Existen diferentes convenciones para expresar los angulos de Euler, la convencion mas comun es la
formulada por Bunge, quien describe las rotaciones como vl, @, y v2.

Algunas orientaciones se encuentran a lo largo de cierto camino formando una fibra cristalografica en
el espacio de orientaciones. La Figura 2.30 muestra las fibras mas importantes que se pueden encontrar

en los aceros en el espacio de Euler reducido [45].

2

fibra teta

90

[}
=

360 -— c/
4
9 92200 &
180° Figura 2.30: Espacio de Euler. Fibras cristalogréaficas
A e e | més importantes [45]
o | p :
o 7@| 180° 350

Figura 2.29: Espacio de Euler, definicidn del espacio a
través de la rotacion en los angulos de precesion,
nutacién y spin [45].

Usualmente, la representacion tridimensional resulta incomoda y compleja de comunicar, es por eso que
generalmente, la representacion se realiza mediante secciones a través del espacio de orientaciones. En
la Figura 2.31, se muestra el espacio de Euler tridimensional y las representaciones en las distintas

secciones del espacio cada 5 grados.
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Figura 2.31: (a) Componentes de orientacion (123) en el espacio de Euler reducido. (b) Mismas componentes de

(a) graficadas con lineas de isointensidad en la seccion ¢, del espacio de Euler [45].

Funcion distribucion de orientaciones

La proyeccidn de la distribucion de orientaciones tridimensional en figuras de polos bidimensionales
causa, generalmente, pérdida de informacion, por lo que no es posible determinar la densidad de
orientacion de los cristalitos de una muestra policristalina, es decir, su textura, a partir de las figuras de
los polos experimentales sin cierta ambigiiedad. Por esto, para el analisis cuantitativo de la macrotextura
es necesario el calculo de la funcién de distribucion de orientaciones (ODF). La ODF se define como
una funcidn sobre el espacio de orientaciones que asocia a cada orientacion g el porcentaje en volumen
de cristales de una muestra policristalina que se encuentran en esta orientacion especifica. Generalmente,
la ODF se calcula a partir de un conjunto de figuras de polos medidas experimentalmente en la muestra
y, para representarla se requiere un marco tridimensional apropiado. El espacio de Euler es el mas
utilizado para los datos de macrotextura, donde se asocia los angulos de Euler ¢1, ® y ¢2 con la densidad
de probabilidad de orientaciones g [45].

2.6.1. Textura en funcion de la energia de falla de apilamiento

La textura que desarrollara un material luego de su deformacion, depende del valor de la SFE del mismo,
del tipo de deformacion o tratamiento termomecénico aplicado. En la Figura 2.32 podemos ver los

aspectos mas importantes de la textura de laminado en materiales FCC en funcion de su SFE [1].
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Figura 2.32: Evolucion de la textura durante el laminado para aceros FCC en funcién de su SFE.[1]

En los aceros TWIP, de baja SFE, el mecanismo de formacidn de la textura cristalografica es complejo,
ya que el maclado genera una rotacion especifica en los granos del material. La formacién de maclas no
es homogénea y depende de la orientacion previa de los granos, que activara un determinado sistema de
maclado o de deslizamiento. En la Tabla 2.4 se resumen algunas componentes de texturas caracteristicas

de los aceros TWIP.

Tabla 2.4: Resumen de texturas caracteristicas de aceros FCC con sus respectivos factores de Schmid méximo
para maclado {111}<112>y deslizamiento {111}<110>

Plano N Factor de Schmid Mé&ximo

Nombre de la componente Direccion S
Normal Maclado \ Deslizamiento

Cube {001} <100> 0.23 0.41

Goss {001} <110> 0.23 0.41

Brass {110} <112> 0.39 0.41

Copper {112} <111> 0.31 0.27

Rotated Brass {110} <111> 0.31 0.27

2.6.2. Evolucion de las texturas en un acero TWIP

2.6.2.1. Luego del laminado

Los cambios de orientacion en la deformacion por laminado son complejos y, como ya hemos
mencionado, dependen de la SFE del material. Entonces, el desarrollo de las texturas va a depender de
la composicién quimica, las condiciones de laminado, y el proceso de recristalizacion. Para los aceros
FCC las texturas tipicas de laminado son tipo Cu y tipo Brass. La textura tipo Cu es tipica de los aceros
laminados de alta SFE, donde su mecanismo de deformacion es el deslizamiento por dislocaciones en

el sistema {111}<110>. La textura tipo Cu en una combinacion de componentes S, Cu y Brass,

Maria Florencia Sklate Boja Marco teérico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 49

desarrollan una fibra beta. En cambio, los aceros TWIP, que maclan durante la deformacién, transforman
la textura tipo Cu en tipo Brass. Esta se mantiene estable luego de laminar el material, cuando se activan
ambos mecanismos de deformacion: deslizamiento de dislocaciones y maclado. Es una textura tipica de
materiales FCC de baja energia de falla de apilamiento, y sus componentes son Brass {110}<112>y
Goss {110}<001>, desarrollando una fibra alfa [12, 6].

ACu (=

A Cu Twin \\,
Brass

[0 Goss

O Cube

(a)
N Br.-‘{sq
5 /_/(}\
4 = 5
; e
1 ” Goss
g < {1
-
X
e
]
c
]
&
[
0 10 20 30 40
(b) Cold rolling reduction, %

Figura 2.33: (a) Evolucion de la ODF durante el laminado en frio para un acero Fe-22Mn-0,6C-0,08N TWIP.
(b) Evolucion de la fraccion de volumen de las texturas principales presentes en (a) [48].

Entonces, el maclado juega un rol importante en la aparicién de la textura tipo Brass en aceros de baja
SFE. Durante la deformacion, aquellos granos con orientacion Cu {112}<111> maclan hacia la
orientacion CuT {552}<115>. Luego, el deslizamiento de dislocaciones causa que estos granos roten
alrededor de <110>//tD (direccion de traccion) hacia las orientaciones estables Goss {110}<001> y
Brass {110}<112> [47]. En la Figura 2.33 se muestra la evolucion de cada componente de textura

durante la reduccion en frio de un acero TWIP [48].

2.6.2.2. Luego de la recristalizacién

La recristalizacion del material es un proceso muy importante para la determinacion de la
microestructura del material. La rapida cinematica de la recristalizacion y el mecanismo de nucleacion
orientado determina la evolucion de la textura.

Bracke et al.[48] estudiaron un acero deformado en frio al 50% recocido a diferentes temperaturas, lo
que corresponde a distintos porcentajes de recristalizacion. Primeramente, se observan las componentes
de textura en el material laminado en frio: Brass, Goss y Cu. Luego, durante el proceso de
recristalizacion la textura del material no cambia. De hecho, se puede apreciar en la Figura 2.34 que, los

componentes de textura contindian con las mismas intensidades.
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Figura 2.34: Secciones de la ODF ¢p2=45° (a) componentes principales, (b) luego de 50% de laminado en frio,
(c) 600 °C — 120s, (d) 625 °C — 1205, (e) 650 °C — 120s, (f) 700 °C — 120s. Las lineas de contorno indican la
multiplicidad de ocurrencia comparada con la distribucion uniforme [47].

Sin embargo, estos resultados no concuerdan con Barrales-Mora et al. [49], quienes estudiaron aceros
TRIP y TWIP con reducciones desde 20% a 50% Yy recocidos posteriores entre 500 °C y 700 °C. Ellos
determinaron que las texturas fueron muy débiles para las temperaturas de recocido mas bajas, mientras
gue, para las mas altas, practicamente fueron aleatorias. EI predominio de granos orientados al azar, en
todos los casos, es justificado por la influencia de la nucleacion de los mismos en las bandas de corte
(bandas de deslizamiento), tipicas de las aleaciones de baja SFE. En la Figura 2.35 se observa el
porcentaje en volumen de cada componente de textura caracteristica y su evolucion luego de los
recocidos a 560 °C y 700 °C. El porcentaje de textura aleatoria tiende a crecer a medida que aumenta la
temperatura de recocido.

' ' ! ' : W< tiehperdiufe 560
I Rx-temperature 700
60 Hl /s cold-rolled .

Texture Component Fraction (%)

RandomCube Goss Copper SR Brass 45ND P Q  InvwGoss22RD

Components

Figura 2.35: Fraccion de volumen de los componentes de textura de un acero TRIP luego del laminado en frio
(barras negras), y luego de la recristalizacion a 560 °C (barras azules) y a 700 °C (barras rojas) [49].

2.6.2.3. Luego de la deformacion uniaxial

Muchos autores [12, 50, 51] encontraron que, luego de la deformacion uniaxial por traccion de los aceros
TWIP existe un claro incremento de las fibras <111>y <100> orientadas paralelas al eje de traccion.
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Estas fibras se componen principalmente de las componentes Brass rotado y Cobre (<111>), y de las
componentes Cubo y Goss (<100>), predominando la fibra <111> sobre la <100>. Este comportamiento
fue estudiado, particularmente, por Barbier et al. [51] a través de la técnica EBSD en un acero TWIP
Fe-22Mn-0.6C deformado uniaxialmente por traccion. Se puede observar en la Figura 2.36 que el
maclado evoluciona preferentemente en los granos con orientacién cercana a <111>//tD y las maclas se

orientan paralelas a <100>. La orientacion <111>//tD es Optima y refuerza la formacion de maclas.

1]

Ve

[110}/RD

™
RD//td |
3

Hm

‘ ‘ Deformation
Twins

@ ~

001 101 001 101 001 101 001 101

True strain: 0 0.1 0.2 > 0.3

Figura 2.36: Analisis de EBSD in situ para deformaciones en el rango de 0.0 a 0.3, a) evolucién de la figura de
polo inversa del material, b) Imagenes de calidad con contraste de la misma region, c) figuras de polos tomadas
a diferentes deformaciones [1].

También, De Cooman et al. [1] mostraron la influencia de la orientacion de los granos en el maclado en
un acero TWIP traccionado hasta el 50% de deformacidn total. En la Figura 2.37 se observa la presencia

del componente de textura Brass en los granos altamente maclados.
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Figura 2.37: Analisis de orientacion de granos en un acero Fe-Mn-Al-C TWIP a 50% de deformacién ingenieril.
Se muestra la diferencia de orientacion entre granos sin maclas, con una cantidad moderada de maclas 'y con
gran cantidad de maclas [1].
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La tendencia de un grano a maclar o deslizar se puede calcular segln su factor de Schmid. En la Tabla
2.4 se muestran los respectivos factores de Schmid maximos para el maclado {111}<112> y
deslizamiento {111}<110> de las componentes tipicas de los aceros TWIP. Meng et al. [52] afirman
que el deslizamiento multiple y el apilamiento de dislocaciones son requerimientos esenciales para que
comience el proceso de maclado, ya que favorecen la rotacién de los granos hacia la direccion <111>.
Los granos orientados con esa direccién paralela al eje de traccidn tienen tres variantes para maclar y se
encuentran favorablemente orientados para ello. Gutierrez-Urrutia et al. [39] wvalidaron
experimentalmente estos resultados para bajas deformaciones (0.05). Sin embargo, para grandes
deformaciones (0.3) encontraron maclas aln en granos favorablemente orientados para el deslizamiento,

segun la ley de Schmid.

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 53

Referencias

[1] B. C. De Cooman, “Phase transformations in high manganese twinning-induced plasticity
(TWIP) steels,” Phase Transform. Steels, vol. 2, pp. 295-331, 2012.

[2] S. Mahajan and J. W. Christian, “Deformation Twinning,” J. Mater. Sci., vol. 4, no. 7, pp. 646—
648, 1969.

[3] M. Raposo, Desarrollo de aceros TRIP/TWIP con alto contenido de manganeso para
aplicaciones automotrices, 2019.

[4] G. B. Cohen, Morris; Olson, “Kinetics of Strain-Induced Martensitic Nucleation,” J. Assoc.
Physicians India, vol. 62, no. JUNE SPEC.ISSUE, pp. 19-27, 1975.

[5] H. Idrissi, L. Ryelandt, M. Veron, D. Schryvers, and P. J. Jacques, “Is there a relationship
between the stacking fault character and the activated mode of plasticity of Fe-Mn-based austenitic
steels?,” Scr. Mater., vol. 60, no. 11, pp. 941-944, 2009.

[6] B. C. De Cooman, Y. Estrin, and S. K. Kim, “Twinning-induced plasticity (TWIP) steels,” Acta
Mater., vol. 142, pp. 283-362, 2018.

[7] M. A. Meyers, O. Vohringer, and V. A. Lubarda, “The onset of twinning in metals: A
constitutive description,” Acta Mater., vol. 49, no. 19, pp. 4025-4039, 2001.

[8] H. K. D. H. Bhadeshia, “Crystallography Materials Science &amp; Metallurgy,” pp. 1-84, 2011.
[9] S. Allain, J. P. Chateau, D. Dahmoun, and O. Bouaziz, “Modeling of mechanical twinning in a
high manganese content austenitic steel,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 387-389, no. 1-2 SPEC. ISS., pp.
272-276, 2004.

[10] G. B. Olson and M. Cohen, “A general mechanism of martensitic nucleation: Part I. General
concepts and the FCC — HCP transformation,” Metall. Trans. A, vol. 7, no. 12, pp. 1897-1904, 1976.
[11] B.C. De Cooman, K. Chin, and J. Kim, “High Mn TWIP Steels for Automotive Applications,”
New Trends Dev. Automot. Syst. Eng., no. May 2014, 2011.

[12] O. Bouaziz, S. Allain, C. P. Scott, P. Cugy, and D. Barbier, “High manganese austenitic
twinning induced plasticity steels: A review of the microstructure properties relationships,” Curr. Opin.
Solid State Mater. Sci., vol. 15, no. 4, pp. 141-168, 2011.

[13] T.A.Lebedkina, M. A. Lebyodkin, J. P. Chateau, A. Jacques, and S. Allain, “On the mechanism
of unstable plastic flow in an austenitic FeMnC TWIP steel,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 519, no. 1-2, pp.
147-154, 2009.

[14] K. Renard, S. Ryelandt, and P. J. Jacques, “Characterisation of the Portevin-Le Chatelier effect
affecting an austenitic TWIP steel based on digital image correlation,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 527, no.
12, pp. 29692977, 2010.

[15] P. Lan and J. Zhang, “Serrated Flow and Dynamic Strain Aging in Fe-Mn-C TWIP Steel,”
Metall. Mater. Trans. A Phys. Metall. Mater. Sci., vol. 49, no. 1, pp. 147-161, 2018.

[16] E.C.Bainand H. W. Paxton, Alloying elements in steel. American Society for Metals, 1961.
[17] D. M. Stannard and A. J. Baker, The Inter-relationship of Microstructures and Mechanical

Properties in High Manganese Steels. Pergamon Press Ltd, 2013.

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 54

[18] D. M. Stannard and A. J. Baker, The Inter-relationship of Microstructures and Mechanical
Properties in High Manganese Steels. Pergamon Press Ltd, 1971.

[19] K. Nohara, Y. Ono, and N. Ohashi, “Composition and grain size dependencies of strain-induced
martensitic transformation in metastable austenitic stainless steels.,” ISIJ Int., vol. 63, no. 5, pp. 212—
222, 1977.

[20] R. E. Schramm and R. P. Reed, “Stacking Fault Energies of Seven Commercial Austenitic
Stainless Steels,” Met. Trans. A, vol. 6, no. July, p. 1345, 1975.

[21] L. Vitos, J. O. Nilsson, and B. Johansson, “Alloying effects on the stacking fault energy in
austenitic stainless steels from first-principles theory,” Acta Mater., vol. 54, no. 14, pp. 3821-3826,
2006.

[22] O. A. Zambrano, “Stacking fault energy maps of Fe-Mn-Al-C-Si steels: Effect of temperature,
grain size, and variations in compositions,” J. Eng. Mater. Technol. Trans. ASME, vol. 138, no. 4, 2016.
[23] W.S. Yang and C. M. Wan, “The influence of aluminium content to the stacking fault energy
in Fe-Mn-AlI-C alloy system,” J. Mater. Sci., vol. 25, no. 3, pp. 1821-1823, 1990.

[24] B. W. Oh, S. J. Cho, Y. G. Kim, Y. P. Kim, W. S. Kim, and S. H. Hong, “Effect of aluminium
on deformation mode and mechanical properties of austenitic FeMnCrAIC alloys,” Mater. Sci. Eng. A,
vol. 197, no. 2, pp. 147-156, 1995.

[25] F.C.Chen, C.P. Chou, P. Li, and S. L. Chu, “Effect of aluminium on TRIP FeMnAl alloy steels
at room temperature,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 160, no. 2, pp. 261-270, 1993.

[26] Y. G. Kim, J. M. Han, and J. S. Lee, “Composition and temperature dependence of tensile
properties of austenitic FeMnAIC alloys,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 114, no. C, pp. 51-59, 19809.

[27]  N.I. Medvedeva, M. S. Park, D. C. Van Aken, and J. E. Medvedeva, “First-principles study of
Mn, Al and C distribution and their effect on stacking fault energies in fcc Fe,” J. Alloys Compd., vol.
582, pp. 475-482, 2014.

[28] J.E.Jinand Y. K. Lee, “Effects of Al on microstructure and tensile properties of C-bearing high
Mn TWIP steel,” Acta Mater., vol. 60, no. 4, pp. 1680-1688, 2012.

[29] K. T.Park, K. G.Jin, S. H. Han, S. W. Hwang, K. Choi, and C. S. Lee, “Stacking fault energy
and plastic deformation of fully austenitic high manganese steels: Effect of Al addition,” Mater. Sci.
Eng. A, vol. 527, no. 16-17, pp. 3651-3661, 2010.

[30] H.K.Yang,Z.J.Zhang, F. Y. Dong, Q. Q. Duan, and Z. F. Zhang, “Strain rate effects on tensile
deformation behaviors for Fe-22Mn-0.6C-(1.5Al) twinning-induced plasticity steel,” Mater. Sci. Eng.
A, vol. 607, pp. 551-558, 2014.

[31]] H. K. Yang, Y. Z. Tian, and Z. F. Zhang, ‘“Revealing the mechanical properties and
microstructure evolutions of Fe—22Mn-0.6C—(x)Al TWIP steels via Al alloying control,” Mater. Sci.
Eng. A, vol. 731, no. May, pp. 61-70, 2018.

[32] J.-E. Jin and Y.-K. Lee, “Microstructure and Mechanical Properties of Al-Added High Mn
Austenitic Steel,” Adv. Steels, pp. 259-264, 2011.

[33] L. Rémy and A. Pineau, “Twinning and strain-induced f.c.c. — h.c.p. transformation on the

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 55

mechanical properties of CoNiCrMo alloys,” Mater. Sci. Eng., vol. 26, no. 1, pp. 123-132, 1976.

[34] S. Curtze and V. T. Kuokkala, “Dependence of tensile deformation behavior of TWIP steels on
stacking fault energy, temperature and strain rate,” Acta Mater., vol. 58, no. 15, pp. 5129-5141, 2010.
[35] V. Shterner, I. B. Timokhina, and H. Beladi, “On the work-hardening behaviour of a high
manganese TWIP steel at different deformation temperatures,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 669, pp. 437—
446, 2016.

[36] M. Raposo, M. Martin, M. F. Giordana, V. Fuster, and J. Malarria, “Effects of Strain Rate on
the TRIP-TWIP Transition of an Austenitic Fe-18Mn-2Si-2Al Steel,” Metall. Mater. Trans. A Phys.
Metall. Mater. Sci., vol. 50, no. 9, pp. 4058-4066, 2019.

