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RESUMEN.

La buena relacién entre alta resistencia (mds de 1000 MPa) y excelente
alargamiento (hasta un 90%), hacen de los aceros TWIP una excelente opcién para el sector
automotriz. Sin embargo, uno de los inconvenientes de estos aceros es su relativo bajo
limite elastico cuando se procesan por vias tradicionales. Otra dificultad de los aceros
TWIP es que su baja resistencia a la corrosion, lo cual dificulta su aplicabilidad. El objetivo
principal del presente trabajo de investigacion es fabricar y caracterizar metalogréfica,
estructural, mecanica y electroquimicamente un acero avanzado de plasticidad inducida por
maclaje (TWIP) modificado con adiciones de Cr, Ni, Cu y Mo, con la finalidad de
aumentar su resistencia a la corrosion, asi como mantener y/o incrementar las propiedades
mecénicas. Para este fin se utilizd el software JMatPro para calcular los diagramas de
equilibrio de fases presentes, resistencia a la corrosion y energia de falla de apilamiento;
mientras que con el programa ProCast se llevd a cabo la simulacion del proceso de
fundicion para calcular las diferentes velocidades de enfriamiento en una pieza escalonada.
Una vez fabricado el acero en horno de induccion convencional, se llevd a cabo el
acondicionamiento microestructural mediante diferentes tratamientos térmicos y termo-
mecanicos (homogenizacion, laminacién en caliente y solubilizado). En cada una de estas
etapas se realizaron diferentes caracterizaciones: i) Metalografica mediante microscopia
Optica (LOM) y electrénica de barrido (SEM-ESD), ii) Estructural por difraccién de rayos-
X, iii) Mecéanica mediante ensayos de microdureza Vickers, traccion uniaxial e impacto
Charpy “V”. Finalmente se evalud la resistencia a la corrosion mediante las técnicas de
polarizaciéon potencio-dindmica e impedancia. Los resultados mas sobresalientes indican
que el acero TWIP modificado con Cr, Ni, Mo y Cu mantiene la estabilidad de la austenita
a temperatura ambiente y el efecto maclaje a pesar de la alta energia de falla de apilamiento
(EFA). Los valores de resistencia real, alargamiento y energia absorbida fueron de 1180
MPa, 45% vy 129 J, respectivamente. Por otro lado, la resistencia a la corrosiébn mejor6

considerablemente respecto a un acero TWIP convencional.

Palabras clave: Aceros avanzados de alta resistencia (AHSS); Acero de plasticidad
inducida por maclaje (TWIP); Elementos aleantes Cr, Ni, Cu, Mo; Propiedades mecanicas;

Resistencia a la corrosion.
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ABSTRACT.

The good relation between high strength (up to 1000 MPa) and excellent elongation
(up to 90%), make the TWIP steels an excellent option for the automotive sector. However,
one of the drawbacks of these problems is relatively low when they are processed in
conventional ways. Another difficulty of these steels is that their low corrosion resistance,
which hinders its applicability. The main objective of this research work is to manufacture
and characterize metallographic, structural, mechanical and electrochemically an advanced
twinning induced plasticity (TWIP) steel modified with additions of Cr, Ni, Cu and Mo, in
order to increase corrosion resistance, as well as maintain and / or increase the mechanical
properties. For this purpose, the JMatPro software was used in order to calculate the
equilibrium phase diagrams, corrosion resistance and stacking fault energy; while with the
ProCast software the simulation of the casting process was carried out in order to calculate
the different cooling rates in a stepped piece. Once the steel was manufactured in the
conventional induction furnace, a microstructural conditioning was carried out by different
heat and thermo-mechanical treatments (homogenization, hot rolling and solubilized). In
each of these stages different characterizations were performed: i) Metallographic by
optical microscopy (LOM) and scanning electron microscopy (SEM-ESD)), ii) Structural by
X-ray diffraction, iii) Mechanical by Vickers, uniaxial tension and Charpy V-notch impact
tests. Finally, the corrosion resistance was evaluated by potentio-dynamic polarization and
impedance techniques. The most outstanding results indicate that the TWIP steel modified
with Cr, Ni, Mo and Cu maintains the austenite stability. The values of true strength,
elongation and absorbed energy were 1180 MPa, 45% and 129 J, respectively. On the other
hand, the corrosion resistance improved in relation to conventional TWIP steel.