[37] Y. Ha, H. Kim, K. H. Kwon, S. G. Lee, S. Lee, and N. J. Kim, “Microstructural Evolution in
Fe-22Mn-0.4C Twinning-Induced Plasticity Steel During High Strain Rate Deformation,” Metall.
Mater. Trans. A Phys. Metall. Mater. Sci., vol. 46, no. 2, pp. 545-548, 2015.

[38] R. Allende-seco, A. Artigas, H. Bruna, L. Carvajal, and A. Monsalve, ‘“Hardening by
transformation and cold working in a Hadfield steel cone crusher liner .,” pp. 1-10, 2021.

[39] I Gutierrez-Urrutia, S. Zaefferer, and D. Raabe, “The effect of grain size and grain orientation
on deformation twinning in a Fe-22wt.% Mn-0.6wt.% C TWIP steel,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 527, no.
15, pp. 3552-3560, 2010.

[40] D. Cornette, P. Cugy, A. Hildenbrand, M. Bouzekri, and G. Lovato, “Ultra high strength FeMn
TWIP steels for automotive safety parts,” SAE Tech. Pap., no. 724, 2005.

[41]  P.Cugy, A. Hildenbrand, M. Bouzekri, D. Cornette, S. Goklii, and H. Hofmann, “A super-high
strength Fe-Mn-C austenitic steel with excellent formability for automobile applications,” in First
International Conference on Super-High Strength Steels, 2005.

[42] B.C. De Cooman, K. Chin, and J. Kim, “High Mn TWIP Steels for Automotive Applications,”
New Trends Dev. Automot. Syst. Eng., 2012.

[43] 1. Gutierrez-Urrutia and D. Raabe, “Dislocation and twin substructure evolution during strain
hardening of an Fe-22 wt.% Mn-0.6 wt.% C TWIP steel observed by electron channeling contrast
imaging,” Acta Mater., vol. 59, no. 16, pp. 6449-6462, 2011.

[44] E.E.D.S. AsgariandR. D. D. S. R. Kalidindi, “‘Strain Hardening Regimes and Microstructural
Evolution during Large Strain Compression of Low Stacking Fault Energy Fcc Alloys That Form
Deformation Twins.” Metallurgical and Materials Transactions A (Physical Metallurgy and Materials
Science) Sept. 1997,” Metall. Mater. Trans. a, vol. 28, no. September, pp. 1781-1782, 1997.

[45] W. Skrotzki, “Introduction to texture analysis: macrotexture, microtexture and orientation
mapping . By Olaf Engler and Valerie Randle. Pp. 456. 2nd ed. Boca Raton: CRC Press. ISBN 978-1-
4200-6365-3.,” J. Appl. Crystallogr., vol. 43, no. 4, pp. 947-947, 2010.

[46] A.V.Druker, Desarrollo de texturas y tratamientos termomecanicos en aleaciones fe-mn-si con
memoria de forma, Tesis doctoral UNR (2009).

[47] L. Bracke, K. Verbeken, L. Kestens, and J. Penning, “Microstructure and texture evolution

during cold rolling and annealing of a high Mn TWIP steel,” Acta Mater., 2009.

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 56

[48] L. Bracke, K. Verbeken, and L. A. 1. Kestens, “Texture generation and implications in TWIP
steels,” Scr. Mater., vol. 66, no. 12, pp. 1007-1011, 2012.

[49] L. A. Barrales-Mora, Y. Lii, and D. A. Molodov, “Experimental determination and simulation
of annealing textures in cold rolled TWIP and TRIP steels,” Steel Res. Int., vol. 82, no. 2, pp. 119-126,
2011.

[50] P. Yang, T. Y. Liu, F. Y. Lu, and L. Meng, “Orientation dependence of martensitic
transformation in high Mn TRIP/TWIP steels,” Steel Res. Int., vol. 83, no. 4, pp. 368-373, 2012.

[51] D. Barbier, N. Gey, S. Allain, N. Bozzolo, and M. Humbert, “Analysis of the tensile behavior
of a TWIP steel based on the texture and microstructure evolutions,” Mater. Sci. Eng. A, vol. 500, no.
1-2, pp. 196206, 20009.

[52] L. Meng, P. Yang, Q. Xie, H. Ding, and Z. Tang, “Dependence of deformation twinning on
grain orientation in compressed high manganese steels,” Scr. Mater., vol. 56, no. 11, pp. 931-934, 2007.

Maria Florencia Sklate Boja Marco tedrico y antecedentes bibliograficos



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 57

3. Procedimientos Experimentales

En este capitulo se describen los procedimientos y métodos experimentales realizados durante la
produccién de la tesis. Particularmente, se detallaran cada una de las técnicas utilizadas tanto para la
elaboracién de las aleaciones como para la caracterizacion microestructural y de sus propiedades

mecanicas.

3.1.  Proceso de produccion de aleaciones

Para esta tesis produjimos una aleacion del sistema Fe-Mn-C-Al, de composicion nominal Fe-22Mn-
0,6C-1,5Al, tomando como referencia otras aleaciones elaboradas previamente en el grupo de trabajo,
Fe-15Mn-3Si y Fe-18Mn-2Si-2Al [1]. Se utilizé materia prima comercial comprada a proveedores de
acerias o fundiciones, con la intencion de lograr un marco de trabajo transferible a la industria. La
magnitud de la colada, aproximadamente 2 kg., y el elevado contenido de Mn, impidi6 la utilizacion de
hornos industriales, ya que éstos son de mucha mayor capacidad (los mas pequefios, de 100 kg), y el Mn
produce un importante deterioro en los recubrimientos refractarios. Es por esto que, para la fundicién
del material utilizamos el horno de induccion del Laboratorio de Aleaciones Especiales del Centro

Atomico Constituyentes (CNEA). A continuacion, se describe el proceso de produccién de la aleacién:
3.1.1. Preparacion de la materia prima

Para realizar la colada contamos con la siguiente materia prima:

e Fe: alambron de acero de 0,05% C de 6 mm de didmetro nominal, cortado en trozos de 50 mm

de largo que fueron previamente arenados y cepillados para quitarles su capa externa de éxido.

e Mn: de alta pureza (99,9%) en escamas. Realizamos una limpieza del mismo manualmente.

e Al: de alta pureza (99,9%), lingote donado por Aluar S.A.; se agregd en pequefios trozos.

e C:se agrego0 a partir de trozos de fundicion gris.
A partir de la materia prima disponible, se realizé un balance de masa para calcular las proporciones
necesarias de cada una. Se agregd ademas un 2% extra de Mn con el objetivo de compensar la pérdida
de este elemento en la composicién durante la colada, producto de su alta volatilidad. En la Figura 3.1
se observa este balance de masa. El mismo fue obtenido usando una plantilla de Excel (llamada “Excel-

solver”).
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22Mn-0.6C-1.5Al

Fe
C
Si
Mn
Cr
Mi
Mo
Cu
Al

usando Excel-solver

\ariable x_i
m2 1201,160
m1 333,316
m2 1,824
m3 436,036
m4 0,000
m5 0,000
m6 0,000
m7 0,002
m8 29,995
peso en (g)

2002,333

+ 2%
Xfe_m9-1005
Xc-si_m1-fund gris
Xsi_m2-5i Cordes
8,72 Xmn_m3-Escamas
Xcr_m4-Cordes
Ani_m5-Cordes
Xmo_m&

Xcu_m7-Tocho
Xal_m8-Aluar

Figura 3.1: Balance de masa de la cantidad necesaria de cada material para realizar la colada de un acero de
composicion Fe-22Mn-0.6C-1.5Al.

3.1.2. Disefio y preparacion del molde

Se utiliz6 un molde metalico, disefiado y fabricado en el taller del IFIR. EI molde consisti6 en dos tapas

idénticas individuales de acero AISI 1045, unidas entre si mediante bulones y tuercas. En la Figura 3.2

se muestra un plano con las dimensiones adecuadas para obtener dos lingotes de 130 x 60 x 10 mm, lo

que facilitara la posterior laminacion. Se fabricd también, con el mismo material, un embudo que fue

colocado en el canal central del molde al momento de colada. De esta manera, el liquido entra a través

del embudo hacia el canal de colada y llena las lingoteras desde abajo hacia arriba. El disefio del molde

asegura el buen llenado y la ausencia de rechupes en toda la longitud de los lingotes. El conjunto del

molde méas embudo se muestra en la Figura 3.3.

J

® -

Figura 3.2: Plano de una de las mitades del molde [1]

Previo a la colada, el molde y el embudo metélico se limpiaron con alcohol y, posteriormente, se trataron

térmicamente con el objetivo de eliminar tensiones residuales que puedan haber quedado del maquinado.
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El tratamiento térmico consisti6 en calentar el conjunto molde-embudo a 550 °C durante 1 hora, apagar
el horno, y dejarlo enfriar dentro del mismo. Luego, un arenado eliminé el 6xido presente en toda su
superficie (internay externa). Después de esto, la superficie interna fue cuidadosamente lijada de manera

de aumentar su rugosidad y favorecer la adherencia de la pintura refractaria de zirconio que se seco

durante 1 dia.

Figura 3.3: Fotos de la lingotera metalica con su respectivo embudo. Su interior esta pintado, listo para realizar
la colada.

3.1.3. Procedimiento de colada

Se utilizé un horno de induccién ALD VIM-6, con una frecuencia de 4 kHz y camara de moldeo
protegida con atmosfera de argdn. La materia prima se fundié en un crisol de alimina, con un volumen
calculado para colar de 2 kg de Fe. Las coladas se realizaron llevando el horno a una potencia méaxima
de 36 kW, en un lapso de tiempo de entre 40 y 50 minutos.

Durante la colada, se utilizé un flujo de argdn, para desplazar el oxigeno y nitrégeno de la superficie del
caldo liquido. La potencia del horno se fue variando durante el proceso de fusion de los metales, de
modo de lograr una temperatura homogénea y uniformidad de composicién quimica. En la Figura 3.4a
se observa el burbujeo producido durante la colada del material. Debido a la volatilidad del Mn que se
aprecio a través de los humos despedidos, se agregé el porcentaje extra previsto de este elemento,
calculado anteriormente para las cargas de 2 kg. Determinamos la temperatura de fusién, en base al
diagrama de equilibrio Fe-Mn (Ver Seccién 2.1), donde el valor correspondiente a la linea liquidus es
aproximadamente 1430 °C. Para garantizar colabilidad y fluidez del caldo, prevenir un excesivo

engrosamiento del grano, y minimizar la segregacion quimica y otros defectos del proceso, fijamos la
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temperatura de colada en 1550 °C [2]. En la Figura 3.4b, se observan los lingotes de la aleacion
solidificada, junto con el canal de colada y el embudo.

ﬁ_',,,,;vﬁ'f”" g

=7 7t i

4

Burbujeo

Figura 3.4: a) Material colado, se observé un burbujeo tipico de las coladas metélicas. b) Lingotes obtenidos de
embudo.

acero Fe-22Mn-0.6C-1.5Al. Entre los lingotes se observa el material solidificado en el canal de colada y el
3.1.4. Recocido de homogenizacién en atmosfera controlada.

material.

Tomando como referencia el trabajo experimental realizado por Gutierrez-Urrutia [3], el material se
de Mn resultante de la solidificacion. De esta manera, logramos una composicion homogénea en todo el

homogeneizé durante 4 horas a 1100 °C bajo atmésfera de Ar. El objetivo es minimizar la segregacion

Para realizar dicho tratamiento térmico fue necesario cortar el lingote en trozos mas pequefios. Para

evitar pérdida de material y deterioro del mismo, se utiliz6 la técnica de electroerosion por penetracion
(EDM), utilizando un equipo ACTSPARK SP1 con control CNC (ver Figura 3.5), perteneciente al

Instituto de Fisica Rosario. En este caso, no necesitamos terminacion demasiado fina, por eso se realizo
un corte “grueso”, utilizando un voltaje de 111 v.

Para realizar los tratamientos térmicos con la proteccion de Ar se utilizaron dos técnicas diferentes:
Encapsulado

Encapsulamos los trozos de lingotes del material en tubos de cuarzo de 21 mm de diametro, en una

atmosfera de argon a 160 mmHg de presion. Luego, colocamos las capsulas en el horno durante 4 hs a
1100 °C. Finalmente, rompimos las capsulas y templamos en agua.
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Figura 3.5: Equipo de electroerosion ACTSPARK SP1 con control CNC.

En horno con flujo de argén

El proceso de encapsulado es costoso y dificultoso para lingotes de gran tamafio. Para evitar este proceso
y obtener la homogeneizacion completa del material, construimos una caja de acero inoxidable (ver
Figura 3.6). Colocamos en su interior un lingote fraccionado en 3 partes. Luego, la introdujimos dentro
del horno y la dejamos llegar a temperatura. Durante todo el tratamiento (calentamiento + 4 hs a 1100
°C) hicimos circular, dentro de la caja, un flujo constante de argon, que desplazé el aire y asi evito la

oxidacion. Finalmente, retiramos los lingotes y los enfriamos en agua.

Figura 3.6: Caja de acero inoxidable construida a medida para realizar tratamientos térmicos con atmoésfera
controlada.
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3.2.  Andlisis de la composicion quimica

Una vez obtenidos y homogenizados los lingotes del material, medimos la composicidn quimica en
distintas zonas, mediante andlisis de espectrometria de emisién dptica y de absorcion atomica. En la
Tabla 3.1 se muestra que los valores medidos experimentalmente son muy cercanos al valor nominal de

la composicion deseada, indicando que la colada resulté exitosa.

Tabla 3.1 : Composicion quimica, medida a través de andlisis de emision de espectroscopia Optica y absorcion

atomica.
C Diferencia  Mn Diferencia Al Diferencia
[%] [%] [%]
Nominal 0,6 0 22 0 15 0
Medida 0,62 3 22,4 2 1.64 9

3.3.

Con el objetivo de obtener chapas de la aleacién Fe-22Mn-0.6C-1.5Al de espesor final 1 mm, los

Tratamientos termomecanicos: laminados y recocidos

lingotes de 10 mm ya homogeneizados fueron sometidos a diversos laminados. Las rutas de

procesamiento completas se grafican en la Figura 3.7.

Laminado a 20 °C

hasta un espesor de 1
mm

Laminado a 600 °C

hasta un espesor de |

mim
|

Y
.3

VI L i
= Laminado a 800 °C =N

1100°C por 4

horas . caliente
© 21000 °C hasta :
P2 mm de
: espesor
Colada gHomogeneizaciéni Primer Iaminadoé

. Laminado en

oo o0 oo b

Laminados
coh reduccion del 50%

hasta un espesor de |
mm

. atemperaturas
: entre 500 °C y

1000 °C durante

Laminado a 1000 °C :

hasta un espesor de |
mm

10 minutos

! Recocidos

Figura 3.7: Esquema del procesamiento termomecanico para elaborar las chapas de acero TWIP.
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3.3.1. Laminados
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Figura 3.8: Laminadora de rodillos presente en el IFIR.

Los lingotes fueron laminados con el objetivo de obtener chapas de espesores finos, tal como se aplica
esta aleacion en la industria. Para realizar esto, utilizamos la laminadora de rodillos de 4 HP de potencia
marca Lamrobur, presente en el IFIR, que podemos ver en las fotos de la Figura 3.8. El diametro y ancho
de los rodillos es de 86 mm y 150 mm, respectivamente; la velocidad de los mismos es de 16,5 rpm. El
conjunto se completa con un horno de mufla para el calentamiento del material a laminar, que supera
los 1000 °C, y su correspondiente controlador. Luego de laminar los lingotes a 1000 °C hasta 2 mm de
espesor, las siguientes pasadas se realizaron a diferentes temperaturas finales de procesamiento, hasta
alcanzar un espesor final de 1 mm. Se definieron 4 lotes: laminado en frio (20 °C); en tibio (600 °Cy
800 °C) y en caliente (1000 °C). De aqui en adelante denominaremos a cada lote LF, L6, L8 y L10,
respectivamente. En la Tabla 3.2 se describen cada uno de los procesos termomecanicos aplicados.

3.3.2. Tratamientos térmicos

Tanto el homogeneizado como los recocidos posteriores a la laminacién, se realizaron en el horno marca
Nabertherm de 3.0 Kw de potencia y una capacidad de 9 litros, utilizando una caja para la circulacion
del gas de proteccion, que se muestra en la Figura 3.9. Grupos de cada lote de chapas fueron recocidos
a temperaturas entre 500 °C y 1000 °C durante 10 minutos, teniendo en cuenta lo publicado por Bouaziz
et al. [4]. Los distintos recocidos aplicados a cada lote de chapas se detallan en la Tabla 3.2.
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Tabla 3.2: Resumen de probetas estudiadas: nombre, temperaturas de laminado y recocido, y porcentaje de
deformacion.

Nombre de la ] ] ) )
Laminado  Recocido Porcentaje de reduccion
probeta
L10-0 1000 °C Sin 7 pasadas de entre 20% y 25% por pasada. Se calento, previamente el
material en el horno durante 15°.
L10-1000 1000 °C 1000 °C 7 pasadas de entre 20% y 25%. Se calento, previamente el material en el
10° horno durante 15°.
L8-0 800 °C Sin laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,

llevarlas hasta 1 mm con una reduccion de entre 15% y 20% y a una
temperatura de 800 °C
L8-600 800 °C 600 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,

reducirlas hasta 1 mm con una reduccion entre 15% y 20% y a una

temperatura de 800 °C
L8-700 800 °C 700 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccion entre 15% y 20% y a una

temperatura de 800 °C

L6-0 600 °C sin laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccion del 15% y a una temperatura de
600 °C
L6-600 600 °C 600 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccién del 15% y a una temperatura de
600 °C
L6-700 600 °C 700 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccidon del 15% y a una temperatura de
600 °C
L6-800 600 °C 800 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccién del 15% y a una temperatura de
600 °C
L6-850 600 °C 850 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccién del 15% y a una temperatura de
600 °C

LF-0 20 °C sin laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,

reducirlas hasta 1 mm con una reduccién menor al 10% a TA

LF-550 20°C 550 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccién menor al 10% a TA

LF-650 20 °C 650 °C 10’ laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
reducirlas hasta 1 mm con una reduccién menor al 10% a TA

LF-750 20 °C 750 °C laminadas a 1000 °C hasta 2 mm, con una reduccion del 25%, para luego,
10° reducirlas hasta 1 mm con una reduccion menor al 10% a TA
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Figura 3.9: Horno Nabertherm con controlador presente en el IFIR.

3.4. Ensayo de traccion

3.4.1. Preparacion de probetas para ensayos de traccion

Las dimensiones de las probetas para ensayos de traccion, adaptadas de lanorma ASTM E8M, se indican
en la Figura 3.10a. El corte fue por electroerosion por penetracion (EDM), utilizando un equipo
ACTSPARK SP1 con control CNC, perteneciente al Instituto de Fisica de Rosario. La diferencia de
potencial utilizada fue de 109 V en todos los casos. El disefio del electrodo de cobre fabricado para

obtener las probetas se muestra en la Figura 3.10b.

a) b)

2.3

\/\/,

Figura 3.10: a) Probeta adaptada segiin normas ASTM E8M, y b) disefio de electrodo de cobre para
maquinado por electroerosion.

Para controlar los alargamientos, marcamos en las probetas unas pequefias indentas con el
microdurémetro Vickers y carga de 0,5 kg. Las mismas fueron hechas en ambas caras, en la zona central
de la longitud de ensayo, a una distancia entre ellas de lo = 10 mm, como muestra la Figura 3.11.
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Figura 3.11: Indentas realizadas en las probetas de traccion para medir la deformacién total, luego del ensayo
a rotura.

Algunas precauciones en la preparacion de las probetas.
e Para evitar deslizamientos, lijamos las cabezas de las muestras, donde ajustan las mordazas de
la maqguina de ensayos.
e Preparamos los bordes laterales de las probetas para evitar zonas de concentracion de tensiones
gue pueden haber resultado del corte. Para esto, los limamos en direccion transversal y, luego,

los lijamos con una lija 400 en sentido longitudinal

3.4.2. Ensayos de traccion uniaxial

Figura 3.12: Maquina de ensayos de traccion universal INSTRON 3382 perteneciente al IFIR.
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A fin de determinar las propiedades mecéanicas de las aleaciones elaboradas, se realizaron multiples
ensayos de traccion uniaxial durante el desarrollo de este trabajo en una maquina de traccién universal
Instron 3382, con una capacidad maxima de carga de 100 kN, y una velocidad maxima de 500 mm/min,
perteneciente al IFIR. La velocidad del travesafio fue de 0,45 mm/min, que corresponde a velocidad de
deformacion iniciales de 4,7 x 104, para las probetas utilizadas. La medicién de los alargamientos en
la longitud de ensayo, se determind mediante extensémetros, accesorios de la maquina de traccion. Esta

méaquina se observa en la Figura 3.12.

3.5.  Ensayos de dureza

Microdureza Vickers

La dureza de las chapas sometidas a los diversos tratamientos termomecanicos, se midio utilizando un
microdurémetro Vickers.

En el ensayo Vickers se emplea como elemento indentador una piramide regular de diamante, de base
cuadrada, cuyas caras laterales forman un angulo de 136°. Debido a la penetracion del indentador contra
la probeta, éste dejara una impresion cuadrada en el material. En este caso, se utilizo una carga de 0,5
kg durante 15 segundos y luego, se midieron las diagonales de la huella dejada por el mismo. En base a

esto, se calcul6 la dureza dada y su conversion en HRC.
Dureza HRB y HRA

Debido a la incertidumbre con el método Vickers, se decidio realizar ensayos de dureza Rockwell A'y
Rockwell B, segiin norma.
Primero, se aplico una precarga sobre el material para evitar el periodo de deformacion elastica y, luego,

se aplico la carga total, segln se indica en la Tabla 3.3.
Tabla 3.3: Penetrador y carga para los ensayos de dureza HRB y HRA.

Ensayo HRB Ensayo HRA

Penetrador Consiste en una bola de acero o de carburo de Cono de diamante.

tungsteno de 1/16”.

Carga total 100 kgf 60 kgf

3.6. Caracterizacion microestructural

3.6.1. Microscopia Optica

Las imagenes de microscopia Optica fueron tomadas en un microscopio metalografico Olympus PME3,
equipado con una cadmara digital, perteneciente al IFIR. EI microscopio Olympus PME 3 dispone de un
sistema para introducir contraste, denominado Contraste de Interferencia Diferencial de Nomarski

(NIC). En la Figura 3.13 vemos el principio basico de funcionamiento de este sistema: un rayo de luz

Maria Florencia Sklate Boja Procedimientos Experimentales



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 68

emitido por una fuente es polarizado linealmente e ingresa a un biprisma Nomarski que consiste en dos
cristales doblemente refractantes uniaxialmente, y es dividido en dos rayos de luz linealmente
polarizada. Los planos de vibracidn de estos rayos son perpendiculares. Luego de pasar por el objetivo,
los rayos se vuelven paralelos e inciden en la probeta. Reflejados en su superficie, se recombinan por el

biprisma; la interferencia ocurre cuando éstos pasan a travées del analizador.

iOcular
Analizador

Polarizador

Fuente " Divisor del haz

de luz ” i
Biprisma
m Nomarski

Objetivo
A A
I l Muestra

Figura 3.13: Principios del contraste de interferencia diferencial de Nomarski [2]

Preparacion de muestras

Las muestras se cortaron mediante electroerosién por penetracion (EDM) o utilizando una cortadora
metalografica de precision Buehler ISOMET, segun conveniencia. Las muestras de pequefias
dimensiones fueron incluidas en pastillas de resina fendlica (bakelita). Todos los especimenes
observados fueron lijados con papeles esmeriles de granulometria entre 240 y 2000 girando la muestra
90° entre cada cambio sucesivo. Luego, fueron pulidos con pasta de diamante de 1 um y lubricante
propilenglicol. Para la revelacion de sus microestructuras, las muestras fueron sometidas a pulido
electrolitico, utilizando un equipo Struers Polipower, y/o ataques quimicos, segun el caso. Los reactivos
y los electrolitos y las condiciones del equipo, utilizados se detallan en la Tabla 3.4. Las muestras para
MO de probetas traccionadas se extrajeron de regiones cercanas a la zona de rotura de las mismas.

Las imagenes obtenidas mediante microscopia éptica se procesaron con el software ImageJ para evaluar

el tamafio medio de los granos, utilizando el método de la interseccion lineal segiin Norma ASTM E112.

Tabla 3.4: Listado de reactivos y electrolitos utilizados para la preparacion de muestras.

Denominacion Descripcién

EP1 80 % acido acético / 20 % acido perclérico (2 A, 27V,0<T < 10°C)
R1 Nital 2 %: 2 ml HNOz y 98 ml etanol.
R2 Vilella: 5 ml HCI, 1 g de acido picrico y 100 ml de etanol.
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3.6.2. Microscopia electronica de transmision (TEM)

El microscopio electronico de transmision (TEM) consiste en un cafién de electrones y una serie de
lentes situadas en la columna de vacio [7] que permiten formar un haz que atraviesa, e interactta, con
una muestra ultrafina; para luego ser recogidos y formar una imagen (sobre una pantalla fluorescente o
mediante detector adecuado y software). El orden de las lentes es similar al de un microscopio 6ptico,
pero en este caso son de tipo magnéticas para crear campos que dirigen y enfocan el haz. La distancia
focal de las lentes puede controlarse regulando la corriente que circula por las bobinas. La disposicion
general se muestra en la Figura 3.14. El haz de electrones que incide sobre la muestra es capaz de
atravesarla debido al delgado espesor de la misma; en la medida que los electrones atraviesan esa

pequefia zona de cristal sufriran una interaccién con el campo elastico en torno a los atomos de la

estructura.
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Figura 3.14: Esquema de funcionamiento de un microscopio electronico de transmisién [7].

La obtencion correcta de una lamina delgada es el primer paso en toda observacion en un TEM. Las
mismas deben poseer un espesor comprendido entre unos 0.0500 y 0.5000 um, segun el material que se
quiera observar. Las superficies deben estar pulidas, preferentemente paralelas, o formando una cufia de
bajo angulo, lo cual requiere de un procedimiento muy riguroso. Para preparar las muestras se pulieron
mecénicamente hasta un espesor de 100 micrones y luego se cortaron discos de 3 mm de diametro con
un sacabocados Gatan, accesorio del microscopio. Con el objetivo de reducir las muestras hasta un
espesor menor a 100 nm, estos discos fueron adelgazados con la técnica de electropulido “doble jet” con
un equipo Tenupol 5 con una solucion de 90% etanol + 10% &cido perclérico, a -12 °C con una tension
de 11-13 v. La técnica consiste en aplicar de forma continua dos chorros de dicha solucion electrolitica

sobre ambas caras del disco, sometido a una diferencia de potencial, hasta obtener la zona delgada apta
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para la observacion por transmision. Esta técnica permite un pulido controlado, de ambas caras por igual,
generando una denominada “zona de playa” en torno a un agujero central. Para la observacion de
nuestras muestras utilizamos un microscopio STEM JEOL JEM-2100 Plus operado a 200 kV. Una

imagen del mismo se muestra en la Figura 3.15.

Figura 3.15: Microscopio STEM JEOL JEM-2100 Plus.

3.6.3. Difraccion de rayos X

Este experimento se basa en un fenémeno fisico que se produce en la interaccion de un haz incidente, a
una determinada longitud de onda, con una estructura cristalina. Se basa en la dispersion coherente del
haz por parte de la materia y en la interferencia constructiva de las ondas que se encuentran en fase y se
dispersan en determinadas direcciones en el espacio. El fendmeno se describe mediante la ley de Bragg
(ecuacion 3.1), que se representa en la Figura 3.16. La misma predice la direccién donde se da

interferencia constructiva entre los haces de rayos X dispersados coherentemente por un cristal [8].
nd = 2dsen6 (3.1)

donde, d es la distancia interplanar, 6 el &ngulo de Bragg y A es la longitud de onda del haz incidente.
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Incident X-ray Reflected X-ray

Transmitted X-ray

Figura 3.16: Ley de Bragg: esquema de interferencia constructiva [8]

En los aceros policristalinos, esta técnica nos permite identificar las fases presentes, asi como, hacer
andlisis cuantitativos y cualitativos de la estructura de defectos presentes en cada fase, mediante la
comparacion de los difractogramas obtenidos con difractogramas caracteristicos de cada fase.

En la Figura 3.17 podemos ver las ubicaciones de los picos caracteristicos de las fases FCC, BCC y

HCP del hierro.
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Figura 3.17: Ubicacion angular (20) de los picos caracteristicos de las fases BCC, FCC y HCP del hierro.

Mediante esta técnica, se midieron muestras de la aleacion estudiada en las distintas condiciones de
procesamiento, antes y después de traccionarlas. De esta manera, pudimos determinar las fases presentes
y garantizar que no se hayan inducido transformaciones de fases durante la deformacion plastica.
También, nos permitio cuantificar probabilidad de defectos presentes en la microestructura, como
maclas, fallas de apilamiento intrinsecas, fallas de apilamiento extrinsecas y dislocaciones.

La adquisicion de patrones de difraccion de rayos X (DRX) de las muestras se llevo a cabo mediante

dos difractometros:
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1. Philips X-Pert MPD, con anodo de Cu-Kai/Ka, y operado a 40 kV y 30 mA. El paso fue
de 0,02 °, con un tiempo por paso de 2 seg (Figura 3.18 a).
2. PANalytical Empyrean, con &nodo de Cu-Kai/Ka, y operado a 40 kV y 40 mA. El paso
fue de 0,013 °, con un tiempo por paso de 108,12 seg (Figura 3.18 b)
Las longitudes de onda en ambos casos para Kal/Ka2, son 1.54056 y 1.54439 A, respectivamente, lo
gue, en aleaciones con alto contenido de Fe, tiene una penetracion de aproximadamente 10 um debajo
de la superficie de la muestra.
Las variables a controlar en las mediciones fueron:

e A20=0.02°00,01°.
e Slit incidente = 3x3 mm? 0 3x1 mm?. Dependiendo de las caracteristicas de la muestra.

e Tiempo por paso: 3 seg (XpertPro); (300 seg-1000 seq)

Figura 3.18: a) Difractémetro Phillip Xpert Pro con cabezal para medir texturas b) Difractometro PANalytical
Empyrean.

Preparacion de muestras

Con el objetivo de dejar la superficie de la muestra perfectamente plana, preparamos cada una con la
misma técnica que la utilizada en microscopia dptica. Sin embargo, en este caso, s6lo lijamos hasta papel

esmeril 2000 obviando el pulido con pafio, para evitar posibles incrustaciones de pasta de diamante en
la misma.
Procedimiento general:

e Colocacion de la muestra, eligiendo el cabezal adecuado (cabezal plano, cabezal de

texturas, con goniémetro)

e Obtencion de un difractograma para determinar los angulos 20 para los planos hkl de la

muestra.
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e Comparacion del difractograma obtenido con difractogramas caracteristicos de cada
fase. Esto se puede hacer a través de muchos programas, utilizando el método Rietveld

de refinamiento estructural.
Método de refinamiento estructural: Rietveld.

El método se basa en un refinamiento de cuadrados minimos hasta obtener el mejor ajuste entre el perfil
de difraccion observado completo y el perfil de difraccion calculado. Para esto, se realiza un
refinamiento utilizando simultaneamente modelos para las estructuras cristalinas, los efectos épticos de
difraccion, los factores instrumentales y otras caracteristicas de las muestras.

Para utilizar este método se debe, primeramente:

e Tener la méxima informacion sobre el material estudiado: composicion quimica, orientacion
preferencial, grupo espacial, etc.

¢ Indexar el difractograma que obtuvimos. Es decir, identificar las posibles fases presentes y sus
caracteristicas.

e Conocer la contribucion experimental que nos daré el equipo. Esto se puede saber ajustando un
patron de un material perfectamente cristalino, como Si, LaB6 o alimina.

e Obtener los difractogramas caracteristicos en las bases de datos disponibles (La méas usada se
encuentra en crystallography.net)

e Luego, comenzar el proceso de refinamiento hasta ajustar la curva obtenida. En la Figura 3.19
se muestra un ejemplo de refinamiento donde la curva negra es el difractograma medido y la

curva roja es la obtenida por refinamiento Rietveld.

Phases | Sample | Piotfy | Prot20[lly | Resiquais20@

g 8

Wt ssq = 5325 041
convergence reached

# of params fit= 23

# of params converged = 23

lambdal(min) = 3.1622776E-8

sig= 16501287

Rwp (%) = 17.574205

Rwpnb (%, no bkg) = 22 035498

,
Intensity'’? [Count’?]

RwpNb1 (%, o bkg rescaled) = 17968868
RWPpNb2 (%, no bkg rescaledt2) = 15.957132
Rb (%) = 13.160423

Rexp (%) = 10650203 austenita 1 I
# flerations =0

austenita, weight %: 100.0 + 0.0 T T ki o m ..MWWW
v ot W%\WM bl Lok aldAl i i bt s it
|
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End of refinement, have a good day! 40.0 500 600 700
== 2-Theta [degrees]

analysis title: | A10-10-51

Figura 3.19: Ejemplo de acero TWIP refinamiento de Rietveld realizado con el programa MAUD.
Programas utilizados para ajuste de con el método de Rietveld:
e Maud [9]
e PowderCell [10]
o Fullprof [11]
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3.7. Medicion de texturas

Mediante difraccion de Rayos X también podemos obtener las orientaciones preferenciales de los planos
de cada fase, utilizando el cabezal de texturas (goniémetro).

El método consiste en incidir con un haz de rayos X sobre la muestra mientras se va moviendo la misma,
en rotacion y traslacion. De esta manera, obtenemos las figuras de polo. En este caso, utilizamos el
equipo Philips X-pert pro MPD con gonidometro, con radiacion de Cu, Ka1/Ka2, intensidad de corriente
30 mA y tensidn 40 kV. Las longitudes de onda son 1.54056 y 1.54439 A, respectivamente, las que, en
aleaciones con alto contenido de Fe, tienen una penetracion de aproximadamente 10 um debajo de la
superficie de la muestra. Los parametros utilizados fueron: movimientos del cabezal ¢ entre 0°y 859,
y @1 entre 0° a 360°% t = 1 seg, A 20 = 0.02, y Slit incidente = (5 x 5) mm?,

Para realizar la medicion de texturas cristalograficas en el material seguimos los siguientes pasos:

e Obtencion de un difractograma de la muestra para determinar los angulos 26 para los planos hkl
de la muestra.

e Barrido con el gonidmetro de texturas para medir las intensidades de determinados planos.

e Obtencion de las figuras de polo “crudas” de cada plano hkl. En un formato .rwl.

e Procesamiento de las figuras de polo “crudas” con el programa Mtex realizando las correcciones
de fondo y desenfoque.

e Calculo de ODFs (por sus siglas en inglés Orientation Distribution Function). Las ODFs se
calculan como una funcién que asocia a cada orientacion el porcentaje de volumen de cristales
en una muestra policristalina que estan en esta orientacién especifica.

e Anadlisis de las figuras de polos graficadas a partir de evaluar la funcion ODF, calculada
previamente, en los planos (220), (111) y (200). Para esto utilizamos el programa Mtex, una

imagen del programa muestra en la Figura 3.20.

I

Figura 3.20: Medicion de textura y procesamiento mediante al programa Mtex. A la izquierda se observan las
figuras de polo de los planos (220), (111) y (200) de una estructura FCC.
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4. Definicion de la composicion quimica, proceso de

manufactura y propiedades mecanicas

Con el objetivo de obtener un acero TWIP que sea de interés para su aplicacion en la industria automotriz
seleccionamos una composicion quimica, con un correcto balance de los aleantes que definan, no solo
su estructura cristalina, sino también el valor de su energia de falla de apilamiento. De esta manera,
disefiamos un acero completamente austenitico que genera maclas mecénicas frente a una deformacion.
La capacidad de maclar del material, como explicamos en la Seccién 2.2, afecta sus propiedades
mecénicas, aumentando su endurecimiento por deformacion, y con esto, su resistencia mecéanica y
deformacion total. Para potenciar este efecto identificamos el tratamiento termomecénico adecuado que
optimice la combinacion de deformacidn total, resistencia méaxima y limite elastico. Contar con estos

datos tecnoldgicos, facilitara su aplicacion industrial y su capacidad de conformar partes de vehiculos.
4.1. Definicion de la composicion quimica de la aleacién

Para el disefio de la aleacion objeto de esta investigacion, se utiliz6 como referencia el material comercial
X-1P®, producto de las compariias ArcelorMittal y Thyssenkrupp. Esta aleacion pertenece al sistema Fe-
Mn-C, con un contenido variable de manganeso entre 17-22% y de carbono entre 0.5-0.7%. Entre sus
propiedades se destaca su comportamiento TWIP “puro”, con muy buena conformabilidad y una
deformacion a rotura de 50 %. Como explicamos en la Seccién 2.1, el alto contenido de manganeso en
la aleacion garantiza una estructura austenitica. Mientras que, el agregado de carbono cumple 2
funciones: favorecer la estabilidad de la austenita, disminuyendo las cantidades necesarias de
manganeso en la aleacion, y aumentar el endurecimiento del material por la disolucion de este aleante
en la matriz austenita. Es importante tener en cuenta que el limite méximo de carbono que se puede
agregar a la aleacion es de 0.6% para evitar la formacion de carburos. De Cooman [1] propone la
ecuacion 4.1, donde expresa la cantidad necesaria de manganeso para garantizar una estructura

austenitica a medida que se agrega carbono a la composicion.
%Mn = 32 - 20 %C (4.1)

Teniendo en cuenta la férmula expresada, con la composicion Fe-22Mn-0.6C se obtiene un acero de
microestructura austenitica estable en un amplio rango de temperaturas, con una elevada dureza y sin
formacidn de carburos.

Aceros TWIP con esta composicion fueron ampliamente estudiados [2-6] y se han reportado flujos
inestables en sus curvas tension deformacion. Este flujo serrado es caracteristico de los aceros TWIP
FeMnC. En la Seccion 2.4, se explica ese fendmeno precisando la importancia de suprimirlo, desde un
punto de vista tecnoldgico. La deformacion no uniforme es visible macroscépicamente como bandas de

deformacion localizadas en la superficie de piezas conformadas, lo cual atenta contra el objetivo
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principal de nuestro trabajo, que es obtener un acero TWIP de excelente calidad para la fabricacion de
chapas para la industria automotriz. Para prevenir este comportamiento, incorporamos aluminio en la
composicién quimica de nuestra aleacién. El aluminio, como elemento sustitucional, aumenta la energia
de activacidn necesaria de este fendmeno limitando la difusividad del carbono. Por ende, disminuye el
serrado en las curvas tension-deformacion. Para conseguir eliminarlo completamente, es necesario
agregar cantidades mayores al 1% de Al en peso [5,7,8].