Palabras clave: Advanced high-strength steels (AHSS); Twinning induced
plasticity (TWIP) steel; Alloying elements Cr, Ni, Cu, Mo; Mechanical properties;

Corrosion resistance.
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INTRODUCCION.

El acero TWIP fue desarrollado hace aproximadamente 12 afios por el profesor
George Frommeyer [1, 2], director del grupo de investigacion del Departamento de
Ingenieria en Materiales en el Max Planck Institute Research (MPIR), en Disseldorf,
Alemania [3]. Este acero fue creado con la finalidad de aumentar la ductilidad del material
y absorber la energia producida durante el impacto, mientras se conserva la estabilidad y
resistencia para proteger a los pasajeros en la cabina. Se introducen cantidades de Mn en el
rango de 17 a 30% en peso y pequefias adiciones de C, Al y Si. Este acero permite un

alargamiento de hasta un 90% antes de alcanzar la fractura.

El acrénimo actual utilizado para definir estos aceros, TWIP, se refiere a la
plasticidad inducida por maclaje como un mecanismo de deformacion plastica. Sin
embargo, a pesar de varias décadas de investigacion, el origen real de la alta tasa de
endurecimiento al trabajo por deformacion exhibida por estos aceros sigue siendo
parcialmente incierto, sin embargo se sabe que los limites de las maclas resultantes actian
como limites de grano y refuerzan el acero, siendo una probable explicacion a su resistencia
extremadamente alta con una excelente formabilidad. EI valor del coeficiente de
endurecimiento aumenta a un valor 0.4 con una deformacién de aproximadamente 30% y se
mantiene constante hasta una elongacion total de 50%. La resistencia a la traccidon es
superior a 1000 MPa. La formacion de las maclas durante la deformacién genera

endurecimiento, lo que hace que mantenga una elevada resistencia mecénica [4].

Las composiciones quimicas Optimas permiten obtener una estructura austenitica
completa que se encuentra estable bajo una gran deformacién mecénica a temperaturas que
varian entre -100°C y 100°C, debido a la formacion de maclas de deformacion. Sin
embargo, la alta densidad de maclas inducidas por la deformacion y el gran limite de grano
de energia superficial presente, producen un efecto perjudicial en su resistencia a la

corrosion [5].
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JUSTIFICACION.

El aumento en el nimero de publicaciones cientificas y patentes en esta clase de
aleaciones indica claramente un creciente interés cientifico y tecnoldgico. En los Gltimos
afios, se han realizado muchos esfuerzos para la fabricacion de componentes modernos de
automoviles con peso reducido y seguridad mejorada, esto conlleva un impacto tecnoldgico
el cual ha impulsado al desarrollo de aceros de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) los
cuales ademas tienen una excelente combinacion de resistencia y ductilidad [6].

Por otro lado, el impacto ecoldgico se ve reflejado en un ahorro de combustible, ya
que el hecho de que los aceros TWIP combinen estas excelentes propiedades mecanicas
llevan a una reduccién del peso total y de nimero de piezas, por lo que los estandares de
ahorro de combustible mas estrictos y las pruebas de impacto contindan impulsando la

implementacion y evolucion de los aceros avanzados de alta resistencia.