Por otro lado, la SFE cumple un rol fundamental en el efecto TWIP, tal como mencionamos en la Seccién
2.3. Segln el rango en que se encuentra su valor, se activara uno de los posibles mecanismos de
deformacion: el deslizamiento de dislocaciones, el maclado o la transformacion martensitica. Su valor
depende de la composicion quimica y la temperatura. Mientras el agregado del Al en la composicion
quimica del material eleva su SFE, tanto el Mn como el carbono actiian de manera no lineal. El Mn
aumenta la SFE cuando sus valores son mayores a 20%, y el efecto carbono depende de la presencia de
elementos sustitucionales, como Al y Mn (Seccién 2.4.2.). Para la composicion quimica Fe-22Mn-0.6C,
completamente austenitica, el agregado de 1,5% de aluminio garantiza la supresion del serrado en las
curvas de traccion (ver Seccion 2.4.2.), y mantiene el valor de la SFE dentro del rango donde el

mecanismo principal de deformacion es el maclado junto con el deslizamiento de dislocaciones.

4.1.1. Calculo de energia de falla de apilamiento

El efecto de cada uno de los aleantes en la composicion quimica fue cuidadosamente explicado en la
Seccidn 2.4.2. Algunos aleantes utilizados en la composicion de nuestra aleacion no presentan relacion
lineal entre sus porcentajes en peso y el efecto que producen en la SFE, sino que éste depende de la
interaccion con otros elementos, como se explica en el Marco Tedrico de esta tesis (ver Seccion 2.3).
Yang y Wan [9], calcularon la SFE por aproximacion termodindmica en base a la ecuacion propuesta
por Olson y Cohen [10], para los aceros Fe-Mn-Al-C que pueden presentar comportamiento TRIP

(Yrcc © €ncp) 0 TWIP (yrcc), en funcion de la composicion quimica y la temperatura:
SFE = 2pAG,; + 20y (4.2)

Donde, p es la densidad molar de superficie a lo largo de los planos {111}, AG,_,, la energia libre de
Gibbs molar de la transformacion y — ¢, y 0, /.1a energia de superficie de la interfase y/e [11].
Siendo,

AGY™% = AGiounx + XcAGlenmx/c + AGg (4.3)

AGE pinx = Zi XiBG 7% + xpexmn[C + D(xpe — Xmn)] + XpeXsi[E + F (xpe — xs)1AG] ™ (4.4)
= A, +B,T donde, i = Fe, Mn, Cu, Cr, Al Si
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AGIZ:IV‘I:nX/C = i (1—e) + cxyp (4.5)
¢ T

G? = RTIn (1 + ﬁ—B)f (@> 0=7¢ (4.6)

AGrg® = G& — Gpy (4.7

podemos realizar el célculo termodindmico de la SFE de la aleaciéon Fe-22Mn-0.6C-1.5Al. Cada uno de
los términos calculados de la ecuacidn se detallan en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1: Calculos termodindmicos utilizados para la ecuacion de SFE.

Términos de la ecuacion de SFE Valores
p
aV/¢ 8
T 298
AGYTE —959,298
AGY € —665,346
AGY* 4290
XpeXmn[C + D (Xpe — Xpn) 391,8399291
xpeXsilE + F(xpe — Xsi)] 0

a
y—oE _ - 22245,04223
AGFeMnX/C - E(l ¢ bxc) + CXMn

T 124,5291902
Ty 307,8774628
B¢ /us 0,025981206
BY/ks 0,4359
AGY o nx -322,18516
XAGE o/ 595,812349
AGg 48,3174898

Teniendo en cuenta las ecuaciones 4.2 a 4.7, calculamos la SFE de Fe-22Mn-0.6C-1.5Al como:

SFE = 2pAGy — & + 20y/¢ = 34mJ/m?
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Otros autores, calcularon experimentalmente la SFE de distintos aceros TWIP, utilizando rayos X o

TEM. Los resultados obtenidos para aleaciones Fe-xMn-0.6C-xAl se resumen en la Tabla 4.2.

Tabla 4.2: Célculos de la SFE seguln diferentes autores.

Aleacién SFE [mJ/m?]
%0,6C

Kim 2016 [12] 12 0,6 0 11,84

Kim 2016 [12] 15 0,6 0 12,38
Haase [13] 17 0,6 15 29
DeCooman 2018 [1] 18 0,6 15 25
Jin 2012 [14] 18 0,6 15 33
Kim 2011 [15] 18 0,6 13
Kim 2011 [15] 18 0,6 15 30

Kim 2016 [12] 18 0,6 0 14,25

Kim 2016 [12] 18 0,6 15 27,53

Kim 2016 [12] 18 0,6 3 40,12
Saeed-Akbari 2011 [16] 18 0,6 0 19
Saeed-Akbari 2011 [16] 18 0,6 15 29
DeCooman 2018 [1] 22 0,6 0 23
DeCooman 2018 [1] 22 0,6 15 35
Allain 2004 [17] 22 0,6 0 19
Allain 2004 [17] 22 0,6 15 34
Jin 2012 [14] 22 0,6 15 30
Dumay 2008 [18] 22 0,6 15 32
Dumay 2008 [18] 22 0,6 0 23
Schuman [19] 22 0,6 0 20
Saeed-Akbari 2011 [16] 22 0,6 0 27
Saeed-Akbari 2011 [16] 22 0,6 15 35

Park 2010 [20] 22 0,6 0 21,5

Park 2010 [20] 22 0,6 3 36,5

Park 2010 [20] 22 0,6 6 50,7
Yang 2018 [21] 22 0,6 0 19
Yang 2018 [21] 22 0,6 3 42
Yang 2018 [21] 22 0,6 6 66
Haase [22] 22,5 0,3 1,2 25
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Figura 4.1: Gréficas de los valores de SFE en funcién del contenido de aluminio para: a) aleaciones Fe-22Mn-
0.6C-(x)Al, b) Fe-18Mn-(x)Al

Los datos extraidos de la bibliografia se graficaron en funcién de la cantidad de aluminio agregado, en
2 grupos: 18Mn-0.6C y 22Mn-0.6C, en las Figura 4.1a y b, respectivamente. En las gréficas se puede
observar un aumento lineal de la SFE en funcidn del porcentaje en peso de aluminio en la composicion,
esta tendencia coincide con la ecuacién 2.4 mostrada en la Seccion 2.4.2 para aceros TWIP de alto
contenido de Mn (12-22%):

mJ
SFE [—2] =20 + 7.8 . %Al
m

Aplicamos esta formula para la composicion quimica propuesta, y obtuvimos:
SFE (Fe — 22Mn — 0.6C — 1.541) = 31.7 mj/m?

De este modo, segun los céalculos mostrados, podemos garantizar que el valor de la SFE a temperatura
ambiente de la aleacion disefiada, se encuentra en el rango de valores donde el mecanismo principal de
deformacion del material es el maclado en conjunto con el deslizamiento de dislocaciones (ver Seccién
2.3).
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4.2. Tratamientos termomecanicos

Para potenciar la aplicacion en la industria del acero desarrollado en nuestro laboratorio, es necesario
definir un procesamiento termomecéanico sencillo para la elaboracion de chapas que tengan las
excelentes propiedades mecanicas tipicas de los aceros TWIP: deformacion total cercana al 50%, tension
méaxima a rotura mayor a 1 GPa y limite elastico mayor a 300 MPa [23].

Particularmente, para obtener chapas con elevada tension de fluencia es necesario un tratamiento
termomecanico que eleve la misma. Esto se puede lograr mediante diferentes técnicas de procesamiento,
como laminados con posteriores recocidos de recristalizacion, total o parcial [24].

Tal como se describe en el Capitulo 3, el material fue laminado, primero hasta 2 mm de espesor a 1000
°C y luego, hasta 1 mm de espesor (con una reduccion del 50 %) a cuatro temperaturas distintas: 1000
°C, 800 °C, 600 °Cy 20 °C. Posteriormente, cada lote de chapas fue sometido a diferentes temperaturas
de recocido.

El rango de temperaturas elegidas para los recocidos fue diferente en los lotes laminados a media o baja
temperatura (20-800 °C), respecto al lote laminado a alta temperatura. Para los primeros, se tom6 como
referencia el trabajo de Bouaziz et al. [25] donde muestra la relacidn entre la tension de fluencia y la
temperatura de recocido, para chapas laminadas a temperatura ambiente. Vemos en la Figura 4.2a que,
a medida que se incrementa la temperatura de recocido disminuye el limite elastico y, a su vez, aumenta
la capacidad de deformacion total del material. EI cambio méas pronunciado se aprecia entre 550 °C y
650 °C, donde la recristalizacion se va completando (Figura 4.2b). A mayores temperaturas, la
recristalizacion es completa y la tensidn de fluencia es muy baja; mientras que, a temperaturas menores
a 550 °C el material se encuentra en el periodo de recuperacion, aun fragil. Teniendo en cuenta este
estudio, seleccionamos las temperaturas de los recocidos a partir de los resultados de los sucesivos
ensayos de traccion de cada una de las probetas, hasta lograr la mejor combinacién de propiedades
mecanicas (alta capacidad de deformacion y elevado limite elastico) en cada lote. Es asi como,

seleccionamos las temperaturas correspondientes para cada grupo de probetas.
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Figura 4.2: a) Curvas tension-deformacioén ingenieriles de probetas tomadas de chapas Fe-18Mn-0.6C-1.5Al
laminadas en frio y recocidas a distintas temperaturas; b) limite elastico en funcion de las temperaturas de
recocido aplicadas a chapas del mismo material laminadas en frio a distintos porcentajes de reduccion [25].
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Por otro lado, las chapas laminadas a 1000 °C, temperatura a la que se activa la recristalizacion dinamica
para estos porcentajes de reduccidn, fueron sometidas a una temperatura de recocido mas elevada (1000

°C), con el objetivo de observar si se produce un efecto apreciable en su microestructura y propiedades.

4.3. Propiedades mecanicas

4.3.1. Ensayos de traccion

Luego de aplicar los distintos tratamientos termomecanicos en el material, cortamos probetas de cada
una de las chapas laminadas y recocidas, y las ensayamos a traccion hasta rotura. Las caracteristicas de
las probetas y las condiciones del ensayo de traccidn uniaxial se detallan en las Secciones 3.2.3 y 3.3,
respectivamente. Las curvas tension-deformacion obtenidas, se muestran a continuacion, ordenadas por

temperaturas de laminado.

4.3.1.1. Laminado en frio
Las curvas tension-deformacion de las probetas tomadas de las chapas laminadas en frio se muestran en
la Figura 4.3. La tension maxima que soporta el material y su limite eléstico son elevados, méas de 1300
MPa, mientras que su deformacion total es 2%: las chapas resultaron muy fragiles. Para alcanzar las
propiedades mecénicas deseadas, muestras de este lote fueron sometidas a recocidos a valores crecientes

de temperatura.
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Figura 4.3: Curvas tensidon-deformacion obtenidas en ensayos de traccién de muestras laminadas: a 20°C, sin
recocido (LF-0), con recocidos a 550 °C (LF-550), 650 °C (LF-650) y 750 °C (LF-750).

4.3.1.2. Laminado a 600 °C
Con el objetivo de obtener chapas con mayor capacidad de deformacidn, respecto a las laminadas en
frio, se lamino la aleacion a valores intermedios de temperatura. Las chapas fueron laminadas a 600 °C,
y luego tratadas térmicamente con diferentes recocidos, hasta conseguir las condiciones deseadas. Los

resultados de los ensayos de traccion de probetas cortadas de estas chapas, se muestran en la Figura 4.4.
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Figura 4.4: Curvas tensién-deformacion obtenidas en ensayos de traccion de muestras laminadas a 600 °C, sin
recocido (L6-0), con recocidos a 600 °C (L6-600), 700 °C (L6-700), 750 °C (L6-750) y 850 °C (L6-850).

4.3.1.3. Laminado a 800 °C
Con el mismo criterio, se laminaron chapas a 800 °C y se recocieron a temperaturas de 600 °C y 700
°C. En la Figura 4.5 se aprecian las curvas tension-deformacion de las probetas ensayadas a traccion tal
cual laminadas, y luego de ambos recocidos. En estas curvas vemos que los tratamientos térmicos no
modificaron significativamente las propiedades mecénicas del material laminado. Estas chapas poseen
limites elésticos mayores a 400 MPa, con deformaciones totales y resistencias mecanicas maximas
inferiores a las chapas laminadas en frio y a 600 °C.
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Figura 4.5: Curvas tensién-deformacion obtenidas en ensayos de traccion de muestras laminadas a 800 °C, sin
recocido (L8-0), con recocidos a 600 °C (L8-600) y 700 °C (L6-700).
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43.14.

Laminado a 1000 °C

Finalmente, laminamos chapas a alta temperatura (1000 °C), las cuales necesitaron una temperatura de

recocido mas elevada que en los casos anteriores para afectar sus propiedades mecanicas. Las curvas

tensién-deformacion de las probetas tomadas de las chapas laminadas a 1000 °C se muestran en la Figura

4.6.
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Figura 4.6: Curvas tensién-deformacion obtenidas en ensayos de traccion de muestras laminadas a 1000 °C, sin
recocido (L10-0), y con recocidos a 1000 °C (L10-1000).

Tabla 4.3: Resultados de ensayos de traccion.

Tension real méxima | Deformacion real | Limite eléstico (0.2%)

Muestra

[Mpa] [%] [MPa]

LF-0 1354 2 1247

LF-550 1283 4 1145
LF-650 1023 5 793
LF-750 1113 45 346
L6-0 1077 9 851
L6-600 1208 19 816
L6-700 1257 21 844
L6-750 1082 24 650
L6-850 1179 52 284
L8-0 1134 33 586
L8-600 878 26 560
L8-700 1094 38 453
L10-0 1217 43 408
L10-1000 1239 62 240
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4.3.2. Andlisis de las propiedades mecanicas

Las propiedades mecéanicas resultantes de los distintos procesamientos presentan marcadas diferencias
como muestran las curvas Tension real vs Deformacién real de las Figuras 4.3, 4.4, 4.5y 4.6. En estas
gréficas se observan resistencias maximas muy elevadas para las diversas condiciones de procesamiento,
mientras que, los valores de limite eléstico y alargamiento a rotura varian sustancialmente segin el
procesamiento termomecanico aplicado. Los valores medidos, de todos los casos ensayados, se resumen
en la Tabla 4.3. No obstante, en ninguin caso se observan indicios del flujo serrado caracteristico de los
aceros TWIP FeMnC. Esto es efecto del agregado de aluminio a la composicién quimica del material,
tal como describimos en la Seccion 2.4.2.
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Figura 4.7: Deformacién real total, Resistencia maxima real y limite elastico para las distintas condiciones de
laminado, en funcién de la temperatura de recocido aplicada.

Las graficas de la Figura 4.7 permiten apreciar la influencia de las temperaturas de laminacion y de
recocido sobre las tres propiedades evaluadas. Primeramente, se observa que las resistencias maximas

se incrementan ligeramente y las deformaciones totales disminuyen, cuanto mas baja es la temperatura
de laminacion.
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Luego, vemos que al aumentar la temperatura de recocido aumenta significativamente la capacidad de
deformacién real del material, con una ligera reduccion de la tensién maxima y una disminucién
importante del limite elastico.
Para los casos tal cual laminados en frio y con recocido a 550 y 650 °C, las tensiones de fluencia y rotura
son muy elevadas y las deformaciones totales son menores al 5%, por lo que resultan materiales muy
fragiles. Por otro lado, las chapas laminadas a 1000 °C, incluso sin recocido (con deformacion total de
43%), fueron las gque tuvieron mayor plasticidad, siendo la probeta recocida a 1000 °C la que tuvo la
mayor deformacion total (supera el 60%) entre todas las muestras estudiadas.
Por otro lado, las propiedades mecanicas de las chapas laminadas a temperaturas de 600 °C y 800 °C
mostraron valores intermedios, con mayor deformacion total que las laminadas a temperatura ambiente
y mayor tension de fluencia que las laminadas a 1000 °C. Particularmente, el lote de chapas laminadas
a 600 °C se caracterizo por tener un limite elastico elevado, de alrededor de 800 MPa, para temperaturas
de recocidos menores a 800 °C con una deformacion total menor que en los casos laminados a 1000 °C;
estas propiedades cambian abruptamente luego del recocido a 850 °C. En tanto, el comportamiento de
las chapas laminadas a 800 °C no fue afectado significativamente por los tratamientos térmicos
realizados luego de la laminacidn, presentando limites elasticos similares, y capacidad de deformacion
menor a las del lote de chapas laminadas a 600 °C. Por este motivo, esta condicion no sera tenida en
cuenta para los analisis posteriores.
Ademas, en las condiciones de laminado a temperatura ambiente, 600 °C y 1000 °C el limite elastico
disminuye a valores cercanos a 300 MPa y la deformacidn total se eleva a valores mayores a 45%, para
determinadas temperaturas de recocido: 750 °C, 850 °C y 1000 °C, respectivamente. En particular, para
las muestras laminadas a temperatura ambiente, el cambio de comportamiento luego del recocido a 750
°C, podria deberse a que se alcanzé la temperatura de recristalizacion del material. En cambio, para las
chapas laminadas a 600 °C, la energia almacenada no seria tan alta, ya que los efectos de la
recristalizacién se presentan luego del recocido a una temperatura superior, 850 °C. Para las chapas
laminadas a 1000 °C la energia almacenada es atin menor por esto aplicamos temperaturas de recocido
de 1000 °C.
En resumen, los casos que presentaron la mejor combinacion de propiedades mecanicas son los
siguientes:
e Laminado a temperatura ambiente con recocido a 750 °C durante 10’: Rmax 1113 MPa, Lim.
Elastico 346 MPa, Deformacion total 45%
e Laminado a 600 °C con recocido a 850 °C durante 10’: Rmax 1179, MPa, Lim Elastico 284
MPa, Deformacion total 52%
e Laminado a 1000 °C con recocido a 1000 °C: Rmax 1239 MPa, Lim. Eléstico 240 Mpa,
Deformacion total 62%.
No obstante, aunque la chapa laminada a 1000°C sin recocido, L10-1000, presenta una buena
combinacion de propiedades mecénicas, la descartamos debido a la dificultad préactica que conlleva su

oxidacion durante el procesamiento.
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4.3.3. Endurecimiento por deformacion

Con el objetivo de analizar la evolucion del endurecimiento que sufre el material con el incremento de
la deformacion aplicada, graficamos la derivada de las curvas tensién-deformacion con respecto a la
deformaciodn, en aquellas probetas que mostraron una buena combinacion de resistencia maxima y

deformacion total hasta rotura.
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Figura 4.8: Las gréficas muestran la velocidad de endurecimiento por deformacion vs. Deformacion real, para
las muestras a) laminada a 20 °C y recocida a 750 °C (LF-750), y b) laminada a 600 °C y recocida a 850 °C
(L6-850) c) laminada a 1000 °Cy recocida a 1000 °C (L10-1000).
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En las gréficas de la Figura 4.8 podemos ver el comportamiento tipico de este tipo de aceros [4] al
comienzo de la deformacidn plastica (ver etapa 1-2 del inserto en la figura), el mecanismo principal es
el deslizamiento de dislocaciones, sin formacion de maclado mecanico. Como explicamos en la Seccion
2.5, en esta etapa la incubacién de los sitios de nucleacion de maclas se debe a la interaccion de
dislocaciones entre si y con las fallas de apilamiento. Luego (etapa 2-3), se observa un incremento del
endurecimiento por deformacién, en el que se activa el maclado en los granos favorablemente
orientados. Las graficas muestran que esta etapa se inicia entre el 3 y 4 % de deformacion.
Posteriormente, se observa una disminucion de la velocidad de endurecimiento (etapa 3-4). Para el caso
de las muestras laminadas a 600 °C y a 1000 °C, el endurecimiento por deformacion permanece creciente
(etapa 4-5), sugiriendo la activacion de un maclado secundario. Mientras que, en el caso de muestras
laminadas a temperatura ambiente, la velocidad de endurecimiento decrece hasta la rotura (etapa 4-5),
y la tension de rotura es 1113 MPa, valor inferior al de las muestras L6-850 y L10-1000 que rompen a
1179 MPay a 1239 MPa, respectivamente.

Este comportamiento es una caracteristica muy importante de los aceros TWIP, y es sustancialmente
diferente a la de los aceros en los que toda su deformacidn plastica es gobernada por el deslizamiento
de dislocaciones. En los TWIP, el maclado mecénico es el factor determinante en la velocidad de
endurecimiento: las pequefias maclas reducen el camino libre medio de las dislocaciones y, al mismo
tiempo, inducen una rotacidn en los granos, lo que activa nuevos sistemas de deslizamiento y continua
la deformacion. Por esto, la cantidad y las caracteristicas de las maclas mecanicas afectan
significativamente el endurecimiento por deformacion en estos aceros, asi como, el tamafio de grano y
la densidad de dislocaciones afectan al limite elastico del material.

En el capitulo siguiente estudiaremos en profundidad la microestructura del material luego de estos

tratamientos termomecanicos para vincularla con sus propiedades mecénicas.
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5. Caracterizacion microestructural del material mediante

microscopia

En este capitulo, realizaremos un analisis microestructural exhaustivo de chapas sometidas a diferentes
condiciones de procesamiento ensayadas en el Capitulo 4, mediante las técnicas de microscopia Gptica
y microscopia electronica de transmision (TEM). Tomamos muestras del material antes y después de la
traccion. La presencia de defectos cristalinos en la fase austenitica (fallas de apilamiento, maclas
mecénicas, maclas de recocido, dislocaciones, etc.) afecta las propiedades mecéanicas del material como
tension de fluencia, tension de rotura y deformacién. A su vez, esos defectos son producto de los
tratamientos termomecénicos efectuados en el material, y van evolucionando con la deformacion
plastica producida durante la traccion hasta rotura. Por lo tanto, este analisis nos permitird comprender
la relacién entre la microestructura, las propiedades mecanicas y las condiciones de procesamiento del
material, que es la base para obtener datos tecnoldgicos que faciliten la produccion y el uso de aceros
TWIP.

5.1. Estructuras de defectos desarrolladas en los aceros TWIP

La observacion con el microscopio electronico de transmision nos permitio identificar los defectos
presentes en la fase austenitica, principalmente fallas de apilamiento y dislocaciones. A través de esta
técnica también observamos bordes de grano y, maclas de recocido y de deformacion, activadas por
tratamientos a alta temperatura térmica o inducidas por las tensiones aplicadas. Las imégenes fueron
indexadas en correspondencia con los patrones de difraccion obtenidos con el microscopio. En ellas
identificamos los planos y direcciones en que yacen los defectos més caracteristicos. Particularmente,
en la estructura FCC, las maclas son el resultado del apilamiento de fallas extrinsecas, que se encuentran
en planos {111} y en las direcciones de disociacion de las dislocaciones perfectas en parciales, esto es,
<112>[1].

En la Tabla 5.1 se muestran imagenes, obtenidas a través del TEM, de cada uno de los defectos

mencionados, con el objetivo facilitar su identificacion durante la lectura del capitulo.
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Tabla 5.1: Identificacion de defectos observados a través de microscopia electronica de transmision.

Defecto Imagen

Dislocaciones

1 pm e

Macla de recocido

Maclas de deformacion

Fallas de apilamiento

Borde de grano L {d

1pm
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5.2. Microestructura de la aleacidn antes de los tratamientos
termomecanicos

La aleacion estudiada fue disefiada y desarrollada en el laboratorio, tal como se explica en la Seccion
3.1, resultando en un acero TWIP completamente austenitico. La Figura 5.1 muestra la microestructura
antes del procesamiento termomecéanico. La imagen de microscopia Optica (OM), en la Figura 5.1a,
muestra granos dendriticos grandes, de tamafio promedio de 200 um, y la presencia de algunas maclas
de recocido (ver la flecha blanca) en el material colado y homogeneizado a 1100 °C durante 4 horas. La
imagen de microscopia electronica de transmision, en la Figura 5.1b, muestra granos austeniticos, tal
como se indexd a partir del patron de difraccién de electrones de area selecta (SAEDP) inserto, donde

yacen algunas dislocaciones y fallas de apilamiento.

160 im

Figura 5.1: a) Microestructura OM de la muestra colada y homogeneizada a 1100 °C durante 4 horas. b)
Imagen TEM de la misma, que muestra una matriz austenitica indexada en el SAEDP tomada a lo largo del eje

de lazona [112]y

5.3. Influencia de los tratamientos termomecanicos en la
microestructura

En las imagenes de la Figura 5.2, tomadas con microscopio 6ptico, se observan granos austeniticos en
cada una de las condiciones de procesamiento estudiadas. Las Figuras 5.2a, 5.2b y 5.2c corresponden a
micrografias de las muestras LF-0, L6-0 y L10-0 tomadas de las chapas tal cual laminadas a diferentes
temperaturas. Tanto el laminado en frio, como el laminado a 600 °C, generaron granos alargados con
una relacion 2:7 de alrededor de 50 um de largo. En cambio, durante el laminado a alta temperatura se
formaron granos poligonales de un tamafio promedio de 22 pm y maclas de recocido de alrededor de 2
pum de ancho, indicando que, durante el procesamiento a 1000 °C, se activo la recristalizacion del

material.

Por otro lado, en las Figura 5.2d, 5.2e y 5.2f se observan micrografias de chapas de los tres lotes de

laminado, luego de ser sometidas a recocidos a las temperaturas que proporcionaron las mejores
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propiedades mecénicas LF-750, L6-850 y L10-1000. En todos los casos, se observaron granos
poligonales con tamafio promedio de 7 um, 13 um y 18 um, respectivamente, con maclas de recocido

en su interior de entre 0.5 y 3 um, tipicos de recristalizacion.

g . pEm

Figura 5.2: Imagenes de micrografia dptica de las muestras a) LF-0, b) L6-0, ¢) L10-0, d) LF-750, e) L6-850 y
f) L10-1000 antes de traccionar.

Para profundizar el analisis de la microestructura e identificar los defectos nanométricos formados
durante la deformacion del acero TWIP, observamos muestras con diferentes condiciones de
procesamiento mediante a TEM. Estudiamos la microestructura en laminas pertenecientes a los lotes
LF, L6 y L10 para observar el efecto de la temperatura de laminacion. Asi mismo, de cada grupo
analizamos muestras sometidas a recocidos intermedios (sin recristalizacion) y recocidos a temperatura
de recristalizacion. También obtuvimos laminas de las probetas traccionadas de cada condicion de
procesamiento, a las que denominaremos con el sufijo “-T”, por ejemplo, LF-0-T. Presentaremos los

resultados, ordenados por lotes, segun su temperatura de laminacion.

5.3.1.Muestras laminadas en frio (LF)

Del lote de chapas laminadas a temperatura ambiente analizaremos muestras sin recocido (LF-0), con
recocido a 650 °C (LF-650) y a 750 °C (LF-750), antes y después de traccionar.

a) LF-0
La estructura resultante de la laminacion a temperatura ambiente presenta granos austeniticos con una
alta densidad de dislocaciones (D), orientadas en (111)[011]y, multiplicadas durante el conformado,
como se observa en la Figura 5.3a. EI SAEDP insertado en la imagen de la Figura 5.3b muestra spots
dobles, que indican la presencia de maclas nanométricas (T), identificadas como paralelas a la traza
(111)[112]y. En la imagen de campo oscuro de la misma zona (Figura 5.3b), se aprecian las maclas de
ancho entre 10y 20 nm.
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Figura 5.3: Microestructura de la aleacion tal cual laminada a 20 °C (LF-0). a) imagen TEM de campo claro
mostrando bandas de dislocaciones (D) y maclas (T) en la matriz austenitica. b) imagen de campo oscura
tomada del spot [200] en el patrdn de difraccidn de &rea selecta (SAEDP) inserto; eje de zona [110]y.

Luego de traccionar, la estructura presenta muy alta densidad de dislocaciones, maclas mecanicas (T) y
fallas de apilamiento (SF), como se muestra en la Figura 5.4a. En otro grano, con mayor magnificacion
(Figura 5.4b), las delgadas maclas mecanicas y fallas de apilamiento siguen la orientacion (111)[112];
la presencia de estos defectos se manifiesta en el patron de difraccion inserto, donde aparecen puntos
dobles, propios de las maclas, y los puntos de la matriz austenitica aparecen alargados, como

consecuencia de las fallas de apilamiento.

Figura 5.4: Microestructura de la aleacion laminada a 20 °C, traccionada hasta rotura (LF-0-T). a) imagen
TEM de campo claro mostrando bandas de dislocaciones (D), fallas de apilamiento (SF) y maclas (T) en la
matriz austenitica. b) con mayor magnificacion, en la imagen de campo claro se observan maclas orientadas en
(111) [112].
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b) LF-650
Luego del recocido a 650 °C de la chapa laminada en frio, la matriz austenitica presenta una alta densidad
de dislocaciones y marcada presencia de nanomaclas (T) de espesor entre 20 y 30 nm, como se observa
en la Figura 5.5. Esta microestructura tiene caracteristicas similares a la observada en la muestra LF-0,

tal cual laminada.

Figura 5.5: Microestructura de la aleacion laminada a 20 °C con recocido posterior a 650 °C (LF-650). a)
imagen TEM de campo claro mostrando dislocaciones (D) y maclas mecanicas orientadas en (111)[112] en la
matriz austenitica. b) imagen de campo claro con mayor magnificacion que permite determinar el espesor de las

maclas.

Figura 5.6: Imagen TEM de campo claro de la microestructura de la aleacion laminada a 20 °C, recocida a 650
°C, y luego traccionada hasta rotura (LF-650-T). Se observan paredes densas de dislocaciones (DDW) y maclas
mecénicas (T) en la matriz austenitica.
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En la Figura 5.6, correspondiente a la misma condicion una vez traccionada (LF-650-T), se puede
observar un ligero incremento en la densidad de las dislocaciones que se ordenan formando paredes
densas (DDW). Estas estructuras de dislocaciones, que suelen denominarse geométricamente necesarias,
son caracteristicas de las aleaciones con valores intermedios de SFE y forman subdivisiones del grano
[2]. En cambio, la cantidad de maclas parece no haberse incrementado durante la deformacién plastica
hasta la rotura.

) LF-750

Figura 5.7: Microestructura de la aleacion laminada a 20 °C y recocida a 750 °C (LF-750). a) imagen TEM de
campo claro de baja magnificacién mostrando granos pequefios poligonales con una macla de recocido; b)
imagen de campo claro con mayor magnificacion de la zona marcada por el circulo amarillo, el patrén de
difraccion de area selecta (SAEDP) indexado indica que la macla de recocido esta orientada en (111)[112]; c)
imagen de campo claro tomada con mayor magnificacion de la zona marcada por el circulo rojo junto con el
SAEDP indexado, mostrando paredes de dislocaciones orientadas en (111)[110]; d) mayor magnificacion para
mostrar maclas de unos pocos nanémetros en (111)[112]. Eje de zona [001]-

Cuando la chapa laminada en frio es recocida a 750 °C, se observa una estructura mixta. Muchos granos

de austenita son pequefios y poligonales (Figura 5.7a), tipicos de recristalizacion, con baja densidad de
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dislocaciones y maclas de recocido. Aumentando la magnificacion en la zona sefialada con el circulo
amarillo (Figura 5.7b), la macla observada se indexo en la orientacion (111)[112]. En los granos no
recristalizados (Figura 5.7¢), la cantidad de dislocaciones es grande y estdn ordenadas en paredes
orientadas en (111)[110] (la flecha roja en Figura 5.7a sefiala el area indexada); y se observan algunas

maclas de deformacion con orientacion (111)[112] (Figura 5.7d).

La Figura 5.8 muestra imagenes de campo claro y de campo oscuro de una muestra de la chapa laminada
en frio y recocida a 750 °C, sometida a traccion y deformada 45 %, hasta la rotura. EI grano de matriz
austenitica contiene una alta densidad de dislocaciones, en algunas direcciones preferenciales o arreglos
tipo marafias. Las maclas (T) desarrolladas durante el ensayo ocupan gran parte de la imagen; son de

alrededor de 45 nm de ancho y estan orientadas en (111)[112].

Figura 5.8: Microestructura de la aleacion laminada a 20 °C con recocido posterior a 750 °C traccionada hasta
rotura (LF-750-T). a) imagen TEM de campo claro mostrando dislocaciones y maclas (T) orientadas en
(111)[112] en la matriz austenitica segtin el SAEDP inserto; eje de zona [110]y; b) imagen de campo oscura
tomada del spot [111].

5.3.2.Muestras laminadas a 600 °C (L6)

Del lote de chapas laminadas a 600 °C analizamos muestras sin recocido (L6-0), con recocidos a 750
°C (L6-750) y a 850 °C (L6-850) antes y después de traccionar.
d) L6-0

En la muestra tal cual laminada a 600 °C se observan bandas y arreglos densos de dislocaciones. En la
Figura 5.9a observamos 2 granos que se encuentran en eje de zona [110]y con una diferencia angular de
24 grados, tal como se deduce del SAEDP tomado en la regién sefialada por el circulo amarillo (Figura
5.9¢). En el grano de la parte superior de la imagen, las bandas de dislocaciones (DB) se orientan en
trazas (111)[110], mientras que, en el grano inferior, forman arreglos tipo marafias. Los spots del patron

de difraccion mostrado en la Figura 5.9b confirman la no ocurrencia de maclado durante la laminacion.
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Figura 5.9: a) Imagen TEM de campo claro de la microestructura de la aleacién tal cual laminada a 600 °C
(L6-0) mostrando dos granos y el borde respectivo (GB); en el grano superior se observan bandas de
dislocaciones (DB) orientadas en (111)[110], indexadas con el SAEDP mostrado en b; b) SAEDP
correspondiente a la zona marcada por el circulo rojo (eje de zona [110]7); ¢) SAEDP correspondiente a la
zona marcada por el circulo amarillo que incluye la difraccion de ambos granos con el mismo eje de zona
[110]y, rotados entre si 24 grados.

Figura 5.10: Microestructura de la aleacién laminada a 600 °C y traccionada hasta rotura (L6-0-T). a) imagen
TEM de campo claro mostrando dislocaciones (D) y maclas (T) orientadas en (111)[112] en la matriz
austenitica con el SAEDP mostrado en d; b) imagen de campo oscuro tomada del spot [111]; ¢) imagen con
mayor magnificacion mostrando las nanomaclas; d) SAEDP indexado; eje de zona [110]
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Luego de la traccidn, la imagen de campo claro de la Figura 5.10a muestra granos de austenita con muy
alta densidad de dislocaciones y maclas de deformacion orientadas en (111)[112], segun el patrén de
difraccion de la Figura 5.10d. En la imagen de campo oscuro, Figura 5.10b, se ven las maclas de ancho
entre 20 y 30 nm. La microestructura altamente deformada se aprecia con mayor magnificacion en la
Figura 5.10c.

e) L6-750
En la misma chapa, recocida a 750 °C, observamos (Figura 5.11) granos austeniticos con dislocaciones

ordenadas en bandas (DB) orientadas en (111)[110]. Estas bandas aparecen mas marcadas que en la

muestra tomada previa al recocido, y alrededor de ellas, la matriz se ha despoblado de dislocaciones.

Figura 5.11: Imagen TEM de campo claro de la microestructura de la aleacion laminada a 600 °C y recocida a
750 °C (L6-750) mostrando bandas de dislocaciones (DB) orientadas en (111)[110].

Figura 5.12: Microestructura de la aleacion laminada a 600 °C y recocida a 750 °C, traccionada hasta rotura
(L6-750-T). a) imagen TEM de campo claro mostrando dislocaciones (D) y maclas (T) orientadas en (111)[112]
en la matriz austenitica. b) imagen de campo oscuro tomada del spot [200] para apreciar las maclas, el SAEDP

esté inserto en la figura; eje de zona [110]y.
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Luego de traccionar hasta la rotura una probeta de esta condicion (L6-750-T), encontramos maclas
mecanicas orientadas en direcciones particulares (111)[112]. En la Figura 5.12a podemos observar alta
densidad de dislocaciones (D) distribuidas uniformemente en la matriz austenitica y maclas de
deformacién de entre 20-30 nm de ancho (T), que se aprecian claramente en la imagen de campo oscuro
de la Figura 5.12b.

f) L6-850
En la imagen de baja magnificacion de la Figura 5.13a, se muestra la microestructura de la chapa
laminada a 600 °C con recocido a 850 °C; se observan granos pequefios poliédricos, algunas
dislocaciones y maclas de recocido de diferentes tipos [3], lo que evidencia que el material ha
recristalizado. En la Figura 5.13b, con mayor magnificacion, se observa una macla de recocido
incompleta en la orientacion (111)[112] que se ha indexado segln el SAEDP inserto en la imagen (la
flecha amarilla sefiala que se trata de la misma macla observada en la Figura 5.13a). Para revelar mas
detalles de la microestructura con mayor magnificacion, en la Figura 5.14 se pueden ver caracteristicas
tipicas de recristalizacion: bordes de granos escalonados y maclas de recocidos con bordes tipo cornisa,
interactuando con dislocaciones (Figura 5.14ay b), fallas de apilamiento (Figura 5.14c) y una macla de

recocido de esquina orientada en (111)[112](Figura 5.14d).

Figura 5.13: Microestructura de la aleacion laminada a 600 °C y recocida a 850 °C (L6-850). a) imagen TEM

de baja magnificacion, se observan unas pocas dislocaciones (D) y una macla de recocido incompleta (T) en la

matriz austenitica; b) imagen con mayor magnificacion de la macla de recocido orientada en (111)[112] con el
SAEDRP inserto; eje de zona [110]y.
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Figura 5.14: Detalles de la microestructura de la chapa laminada a 600 °C y recocida a 850 °C (L6-850): a)

bordes de granos (GB) escalonados, tipo cornisa, b) macla de recocido interactuando con dislocaciones, c)

fallas de apilamiento (SF) y, d) una macla de recocido (T) de esquina orientada en (111)[112], eje de zona
[110]y

Luego de la traccidn, la estructura presenta alta densidad de dislocaciones (D), maclas mecanicas (T) y
fallas de apilamiento (SF), estas dos orientadas en (111)[112]. La imagen de la Figura 5.15 permite
apreciar estos defectos, que fueron indexados del patrén de difraccion de area selecta (SAEDP) inserto.

Figura 5.15: Imagen TEM de campo claro de la microestructura de la aleacion laminada a 600 °C con recocido
posterior a 850 °C, traccionada hasta rotura (L6-850-T), mostrando dislocaciones (D) y, fallas de apilamiento
(SF) y maclas mecanicas (T) orientadas en (111)[112] junto con el SAEDP inserto; eje de zona [110]y.
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5.3.3.Muestras laminadas a 1000 °C (L10)
g) L10-0

En la chapa tal cual laminada a 1000 °C podemos observar una estructura austenitica de granos grandes
con muy baja densidad de dislocaciones, y maclas de recocido de entre 0.5 y 3 micrones de ancho,
producto de la elevada temperatura de conformado (Figura 5.16a y b). Estas caracteristicas de la
microestructura dan cuenta de que el material recristaliz6 durante la laminacion a 1000 °C. Las
dislocaciones distribuidas uniformemente en algunos granos con otra orientacion (ver Figura 5.16¢c y d),
indicarian un descenso en la temperatura debido al contacto del material con los rodillos frios.

200 nm.

Figura 5.16: Microestructura de la aleacion tal cual laminada a 1000 °C (L10-0). a) imagen TEM de baja
magnificacion con pocas dislocaciones (D) y una macla de recocido (T) en la matriz austenitica. b) Otra zona
del mismo grano con una macla de recocido més fina orientada en (111)[112] con el SAEDP inserto; eje de
zona [110]y. ¢) imagen con mayor magnificacion en un grano con dislocaciones formando marafas; d) SAEDP
correspondiente a este grano; eje de zona [110]y.

Luego de traccionar una muestra de esta chapa, se observa una estructura austenitica con alta densidad
de dislocaciones formando bandas y alta densidad de maclas mecénicas. En la Figura 5.17a podemos
apreciar las maclas muy finas, de alrededor de 10-15 nanémetros. Las maclas nanométricas se orientan

en (111)[112] de acuerdo al SAEDP inserto. En otros granos (Figura 5.17b), las maclas no alcanzaron
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a desarrollarse y s6lo se observa una alta densidad de dislocaciones formando bandas y fallas de

apilamiento.

Figura 5.17: Microestructura de la aleacidn tal cual laminada a 1000 °C, traccionada hasta rotura (L10-0-T).
a) imagen TEM de campo claro mostrando maclas de deformacion orientadas en (111)[112] con SAEDP
inserto; eje de zona [110]y; b) imagen de otro grano sin presencia de maclas mecanicas, con muchas
dislocaciones formando bandas y fallas de apilamiento (SF), como confirman los spots alargados del SAEDP
inserto, eje de zona [110] .

h) L10-1000

Luego de un recocido a 1000 °C la matriz austenitica de la chapa laminada a 1000 °C, presenta escasa
densidad de dislocaciones (Figura 5.18a y b) y maclas térmicas, de espesor entre 1 y 3 micrones en
mucho mayor proporcion y tamafio que en caso anterior (Figura 5.18c). En la Figura 5.18d, con mayor
magnificacion, se pueden observar dislocaciones perfectas que se disocian (DD).

Durante la traccion hasta rotura de una muestra de esta chapa, se desarrollé una alta densidad de maclas
mecanicas de alrededor de 20 nm, y de dislocaciones en la matriz austenitica. En algunos granos,
observamos bandas de dislocaciones orientadas en (111)[110] (ver Figura 5.19 a y b), mientras que, en
otros, favorablemente orientados para activar el mecanismo de maclado, se aprecia una alta densidad de
maclas mecanicas en la direccion (111)[112]. En las imagenes de campo claro y oscuro de las Figura

5.19c y d, respectivamente, se aprecian las maclas nanométricas en una variante.
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Figura 5.18: Microestructura de la aleacién laminada a 1000 °C con recocido posterior a 1000 °C (L10-1000).
a) imagen TEM de baja magnificacién con pocas dislocaciones en la matriz austenitica; b) SAEDP corres-
pondiente a este grano, eje de zona [110]y; c¢) Otra zona del mismo grano presenta maclas de recocido de dos
tipos: de esquina e incompleta d) imagen con mayor magnificacion mostrando dislocaciones disociadas (DD).

Figura 5.19: Microestructura de la aleacion laminada a 1000 °C con recocido posterior a 1000 °C, traccionada
hasta rotura (L10-1000-T). a) imagen TEM de campo claro mostrando dislocaciones formando bandas (DB)
orientadas en (111)[110]; b) SAEDP correspondiente a este grano, eje de zona: [110]y. ¢) imagen de campo

claro mostrando dislocaciones (D) y maclas (T) orientadas en (111)[112] en la matriz austenitica con el
SAEDP inserto; eje de zona [110]y. ¢) imagen de campo oscuro tomada del spot [111] mostrando maclas de
deformacion.
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54. Analisis

En las curvas tension-deformacion mostradas en la Seccion 4.3, es notable que las propiedades
mecénicas dependen fuertemente del tratamiento termomecéanico aplicado al material, previo al ensayo
de traccién. Las imagenes de TEM dan cuenta de la correcta proporcion de elementos en la composicién
quimica, ya que se forman maclas durante de los procesos de laminado y los ensayos de traccion
aplicados al material. Esto se debe a que el valor de la SFE de la aleacion, calculado en la Seccién 4.1.1,
se encuentra dentro del rango donde el mecanismo principal de deformacién es el maclado junto con el

deslizamiento de dislocaciones, esto es, entre 18 y 45 mJ/m?, tal como mencionamos en la Seccion 2.3.

Con el objetivo de comprender y explicar el efecto de las condiciones de procesamiento en las
propiedades mecanicas del material, analizaremos una a una las curvas tension-deformacion de las

probetas estudiadas, relacionandolas con las microestructuras que hemos descrito previamente.

Las curvas tension-deformacion de las probetas LF-0, LF-650 y L6-0 dan cuenta de un limite elastico
muy alto y elevada tension de rotura con deformaciones totales menores a 9%. La baja deformacion
plastica desarrollada implica que las chapas resultaron muy fragiles, aspecto indeseable para su
aplicacion tecnoldgica. En las imagenes de las Figura 5.3 y Figura 5.9, después de laminado a 20 °C y
600 °C, respectivamente, se observa una alta densidad de dislocaciones formando bandas y arreglos en
direcciones preferenciales. La misma microestructura aparece en muestras de las chapas laminadas en
frio luego del recocido a 650 °C (Figura 5.5), lo que indica que esta temperatura no fue suficiente para
activar procesos de recristalizacion o recuperacion. Por otro lado, en las muestras LF-0 y LF-650 (Figura
5.3 y Figura 5.5), se ve claramente que se desarrollaron maclas mecéanicas durante el laminado.
Evidentemente la deformacidn en frio fue gobernada por la combinacion de maclado y deslizamiento de
dislocaciones. En cambio, durante el laminado a 600 °C (Figura 5.9), el Gnico mecanismo de
deformacion activo fue el deslizamiento de dislocaciones, su multiplicacion y formacién de arreglos
especificos. Veremos que estas observaciones se corresponden con los resultados de densidad de
dislocaciones y probabilidad de maclas calculadas a partir del andlisis de los difractogramas, que se
presentan en la Seccion 6.1. La presencia de estas maclas en las chapas laminadas en frio retard6 el
inicio de la deformacion plastica en las probetas sometidas a ensayos de traccién, dando como resultado
limites el&sticos de 1247 y 1150 MPa para las chapas LF-0 y LF-650, respectivamente. En cambio, el
limite elastico fue de 851 MPa para la chapa L6-0. Esta evidencia de que el modo en el que procedio la
deformacion plastica vari6 segun la temperatura de procesamiento, esta relacionada con el incremento
en el valor de la SFE del material con la temperatura. Shterner et al. [4] resumieron aproximaciones
termodinamicas para aleaciones de composiciones quimicas similares a la estudiada, y mostraron el
cambio en el mecanismo de deformacion en funcion de la temperatura. Segun estos autores, a medida
que se incrementa la temperatura, aumenta la distancia de separacién de las dislocaciones disociadas, lo
que reduce la interaccion entre el deslizamiento de dislocaciones y las fallas de apilamiento. En
consecuencia, cuando laminamos chapas a 600 °C, el valor de la SFE del material se eleva lo suficiente

como para que el mecanismo de deformacion dominante sea so6lo el deslizamiento de dislocaciones

Maria Florencia Sklate Boja Caracterizacion microestructural del material
mediante microscopia



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 107

perfectas y no se disponga de fallas de apilamiento necesarias para la formacion de maclas (ver Figura
5.9). Luego, al traccionar probetas de estas chapas a temperatura ambiente (L6-0-T), el bajo valor de la
SFE del material (a esta temperatura) activa la disociacion de las dislocaciones perfectas en parciales
cuando se aplica la tensién, formandose fallas de apilamiento. Estas fallas son nucleos para el
crecimiento de maclas mecanicas que propician la continuidad de la deformacion plastica [5]. En este
caso particular, la elevada densidad de dislocaciones previa a la traccion limito el flujo pléstico,
llegandose a valores cercanos a 9%. En cambio, durante la traccidén de las probetas de las chapas
laminadas en frio, LF-0 y LF-650, el mecanismo de maclado ya se encontraba agotado [6,7] y las dis-

locaciones formando estructuras de alta densidad, resultando en deformaciones plasticas menores a 4%.

La curva de traccion de la muestra laminada a 600 °C con posterior recocido a 750 °C (ver pag. 83),
muestra valores de propiedades mecanicas mucho mejores que las analizadas previamente: 650 MPa de
limite elastico, 1082 MPa de tension a la rotura y 24% de deformacién real. Este comportamiento es
consecuencia del efecto de la temperatura de recocido sobre la microestructura de la chapa laminada a
600 °C, que entr6 en la etapa de recuperacion, previa a la recristalizacion. En la Figura 5.11 se observa
una matriz austenitica levemente mas ordenada que el caso tal cual laminado, con regiones con menor
densidad de dislocaciones, que liberaron el camino para el deslizamiento y multiplicacion de
dislocaciones durante la traccion. Esto dio lugar a una estructura con dislocaciones uniformemente
distribuidas y maclas mecénicas desarrolladas en una variante, tal como se observa en la Figura 5.12, y
a una capacidad de deformacién pléastica tres veces mayor a la de la chapa sin recocer.

El grupo de muestras que combinan la mayor plasticidad junto con tensiones maximas cercanas a 1200
MPa, son L10-0, LF-750, L6-850 y L10-1000, cuyos valores de deformacion son 43%, 45%, 52% y
62%, respectivamente. La microestructura que se observa en las Figuras 5.7, 5.13, 5.16 y 5.18 presenta
granos austeniticos con escasas dislocaciones, algunas en proceso de disociacion y maclas de recocido
entre 0,5y 3 um de espesor. Durante la traccion, las dislocaciones se multiplicaron, formaron bandas e
interactuaron con las maclas mecanicas que se fueron desarrollando durante el flujo plastico (Figuras
5.8, 5.14,5.17 y 5.19). A su vez, las dislocaciones perfectas se disociaron facilmente en dislocaciones
parciales (DD) tal como las que se observan en la Figura 5.18d. Estas fueron las responsables de la
formacion de las fallas de apilamiento extrinsecas que fueron el ndcleo de las maclas mecanicas que
vemos en la Figura 5.19, luego de la traccidn [1,5]. Estas maclas mecanicas son responsables del efecto
Hall Petch Dindmico; funcionan como barreras para el deslizamiento de dislocaciones y aumentan el
endurecimiento por deformacién del material [8-10], como lo muestran las curvas tension-deformacion
de la Seccion 4.3. Ademés, facilitan el almacenamiento de las dislocaciones [11] y originan la
reorientacion de los granos a medida que el material se va deformando. Esta reorientacion permite la
activacion de nuevos sistemas de deslizamiento con factor de Schmid menos favorable, facilitando la

continuidad de la deformacion pléstica del material [9,12].

Jing et al. [13] se enfocan en la importancia de generar maclas mecéanicas durante la deformacion plastica

ya que, gracias a ellas la tension méxima se va incrementando. Para generar mayor cantidad de sitios de
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nucleacion de maclas, proponen un proceso de “entrenamiento”. Como consecuencia de los ciclos
sucesivos de deformacion y recocido, los bordes de las maclas de recocido se distorsionan debido al
apilamiento de las dislocaciones. Nuestros resultados muestran que este tipo de bordes puede lograrse
sin la necesidad de someter al material a ese procesamiento complejo y costoso. En las imagenes de la
Figura 5.14 se pueden ver maclas de recocido con bordes escalonados y alta interaccién con

dislocaciones, que pueden funcionar como fuentes de maclas mecanicas durante la traccién.

Liang et al. [14] y Li et al. [15] incluyen un término debido al efecto del maclado en la determinacion

de la tension desarrollada durante el flujo plastico, tal como se describe en la ecuacién 5.1.
0= 09 + 05 + 05 + 0y (5.1)

Donde o es el endurecimiento por la solucion sélida, oq €s propio del tamafio de grano, o esta asociado

a la densidad de dislocaciones y o €s un coeficiente relativo al maclado.

Por un lado, of puede calcularse segin el modelo de endurecimiento de Taylor [16] en la ecuacion 5.2.

of = Maub.[p (5.2)

donde M es el factor de Taylor promedio, a es una constante adimensional que refleja la fuerza de
interaccion entre dislocaciones, p = 65 GPa es el médulo de corte, b = 0,254 nm es la magnitud del

vector Burgers, y p es la densidad de dislocaciones.

Por otro lado, ot depende de la distancia de maclas. Li et al. [17] expresan este componente en la

ecuacion 5.3.

oy = MBub/L (5.3)

donde S es una constante y L es el camino libre medio, que se reduce a medida que se van agregando

maclas a la microestructura, segln la expresion 5.4.

1/L = 1/d + 1/t (5.4)
siendo d, el tamafio de grano y t, la distancia entre maclas.

Nuestros resultados coinciden con estas expresiones. La Figura 5.20a muestra que la tension maxima
desarrollada en este grupo de chapas seleccionadas, aumenta mientras disminuye la distancia entre
maclas. Particularmente, las muestras traccionadas de las chapas laminadas a 1000 °C sin recocido y
con recocido a 1000 °C, con las maclas més delgadas y proximas entre si (Figura 5.17 y Figura 5.19),
son las que presentaron los valores maximos de tension a rotura. Algunos autores encontraron que las
maclas més finas y con menor distancia entre ellas, producen un aumento en el endurecimiento por
deformacion, llevando a valores de tensién muy elevados [13, 17-19]. Segun Rahman et al. [20], las
maclas de menor espesor se desarrollan en estructuras de granos de mayor tamafio. Para entender el
comportamiento de nuestras muestras, medimos los valores de tamafio de grano en las imagenes de
microscopia optica y el espesor de maclas luego de la traccion, en el TEM, y los representamos en la

Figura 5.20b. Se observa que las maclas desarrolladas durante la deformacién pléstica son 3 veces méas
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delgadas en las muestras de granos de aproximadamente 20 um (L10-0 y L10-1000), comparado con

las muestras LF-750 cuyos granos son, en promedio, de 7 um.
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Figura 5.20: a) Relacion entre la distancia entre maclas medida experimentalmente y la tension real de las
probetas traccionadas hasta rotura; b) Tamafio de grano vs espesor de maclas medido experimentalmente en
probetas traccionadas hasta rotura.

Otro aspecto importante del tamafio de grano refiere a su efecto sobre la SFE: cuando el grano se reduce,
la SFE se incrementa, tal como describimos en la Seccion 2.5.2.d. Existe una discrepancia en cuanto
pueda afectar esto al maclado. Para algunos autores [21, 22], el efecto TWIP puede llegar a inhibirse
completamente, mientras que otros investigadores siguen encontrando maclado aln en materiales con
tamanos de grano muy pequefios [23, 24]. En el acero TWIP gque hemos disefiado y que presentamos
en esta tesis, el maclado se activo masivamente aun en las muestras de menor tamafio de grano, LF-750,
tal como se observa en las imégenes de la Figura 5.8, luego de ser traccionada. Esto indica que la
seleccion de la composicion quimica ubica el valor de la SFE lejos de los limites criticos en los cuales

el efecto del tamafio de grano podria ser determinante.

Entre los diversos procesamientos aplicados a este acero TWIP, las cuatro condiciones que alcanzaron
excelentes combinaciones de plasticidad y resistencia son los lotes LF-750, L6-850, L10-0 y L10-1000,
tal como mencionamos en la Seccidon 4.4. Entre estas condiciones seleccionamos el proceso mas
adecuado teniendo en cuenta otra propiedad muy importante para el disefio: el limite elastico. En los

resultados de los ensayos de traccion que se muestran en la Seccion 4.3, se observa que los valores de
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limite eléstico varian entre 240 y 408 MPa. Es sabido que esta propiedad depende del tamafio de grano,
la densidad de dislocaciones y el porcentaje de material maclado [14,25,26]. Mas arriba analizamos las
diferencias microestructurales resultantes de cada condicidn de conformado, a través de las imagenes de
microscopio optico (Figura 5.2) y TEM de las Figuras 5.7, 5.13, 5.16 y 5.18. Los valores de limites
elasticos mas bajos, 240 y 284 MPa, corresponden a las muestras completamente recristalizadas durante
los recocidos a 850 °C y 1000 °C para las chapas laminadas 600 °C y 1000 °C, respectivamente. En
cambio, el limite elastico de la chapa laminada en frio, que no alcanz6 la completa recristalizacion
durante el calentamiento a 750 °C, fue de 346 MPa. Nuestros resultados confirman que la retencion de
maclas mecénicas durante una recristalizacion parcial, eleva el limite eléstico del material, coincidiendo
con De Cooman et al. [9]. Mientras que, el limite elastico de la chapa laminada a 1000 °C sin recocido
alcanzo los 408 MPa, producto de las dislocaciones presentes en el material luego de la laminacion.

En resumen, en este Capitulo explicamos el fuerte impacto que tuvieron los tratamientos
termomecanicos sobre la microestructura del material, determinando su estructura de defectos.
Particularmente, las condiciones microestructurales previas al ensayo de traccion determinaron la
capacidad de generar maclas por deformacion en el acero estudiado y, por ende, las propiedades

mecanicas del material.

En el siguiente capitulo, empleamos la técnica de difraccion de Rayos X para profundizar el analisis de
la microestructura y cuantificar los defectos presentes en la fase austenita. Abordamos, también, el
efecto de las orientaciones cristalograficas desarrolladas durante los procesamientos termomecanicos.
Este estudio es de vital importancia en los aceros TWIP ya que el maclado se activa en orientaciones
especificas (ver Seccidn 2.6). Segln sea la orientacion de cada cristal con respecto al eje de aplicacion
de la carga, se favorecera el maclado o el deslizamiento de dislocaciones. Por ende, ciertas texturas
cristalogréficas desarrolladas en el material policristalino contribuirdn en su capacidad de maclar y, en

consecuencia, en sus propiedades mecanicas.
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6. Caracterizacion microestructural mediante Difraccion

de Rayos X

En el Capitulo 4, hemos encontrado datos tecnoldgicos que facilitan la produccion y el uso del acero
TWIP Fe-22Mn-0.6C-1.5Al, seleccionando dos condiciones de procesamiento de factible aplicacion
industrial que potencian el comportamiento mecanico del material. En el Capitulo 5, pudimos
comprender la correlacién entre la microestructura y las propiedades mecanicas de la aleacion, mediante
un analisis TEM de la estructura de defectos desarrollada durante diferentes condiciones de
procesamiento del material.

En este capitulo, nos enfocaremos en el estudio a través de Difraccion de Rayos X, el cual proporciona
una vision mas general, sobre muestras de mayor tamafo, de las caracteristicas de la fase austenitica,
complementando el andlisis realizado en el Capitulo 5. Esta técnica, descripta cuidadosamente en la
Seccion 3.3, aplicada a muestras policristalinas, permite identificar fases y probabilidad de defectos
(maclas, fallas de apilamientos, dislocaciones) a partir de los difractogramas caracteristicos de los
solidos, tanto en su aspecto cualitativo como cuantitativo. Ademas, se utiliza para medir las texturas
cristalograficas desarrolladas durante cada condicion de procesamiento, determinar las direcciones
preferenciales de orientacion (cualitativamente), y calcular la fraccidon de volumen asociada a cada una
de esas orientaciones (cuantitativamente). La representacion de la distribucion de las orientaciones de
los cristales se muestra en figuras de polo (proyeccion estereografica de los planos cristalograficos) o
figuras de polo inversas. Estudiar la textura cristalografica desarrollada durante los procesos de
conformado es de suma importancia para los aceros en general, ya que ésta determina muchas de sus
propiedades mecanicas.

En esta seccién analizaremos los difractogramas vy las figuras de polo obtenidas luego de las diferentes
etapas de conformado, y posteriormente a la traccion hasta rotura, para las chapas laminadas en frio con
recocido a 750 °C, LF-750, y laminadas a 600 °C con recocido a 850 °C, L6-850, que fueron las que

alcanzaron la mejor combinacion de propiedades mecéanicas.

6.1. Analisis de los difractogramas

En todos los casos estudiados, la Unica fase presente es la austenita, tal como indican los picos
caracteristicos en los difractogramas de la Figura 6.1, correspondientes a muestras de las chapas
procesadas en las condiciones que mostraron los mejores resultados, antes y después de someterlas a
ensayos de traccion. Esto evidencia que no ocurrido ninguna transformacion de fase durante la
deformacion pléstica. Sin embargo, luego de la traccion se observa un cambio significativo en las
muestras laminadas a 600 °C y a temperatura ambiente. Segin Paterson et al., en los materiales FCC de
baja SFE, el incremento en la cantidad de fallas de apilamiento y maclas, da lugar a picos asimétricos y

corridos de su posicion teorica [1]. Esto lo observamos particularmente en la reflexion (200) que aparece
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ensanchada y desplazada con respecto a la misma muestra sin traccionar (ver flecha negra). Por otro
lado, los cambios en las intensidades relativas de los picos reflejan modificaciones en la textura

cristalografica de cada condicién de procesamiento.
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——— LF-0 I

Posiciones caracteristicas \‘

40 50 60 70 80

20
b)
(1) (200)y ——L6-850-T (220)y
——L6-850
——L6-0
Posiciones caracteristicas
4’0 5'0 6‘0 7‘0 5‘0

20

Figura 6.1: Difractogramas normalizados de muestras correspondientes a las condiciones seleccionadas: a)
Laminada en frio ; b) Laminada a 600 °C.

6.1.1. Ajuste por Rietveld

Los difractogramas fueron ajustados por el método Rietveld [2], utilizando el programa MAUD [3] que
nos permitio analizar y cuantificar cada uno de los defectos reticulares presentes en el material. Son de
particular interés las fallas de apilamiento extrinsecas debido a que, combinadas entre si, dan lugar a la
formacion de una macla coherente. EI maclado puede ocurrir durante el crecimiento del cristal, o cuando
dos planos consecutivos {111} deslizan en el mismo sentido, de manera que la nueva secuencia de
ordenamiento del cristal se convierta en ABC(A)CBA, como una falla de apilamiento extrinseca. En
cambio, las fallas de apilamiento intrinsecas ocurren cuando la deformacion pléstica induce el
deslizamiento en los planos {111}, modificando la secuencia normal y-FCC ABCABC en una nueva
secuencia de apilamiento ABCA(C)ABC, donde cuatro planos se apilan de la manera tipica de la
estructura HCP [4]. En otras palabras, la fase e-martensita crece por la superposicion de las fallas de
apilamiento en cada segundo plano {111}, y se forman maclas mecéanicas cuando las fallas de

apilamiento se superponen en planos sucesivos {111}.
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Los defectos fueron cuantificados con el modelo de Warren [5], calculdndose probabilidad de fallas de
apilamiento extrinsecas (Pesr), fallas de apilamiento intrinsecas (Pise) y maclas (Pr). El tamafio de las
cristalitas (tamafio efectivo de los dominios de difraccion coherentes) y sus microdeformaciones (grado
de distorsion del dominio) en cada direccidn cristalografica, fueron calculadas utilizando el modelo de
Popa [6] para materiales anisotropicos. También se calcularon los pardmetros de red (arista del cubo
FCC) y los anchos de pico a mitad de su maximo (FWHM).

Los valores obtenidos del analisis se resumen en la Tabla 6.1 y se grafican en las Figura 6.2 y 6.3. Para
cada caso, se agrega su Rwp, indice que muestra la calidad de ajuste.

El relativamente alto valor de la probabilidad de maclado (P+) de la muestra LF-0, indica que el maclado
se activo durante la laminacion a temperatura ambiente tal como confirman las iméagenes de TEM de la
Figura 5.3 en la pag. 95. Ademas, el valor de probabilidad de fallas de apilamiento intrinsecas (Pisr) es
elevado y el de fallas extrinsecas (Pese) €s cercano a cero ya que éstas se combinaron para formar maclas
coherentes. Durante el recocido de la muestra, LF-750, los valores de Pisr y Pesr se redujeron
considerablemente, mientras que Pt se mantuvo relativamente alto. Este valor es reflejo de la aparicion
de maclas de recocido durante el tratamiento térmico aplicado a la muestra sumado a la presencia de
maclas mecanicas. Luego del ensayo de traccion a rotura, la cantidad de maclas aumenté en un 50 %y,
en consecuencia, el numero de fallas extrinsecas se redujo a cero.

Para la muestra L6-0, tal cual laminada a 600 °C, P+ es relativamente bajo, indicando que durante la
laminacién se ha producido una menor cantidad de maclas en comparacién con el caso anterior (ver
Tabla 6.1). La cantidad de fallas de apilamiento extrinsecas no fue suficiente para consolidar maclas
completas, y solo se encontrd una pequefia cantidad de fallas intrinsecas. Durante el recocido a 850 °C,
estas cantidades se redujeron aln mas, mientras que Pt aument6 a 0,78%, como consecuencia de la
formacion de maclas de recocido. Estos resultados concuerdan con la gran cantidad de maclas de
recocido observadas en el analisis de TEM de la Seccion 5.3.2. Finalmente, durante el ensayo de traccién
Pt aumento 137 %, reduciéndose las fallas de apilamiento extrinsecas. La diferencia entre el valor P+ de
la muestra recocida, 0,78, y el calculado luego de la traccién, 1,85, corresponde a las maclas mecanicas
desarrolladas durante la deformacién plastica. Por otro lado, durante el laminado a 20 °C (LF-0) se
formé una gran cantidad de maclas mecanicas, y este valor decrecié durante el recocido a 750 °C.
Finalmente, la cantidad de maclas mecanicas formadas durante la traccion, en este caso, corresponde a
2,5% —1,67% = 0,83%. Este porcentaje es menor que el de las probetas laminadas a 600 °C. La
evolucion de la probabilidad de defectos se grafica en la Figura 6.2, para ambas condiciones de
procesamiento.

Los anchos de picos a media altura, las microdeformaciones y los tamafios de cristalitas para cada
orientacion cristalogréfica, se grafican, en la Figura 6.3. Se observa claramente la anisotropia del
material, ya que el ancho de los picos no crece linealmente con el angulo de difraccion, sino que se
ensancha particularmente para la direccién <200>, en concordancia con la disminucién en el tamafio de
cristalita y aumento de las microdeformaciones en esta direccién. Segin Barbier et al. [7], este

comportamiento se debe a la ubicacion de las maclas mecénicas en la direccion <200>. Los defectos
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Tabla 6.1: Valores de parametro de celda, probabilidades de fallas de apilamiento intrinsecas y extrinsecas y de
maclas, microdeformaciones y el ancho de pico a media altura (FWHM) para distintas reflexiones, e indice de
calidad de ajuste (Rwp), calculados para el acero TWIP laminado a 20 °C y 600 °C en distintas etapas de
proceso.

Laminado a 20 °C Laminado a 600 °C

Tal cual . . Tal cual . .
. Recocido | Traccionado . Recocido Traccionado
laminado laminado

|

LF-0 LF-750 | LF-750-T L6-0 \ L6-850  L6-850-T
Param‘(emi dered | 353 0,364 0,364 0,363 0,362 0,362
Fallas de
__apilamiento 1,36 021 035 0,05 0,005 0,01
intrinsecas, Pise
(%)
Fallas de
apilamiento 0,0004 0.15 0,00 0,55 042 011
extrinsecas, Pesr
(%)
Maclado, Pt (%) 1,88 1,67 250 0,46 0,78 1,85
<111>
Microdeformacion 125 24 67 177 0,06 106
(x 10)
<200>
Microdeformacion 349 41 243 231 0,03 180
(x 10)
<220>
Microdeformacion 137 0,144 107 101 0,05 6
(x 10®)
<111> FWHM 0,55 0,34 0,47 0,50 0,33 0,45
<200> FWHM 1,10 0,53 0,80 0,71 0,54 0,72
<220> FWHM 0,87 0,47 0,68 0,64 0,49 0,61
<111>Tamafio de 102 271 180 171 294 200
cristalita (nm)
<200> Tamaio de 88 163 119 12,5 15,9 129
cristalita (nm)
<220> Tamafio de 122 225 166 145 217 162
cristalita (nm)
Rwp 10,82 11,23 0,28 116 10,20 10,49

unidimensionales, como las dislocaciones, o los defectos bidimensionales, como las maclas, pueden

causar microdeformaciones, asi como, un tamafio de cristal mas pequefio, al segmentar el espacio
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coherente determinado por la cristalita. Los 4&tomos deben desplazarse ligeramente para que coincidan
con las redes de ambos dominios. Tipicamente, las fuerzas de compresion y traccion se equilibraran y,
por lo tanto, darén lugar a la ampliacion del pico de difraccion. En este caso, la variacion en la distancia
interplanar (d) se traduce en una variacion del angulo de difraccion.

Para ambos casos, LF y L6, vemos que durante el recocido las tensiones presentes dentro de los cristales
disminuyen abruptamente hasta valores minimos. Mientras que, los tamafios de cristalitas para la
muestra laminada a 600 °C son mayores, y coincidentemente los picos son mas angostos, conservando

el particular ensanchamiento en la orientacion <200> producida por la fragmentacion que genera el

maclado.
2550
-
] 188 185
Ko 167
@
©
- 136
I
o
0
(A v]
o 078
=] 055
.
- 0.46 042
021 ' 0.11
. S I 0.05
0.00 B 0.00 205 0.00 001 gy

Laminado Recocido Traccionado Laminado Recocido Traccionado

Laminado en frio Laminado a 600 °C

WFalla de apilamiento intrinseca M Falla de apilamiento extrinseca M Maclado

Figura 6.2: Probabilidad de fallas de apilamiento intrinsecas, extrinsecas y probabilidad de maclas calculadas
mediante al programa MAUD, para el acero TWIP laminado a 20 y 600 °C en distintas etapas del
procesamiento. Los valores se expresan en cantidades de defecto cada 100 planos atémicos.
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Figura 6.3: Ancho de pico, microdeformacion y tamafio de cristal para chapas laminadas a 20 °C (a, c,e) y a
temperatura a 600 °C (b, d, f).

6.1.2. Calculo de la densidad de dislocaciones

Por otro lado, utilizamos el método de Williamson-Hall [8] para calcular la densidad de dislocaciones
promedio (pg,,) utilizando la ecuacion 6.1, que tiene una componente p,,, debida al tamafio de cristalita

(ecuacion 6.2), y otra densidad, ps, debida a las microdeformaciones (ecuacion 6.3).

Pav = (Pp * ps) (6.1)

_ k<ejy>

siendo, pp = 3/D%s (6.2) y ps = — 2 (6.3).
donde D s es el tamafio de cristalita promedio efectivo, ey, la microdeformacion en el plano hkl, K
un factor igual a 16,6 para materiales de estructura FCC y b el médulo del vector de Burgers.

Los valores obtenidos, para cada caso estudiado, se resumen en la Tabla 6.2 y se grafican en la Figura
6.4. Para ambas condiciones de laminado, se observa que la densidad de dislocaciones calculadas en

muestras tal cual laminadas, fue muy elevada, del ordende 10'° - 10 lineas/cm?; los valores
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disminuyeron considerablemente como consecuencia de los recocidos, y se elevaron, nuevamente,
durante la traccion. Estos resultados coinciden con las observaciones previas en las imagenes de TEM
mostradas en la Seccion 5.3, y sustentan la confiabilidad de los métodos de calculo empleados. Asi
mismo, muestran la potencia de los tratamientos de recocido sobre la microestructura, dando como
consecuencia las propiedades mecanicas mostradas en la Seccion 4.3 (pag. 82). Luego del recocido a
850 °C de la chapa laminada a 600 °C, la densidad de dislocaciones se reduce en 4 érdenes de magnitud,
mientras que el recocido a 750 °C de la chapa laminada a 20 °C la reduce sélo en 1 orden de magnitud.

Esta diferencia es consecuencia de los diferentes grados de recristalizacidn alcanzados por cada muestra.

a)
1.E+12 b) 1.E+12

1.E+11 LE+11

1.E+10 LE+10

1.E+09 1.E+09
1.E+08 1.E+08
1.E+07 1.E+07 — - —
1.E+06 1.E+06
pav 111 pav200 pav 220 pav 111 pav200 pav 220
I—.—Laminado e===Recocido ==@==Traccionado |

Figura 6.4: Densidad de dislocaciones promedio calculada para cada orientacion cristalografica para: a)
chapas laminadas en frio, b) chapas laminadas a 600 °C.

Tabla 6.2: Valores de densidad de dislocaciones debida al tamafio de cristalita, pp ; debida a las
microdeformaciones, pg; densidad promedio para distintas reflexiones, p,,, ; y densidad de dislocaciones
ponderado segun las intensidades relativas de las reflexiones, calculado en muestras laminadas a 20° y 600°C
en distintas etapas de proceso.

Laminado a 20 °C Laminado a 600 °C
Laminado | Recocido | Traccionado J Laminado | Recocido | Traccionado
po <11> (CM?) | 8,14E+09 9,26E+09 3,47E+09
po <o00- (CM?) | 3,87E+10 | 1,13E+10 |  2,12E+10 1,92E+10 | 1,19E+10 1,80E+10
PD <220> (CM?) 2,02E+10 | 5,93E+09 1,09E+10 1,43E+10 | 6,37E+09 1,14E+10
Ps <1115 (CM2) 3,94E+10 | 1,42E+09 1,13E+10 7,90E+10 | 7,65E+03 2,84E+10
Ps <200> (CM2) 3,07E+11 | 4,23E+09 1,48E+11 1,34E+11 | 2,80E+03 8,20E+10
Ps <220> (CM2) 4,72E+10 | 5,20E+04 2,87E+10 2,57E+10 | 6,52E+03 9,08E+07
Pap<ii>(cm?) | 1,79E+10 | 2,40E+09 | 1,02E+10 2,85E+10 | 5,15E+06 1,46E+10
Pav<aoos(cm?) | 1,09E+11 | 6,91E+09 |  560E+10 5,08E+10 | 5,77E+06 3,84E+10
Pav<220-(cM2) | 3,09E+10 | 1,75E+07 | 1,77E+10 1,92E+10 | 6,45E+06 1,02E+09
Pav POnderado | 9,24E+10 | 9,34E+09 1,04E+11 1,24E+11 | 1,61E+07 8,56E+10
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6.2.  Analisis de texturas cristalograficas

Para interpretar el comportamiento durante la deformacion pléstica de cada una de las chapas, sometidas
a las condiciones termomecénicas seleccionadas, se analizaron las texturas cristalograficas de muestras
luego de cada etapa de procesamiento: laminacion hasta el espesor final (LF-0 y L6-0), recocidos de
recristalizacion (LF-750 y L6-850) y traccion hasta la rotura (LF-750-T y L6-850-T). Las figuras de
polo (PF) y las figuras de polo inversas (IPF) se muestran en las Figuras 6.5y 6.6, y en las Figura 6.8 y
6.9, respectivamente.

6.2.1. Laminado a temperatura ambiente con recocido a 750 °C (LF-750)

Durante la laminacion a 20 °C, la chapa desarrolla una textura tipica de laminacion de materiales FCC
de baja energia de falla de apilamiento (Figuras 6.5a y 6.6a). Predomina la componente Goss
{110}<001>, con aportes de Brass {110}<112>, Rotated Brass {110}<112>y Copper {112}<111>, en
orden decreciente. Mediante al programa Mtex [9] calculamos las proporciones de estos componentes,
con una tolerancia de 15°, y lo graficamos en la Figura 6.7. Nuestros resultados coinciden con los de
Barret et al. [10] y M. Hatherly et al. [11] para el latén 70/30, aleacion cuyo valor de SFE es similar al
acero TWIP estudiado. Los planos {220} se ubican en el plano de laminacion (RD-TD) con las
direcciones <113> a <117> //RD. Varios autores, que trabajaron con aleaciones de composiciones
similares a la estudiada en esta tesis, también encontraron texturas tipo Brass, Rotated Brass, Copper y
Goss, desarrolladas durante la laminacion en frio [12-14].

Las PFs y IPFs muestran que, luego del recocido a 750 °C, disminuye significativamente la intensidad
de la textura, de maximos 4.5 a 1.9 (Figura 6.5b y Figura 6.6b). Esto se debe a que el calentamiento
activo la recristalizacion del material, tal como advertimos en la Seccion 5.4. Ademas, luego de este
calentamiento, la componente Goss, que fue la mas fuertemente desarrollada durante el laminado,
desaparecid, mientras que se mantuvo una débil textura Brass y Rotated Brass, junto con una menor
proporcion de la componente Copper (ver Figura 6.7). Es importante destacar que, durante los recocidos,
los granos no sufrieron rotacién, sino que las orientaciones cristalograficas atafien a los granos nuevos
formados durante la recristalizacion. Estas orientaciones se corresponden con el nivel de deformacion
aplicado previamente y, sobre todo, estan relacionadas con la energia de falla de apilamiento del
material. Algunos autores, como Barrales-Mora et al. [15] obtuvieron resultados similares en aceros
TWIP Fe-22Mn-0.6C. En cambio, Bracke et al. [14] afirman que las texturas son practicamente iguales
antes y después de la recristalizacion, en aceros de Fe-22%Mn-0.6%C de baja energia de falla de
apilamiento.

En las Figura 6.5¢c y Figura 6.6¢ se muestran las figuras de polo y figuras de polo inversas medidas luego
de traccionar hasta 45 % de deformacion la muestra laminada en frio y recocida a 750 °C (LF-750-T).
Las intensidades aumentaron de maximo 1,9 a 6,3. Las componentes mas marcadas fueron Rotated Brass
y Copper y, mas débilmente, Goss y Brass. Esta textura resulta del deslizamiento de varios sistemas

activos y de la sucesiva formacion de maclas mecénicas durante la deformacion.
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0.£

Figura 6.5: Figuras de polo medidas en muestras de acero TWIP: a) después de laminado a 20°C, b) después de
recocido a 750°C y c) después de traccion hasta 45% de deformacién plastica.
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Figura 6.6: Figuras de polo inversa de muestras de acero TWIP: a) después de laminado a 20°C, b) después de
recocido a 750°C y c) después de traccion hasta 45% de deformacion pléstica.
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Figura 6.7: a) Evolucion de la fraccion de volumen de varios componentes de texturas tipicos de aceros FCC
con el procesamiento aplicado: después del laminado en frio (LF-0), después de recocido a 750°C (LF-750) y
después de traccion hasta 45% de deformacion plastica (LF-750-T), b) Evolucién de la fraccion de volumen de
componentes de texturas cercanas a tipo cubo. Durante el laminado en frio, después de recocido a 750°C,
después de traccion hasta 45% de deformacién plastica.

6.2.2. Laminado a 600 °C con recocido a 850 °C (L6-850)

Las orientaciones preferenciales del material laminado a 600 °C son distintas a las desarrolladas en el
caso anterior. Las intensidades de texturas son mas débiles, con indices cercanos a 2 y las componentes
predominantes son cercanas a Cube {100-110}- <001>, Goss {110}<001>y Copper {112}<111>, méas
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una ligera componente tipo Brass {110} <112>. Adema4s, existe una proporcion de la componente X
{114}<172>, reportada por Bracke et al. [14] para aceros Fe-22Mn-0.6C, que se encuentra situada entre
las orientaciones Cube y Copper (Figura 6.8a y Figura 6.9a). Las proporciones de cada componente de
textura fueron calculadas, de igual manera que en el caso anterior, y se encuentran graficadas en la
Figura 6.10.

La marcada diferencia con la muestra laminada a 20 °C se debe al cambio del mecanismo de
deformacioén producto de la variacion en el valor de la energia de falla de apilamiento del material con
la temperatura. Tal como explicamos en la Seccién 2.3 al elevar la temperatura del material hasta 600
°C se supera ampliamente el rango de valores de SFE en el que el mecanismo principal de deformacién
es el maclado. En estas condiciones, podemos decir que el acero laminado a 600 °C, deforma
exclusivamente por deslizamiento por dislocaciones perfectas, teniendo, asimismo, la capacidad del
trepado. El modo de deformacion durante la laminacion ya no es planar sino ondulado. Por lo tanto, la
textura desarrollada se corresponde con este mecanismo, siendo similares a las desarrolladas por un
material FCC de alta SFE, como el aluminio. Maurice et al. [16] describen las componentes de textura
del aluminio deformado a alta temperatura, resultando en tipo Cube, Brass y, en menor medida, Copper,
mientras que S. Haupt et al. [17] también reportan una ligera componente tipo Cube, para laminado a
temperaturas de 450 °C-500 °C, y una componente tipo CuT que, en nuestros resultados, se encuentra
en muy baja proporcion.

En las muestras recocidas, las componentes de texturas son atin mas débiles (Figura 6.8b y Figura 6.9b).
Durante el tratamiento térmico, desaparecen las orientaciones preferenciales {100} paralelas al plano de
la chapa y aparece una fuerte incidencia {110} en este plano, con <100-115>//RD, manteniéndose las
componentes tipo Goss, Brass y Cube. Ademas, se identificé la presencia de la componente {310}<001>
descripta por Slakhorst et al. [18]. Estos autores estudiaron la recristalizacién de materiales de baja SFE
y encontraron que la componente Brass disminuye durante la recristalizacion para formar este tipo de
texturas, junto con {100}<001> 0 {021}<001>, ademés de {011}<001>. En este caso, la recristalizacion
del material (ver Seccion 5.4), produjo la disminucion de las intensidades de las texturas [15].

Luego de la traccion, la textura de la muestra L6-850-T fue similar a la desarrollada por las muestras
laminadas en frio (Figura 6.5c y Figura 6.6¢). En estas estructuras fuertemente macladas observamos
texturas tipo Brass, Rotated Brass y Copper, manteniendo la proporcion de componentes tipo Goss y
tipo Cube, con direcciones principales <111> y <100>, tipicas de materiales FCC con baja energia de
falla de apilamiento. Al igual que en el caso anterior, el aumento de componentes que poseen la direccion
<100>//RD se atribuye a la proporcion de material maclado y la proporcién de <111>//RD, a los granos

favorablemente orientando para maclar.

Maria Florencia Sklate Boja Caracterizacién microestructural mediante
Difraccion de Rayos X



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 124

(111)

(200) (220)
\ ' Y,

a) Max Y

n=
27

Min
0.079 013 i 0

(C-Co NN SSN

Figura 6.8: Figuras de polo medidas en muestras: a) laminada a 600 °C, b) después de recocido a 850°C y c)
después de traccion hasta 50% de deformacion pléstica.
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Figura 6.9: Figuras de polo inverso de muestras a) luego de laminado a 600°C, b) recocido 850°C y c) traccién
a rotura (50% de deformacion pléastica).
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Figura 6.10: a) Evolucion de la fraccion de volumen de varios componentes de texturas tipicos de aceros FCC

durante el laminada a 600 °C, después de recocido a 850°C y después de traccion hasta 50% de deformacion

plastica, b) Evolucion de la fraccion de volumen de componentes de texturas cercanas a tipo cubo. Durante el
laminado a 600 °C, después de recocido a 850°C, después de traccion hasta 50% de deformacion plastica.

Maria Florencia Sklate Boja Caracterizacién microestructural mediante
Difraccion de Rayos X



Desarrollo de aceros de alto contenido de manganeso para la industria automotriz 126

6.2.3. Evolucion de las texturas cristalogréficas durante la deformacion por

traccion

En la etapa final, las orientaciones desarrolladas son consecuencia de la rotacion de los granos durante
la deformacion por traccion del material hasta la rotura. En ambos casos, podemos observar un fuerte
incremento de los granos orientados <111>//tD (direccién de traccion). Esta orientacion favorece el
maclado por su factor de Schmid (ver Seccion 2.6). Mediante al programa Mtex calculamos que existe
una rotacion de 19,5° alrededor del eje [101] de la componente tipo Brass({110}<112>) hacia la Rotated
Brass({110}<111>)), favoreciendo al maclado respecto al deslizamiento. Ademaés, ocurre una rotacion
cercana a 55° alrededor del mismo eje desde Rotated Brass hacia las componentes cercanas a Cube
({310-110}<001>). Yang et al. [19] también observaron que los granos se orientan cerca de la linea
<001>---<111> producto del deslizamiento de las dislocaciones durante la deformacion. Esto explica
por qué no se encuentran orientaciones cercanas a las <414>, que es la orientacion con el mayor factor
de Schmid para el maclado. Asimismo, Barbier et al. [7], explicaron la evolucidn de la textura en
relacién al incremento de la deformacién y al creciente endurecimiento que sufre el material. Segun
ellos, el deslizamiento en los sistemas {111}<110> de mas alto factor de Schmid, produce una rotacion
de los cristales de modo que las direcciones <111> quedan paralelas a la direccion de traccion (111//tD),
esta orientacion corresponde a la textura Rotated Brass [13]. Asi, se favorece la activacion de las
primeras maclas mecanicas en el sistema {111}<112>. Las regiones de material encerradas entre los
planos de macla se orientan 100//tD [7, 12], y nuevos sistemas de deslizamiento se activan, encontrando
un camino medio de deslizamiento mas corto. De esta manera, se va incrementando sucesivamente la
tensién necesaria para continuar la deformacién del material. En las Figuras 6.7a y 6.10a se muestra la
evolucion y fraccion de las componentes de textura durante el procesamiento. Las componentes con
orientacion 100//tD estaban ausentes en la muestra tal cual laminada, se desarrollan en el recocido y se

fortalecen durante la traccion, como puede verse en las Figuras 6.7b y 6.10b.
6.2.4. Analisis

Como mencionamos en la Seccion 6.2, el valor de la SFE de las chapas laminadas a temperaturas
intermedias supera el rango establecido por Allain et al. [20], en el cual el mecanismo principal de
deformacion es el maclado, inhibiendo la formacién de maclas durante la laminacion y desarrollando
una textura cristalografica propia de materiales tipo cobre, de media/alta energia de falla de apilamiento.
Estas chapas poseen un porcentaje relativamente alto de texturas cercanas a tipo cubo, en combinacion
con texturas tipo Brass, y un porcentaje menor de otras componentes que poseen un factor de Schmid
favorable al maclado (Rotated Brass y Copper). En cambio, las chapas laminadas a temperatura
ambiente desarrollaron mayores porcentajes de componentes de texturas, heredadas por el recocido
posterior, cuyo factor de Schmid favorece al maclado, dando como resultado una gran cantidad de
maclas totales luego de la traccion.

A pesar de estas diferencias, ambas chapas poseen muy buenas propiedades mecéanicas. Esto es
consecuencia de la combinacion de la microestructura con las texturas cristalogréficas desarrolladas en
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cada condicion. Como mencionamos en el Capitulo 4, la chapa laminada en frio (LF-750) posee un
limite elastico 70 MPa mayor que el alcanzado por la chapa laminada a 600 °C (L6-850). Esto es
producto de las maclas y del tamafio de grano pequefio desarrollados luego del laminado, y posterior
recocido, de la aleacion de baja SFE. Ademas, las pendientes de las curvas mostrada en la Seccion 4.3,
dan cuenta de una menor velocidad de endurecimiento, respecto a las chapas laminadas a 600 °C. Esto
es consecuencia de que el maclado previo a la deformacion por traccién consumié una cantidad de fallas
de apilamiento extrinsecas que no estuvieron disponibles para maclar durante la deformacién plastica
posterior [17, 21]. En cambio, al laminar las chapas a 600 °C, el aumento en el valor de la SFE minimiza
la formacién de maclas, como se muestra en las imagenes de TEM de la Seccidén 5.3.2. Esto trae como
consecuencia una importante disponibilidad para generar maclas durante la deformacién plastica a
temperatura ambiente.

En resumen, en el acero TWIP estudiado encontramos dos condiciones 6ptimas de procesamiento que
potencian sus propiedades mecanicas para su aplicacion industrial. Observamos que las condiciones de
procesamiento afectan fuertemente la estructura de defectos formada y el desarrollo de las texturas
cristalogréaficas. Mientras el laminado a temperatura ambiente genera componentes de texturas que
favorecen al maclado, el desarrollo de maclas previas a la deformacion plastica por traccién reduce la
disponibilidad de maclas durante este proceso. En cambio, laminando a 600 °C se inhibe la formacion
de maclas durante el conformado, por lo que las fallas de apilamiento extrinsecas estan disponibles para
maclar durante la deformacién por traccion. Sin embargo, a esta temperatura de laminacion, se
desarrollan texturas cristalograficas que son menos favorables al maclado, resultando porcentajes totales

de material maclado inferiores al caso a los materiales laminados a temperatura ambiente.
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6. Conclusiones y perspectivas futuras

El objetivo de esta tesis fue disefiar, desarrollar, producir, procesar e investigar un acero TWIP con
resistencia maxima mayor a 1 GPa y deformacidn total mayor al 50 %. Estas propiedades mecénicas
dan la posibilidad de reducir el peso de los vehiculos, disminuyendo los espesores de las chapas
utilizadas en sus chasis. Vehiculos mas livianos traen como consecuencia una reduccion en sus
emisiones de CO; sin reducir sus prestaciones de seguridad. EI acero TWIP debe estas destacadas
propiedades mecéanicas al desarrollo de maclas mecéanicas que se forman durante la deformacién
pléstica.

Seleccionamos la composicion quimica e identificamos los tratamientos termomecanicos que
potenciaron el comportamiento de la aleacidn para conseguir las propiedades mecanicas deseadas. Su
caracterizacion microestructural y el analisis de las texturas cristalogréaficas desarrolladas permitio
comprender la relacion entre los procesamientos, la microestructura y las propiedades del acero TWIP.
En este capitulo se resumen los resultados destacados, mayores aportes y las principales conclusiones
con respecto a cada tdépico anteriormente mencionado. Ademas, proponemos ideas para posibles

investigaciones futuras.

6.1. Conclusiones

Como primera conclusién general, cabe destacar que, utilizando materia prima comercial fundida
mediante un horno de induccion y colando en un molde de elaboracion propia, logramos obtener una
aleacion con minimos desvios respecto a la composicion quimica nominal. Ademas, realizamos
tratamientos termomecanicos que son de facil reproduccion industrial, por lo que, los datos tecnoldgicos
obtenidos seran Utiles para la produccién a mayor escala de chapas en la industria automotriz. A partir
del trabajo realizado pudimos arribar a las siguientes conclusiones particulares:

e Seleccionamos la composicion quimica Fe-22Mn-0.6C-1.5Al, donde:

o El 22 % de manganeso agregado estabilizo la fase austenita y disminuy0 la energia de
falla de apilamiento.

o EI 0.6 % de carbono contribuyé a la estabilizacion de la austenita a temperatura
ambiente y al endurecimiento de la solucion solida, potenciando las propiedades
mecénicas del material y elevo la SFE del material.

o EI 1.5 % de aluminio evito el envejecimiento dinamico por deformacion (DSA) y, por
tanto, la inestabilidad del flujo pléastico (serrado en las curvas tension-deformacion) y
la presencia de bandas en la superficie de las chapas, garantizando la aplicabilidad
tecnoldgica del material y su uso en piezas embutidas. Ademas, elevé la energia de falla

de apilamiento del material.

Mediante esta combinacion de aleantes garantizamos una aleacion completamente austenitica,
con una SFE que se encuentra dentro del rango donde su principal mecanismo de deformacion

es del maclado en conjunto con el deslizamiento de dislocaciones.
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Encontramos la combinacion de procesamientos termomecéanicos que alcanzaron las
propiedades mecanicas Optimas con operaciones facilmente reproducibles a escala industrial.
Estos fueron:

e laminado a 20 °C + recocido a 750 °C; omax = 1113 MPa, oy = 346 MPa, Sr = 45 %

e laminado a 600 °C + recocido a 850 °C; omax = 1179 MPa, oy = 284 MPa, Sr =50 %

Los diferentes tratamientos termomecéanicos afectaron fuertemente la estructura de defectos del material,

asi como, su textura cristalogréfica, determinando las propiedades mecénicas obtenidas. Por eso,

realizamos un exhaustivo andlisis donde correlacionamos el estudio microestructural, a través de

microscopia optica y de transmisién, y el analisis de Rietveld usando MAUD, junto con las texturas

cristalograficas desarrolladas, lo que nos permiti6 comprender la relacién entre las propiedades

mecanicas y las condiciones de procesamiento del material. Las conclusiones particulares son las

siguientes:

En ninguna de las condiciones estudiadas se observé la presencia de fases secundarias ni de
precipitados, dando cuenta del éxito de la seleccion de la composicién quimica.

El maclado en conjunto con el deslizamiento de dislocaciones, estuvo presente en la
deformacién pléastica, tanto durante el conformado como en el ensayo de traccion de la aleacion.
Después de la traccion, se observaron maclas nanométricas que interactuaron fuertemente con
las dislocaciones presentes en la microestructura, en todas las condiciones de procesamiento.
La reduccién del tamafio de grano del material, producto de los procesamientos termo
mecanicos, no inhibio la formacion de maclas durante la deformacion plastica. Sin embargo, en
granos de 7 um observamos maclas 3 veces mas anchas que en tamafios de grano mas grandes.
Durante los tratamientos de recocido, se formaron maclas, cuyos bordes fueron distorsionados
por la concentracion de dislocaciones en sus limites; estas maclas de recocido actuaron como
sitios de nucleacion para las maclas mecanicas desarrolladas durante la deformacién plastica en
los ensayos de traccién.

Las condiciones de procesamiento seleccionadas presentaron una excelente combinacion de
resistencia maxima, limite eléstico y deformacion total, debido a distintas causas. Tanto las
texturas cristalograficas como las microestructuras que se desarrollaron durante los procesos
termomecanicos fueron significativamente diferentes.

La temperatura de laminado modific6 la SFE del material y afect6 el mecanismo de deformacion
actuante durante el procesamiento y en las texturas cristalograficas desarrolladas.

El laminado a temperatura ambiente con recocido a 750 °C desarroll6 la tipica textura de
laminacion de materiales FCC de baja SFE, favoreciendo el maclado como mecanismo de
deformacion. Por otro lado, la textura resultante de laminacion a 600 °C tiene componentes

tipicos de metales de media-alta SFE, favoreciendo el deslizamiento de dislocaciones.
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Al inhibirse el maclado durante la laminacién a 600 °C, una alta densidad de fallas de
apilamiento extrinsecas quedaron remanentes en la matriz austenitica y estuvieron disponibles
para el maclado mecanico durante los ensayos de traccién.

La aleacion resultd fuertemente maclada durante el laminado a 20 °C. Estas maclas también se
observaron luego del recocido a 750 °C, reduciendo ligeramente la capacidad del material de
maclar durante los ensayos de traccion, a pesar de su textura favorable.

La chapa laminada a temperatura ambiente desarrollé un limite el&stico 70 MPa superior a la de

la chapa laminada a 600 °C, como consecuencia del maclado y del tamafio de grano pequefio.

6.2. Perspectivas futuras

A pesar del extenso trabajo realizado, para poder garantizar la factibilidad de aplicacion de este tipo de

aceros en la industria automotriz, quedan aln abiertos muchos interrogantes tanto cientificos como

tecnoldgicos, que impulsaran muchos trabajos futuros; entre ellos citaremos los siguientes:

Estudiar como va evolucionando la microestructura durante la deformacion plastica por
traccion. Se trata de establecer los valores de tension y deformacion precisos en los que
comienza el maclado mecénico

Investigar el efecto de la velocidad de deformacion, a diferentes temperaturas en el rango de -
50 a 200 °C, analizando la evolucién microestructural y su relacion con la SFE en cada
condicion.

Estudiar la influencia de otros elementos aleantes, como el cobre o el niquel, sobre el mecanismo
de deformacién y las propiedades mecanicas de los aceros TWIP Fe-Mn.

Determinar el comportamiento al impacto del acero TWIP, a través de ensayos de Charpy.
Profundizar el estudio de la capacidad de conformado del material, a través de ensayos
uniaxiales y biaxiales para construir la curva de formabilidad del material (FLC). Resultados
preliminares de este estudio se presentaron en el congreso internacional SAM-CONAMET 2022
y en las 22° Jornadas de CyT de la UNR, donde mostramos la anisotropia plastica que presenta
el material luego de su elaboracién con las condiciones termomecanicas seleccionadas.
Estudiar la soldabilidad del material; investigar el efecto de diversos procesos y métodos de
unién. Resultados preliminares se presentaron en el congreso internacional de SAM-
CONAMET 2022 y en las 22° Jornadas de CyT de la UNR, donde analizamos los efectos de la
soldadura, tanto en el corddn como en la zona del material base y la zona afectada por el calor

(ZAC), y mostramos el efecto que genera en las propiedades mecanicas del material.
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