La capacidad superior de absorcion de energia de estos aceros también podria
desempefiar un papel fundamental en la mejora de la resistencia y tenacidad para los futuros
disefios de vehiculos [7]. Especialmente, la alta capacidad de absorcion de energia hace que
los aceros TWIP sean adecuados para aplicaciones tales como componentes estructurales
relevantes en automoviles, que se espera que disipen la energia cinética durante un
accidente. Desde este punto de vista, estos aceros ofrecen una oportunidad para el
desarrollo de piezas rentables y livianas con una seguridad mejorada y un rendimiento

medioambiental optimizado para aplicaciones de automocion [8].

Por otro lado, las investigaciones actuales se han enfocado en el estudio de las
relaciones propiedades mecanicas-microestructura del sistema Fe-Mn-Al-Si-C. Sin
embargo, la adicion de los elementos Ni, Cr, Mo y Cu hacen que el sistema se vuelva mas
complejo por lo que existe poca informacion en la literatura especializada impactando

cientificamente.
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HIPOTESIS.

Se ha reportado que la adicion de elementos aleantes en aceros TWIP dentro de la
matriz crea un endurecimiento por solucién solida ya que los atomos distorsionan la
estructura cristalina donde se alojan debido a la diferencia de sus radios atdbmicos. Por otra
parte los aceros TWIP tienen baja resistencia a la corrosion lo que implica un gran
problema ya que sus aplicaciones son limitadas. Se sabe que el Cr es un estabilizador de la
fase ferritica mientras que el Ni, Cu y Mo estabilizadores de la fase austenitica. El Cr
disuelto en la matriz de Fe posee una gran afinidad con el oxigeno y reacciona con él
formando una capa pasiva lo que evita su corrosion, también tiende a formar carburos,

mientras que el Al se presenta también en forma de AIN.

Con la adicién de los elementos aleantes se espera un aumento considerable de la
resistencia debido a la presencia del Ni, Cr, Cu y Mo en solucién sélida y un incremento de
la resistencia a la corrosion por la adicion del Cr y Cu. Sin embargo, el contenido de Cr
presente en el sistema puede favorecer la presencia de una segunda fase ferritica. Se espera
también que la presencia de elementos gammagenos como el Ni, Cu contrarreste este
efecto. En general se espera que los precipitados de AIN y Cr,3Cy Se alojen en los limites
de grano, limitando el crecimiento de algunos de estos y asi provocar un tamafio de grano
bimodal, asi mismo, a través de los procesos térmicos y termo-mecénicos se unifiquen las
propiedades mecanicas dentro del material y se aumente la resistencia mecanica. Por otro
lado, se espera que la energia de falla de apilamiento no salga de los rangos del efecto

maclaje.
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OBJETIVOS.
Objetivo general.
Fabricar y caracterizar metalografica, estructural, mecéanicamente vy
electroquimicamente  un acero avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP
modificado) con adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu.

Objetivos especificos.
1. Determinar diagramas de fases en equilibrio, TTT, CCT y PTT te6ricos de un acero

TWIP con adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu.
2. Predecir condiciones de solidificacion a diferentes velocidades de enfriamiento.

3. Disefiar y realizar tratamientos térmicos y termo-mecanicos de acondicionamiento

microestructural de un acero TWIP con adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu.

4. Desarrollar el procedimiento de preparacion metalografica y ataque quimico para revelar

en alto contraste la microestructura de un acero TWIP con adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu.

5. Determinar la naturaleza de fases presentes mediante técnicas de microscopia dptica
(LOM) y electronica (SEM-EDS).

6. Determinar la naturaleza estructural de las fases presentes de un acero TWIP con

adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu mediante difraccion de rayos-X.

7. Determinar la resistencia de un acero TWIP con adiciones de Ni, Cr, Mo y Cu mediante

ensayos traccion uniaxial y dureza.

8. Determinar el coeficiente de endurecimiento por los modelos de Hollomon, Ludwik, C-J,
Swift.

9. Determinar la resistencia a la corrosion de un acero TWIP con adiciones de Ni, Cr, Mo y

Cu mediante pruebas potenciodindmicas y de impedancia.
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CAPITULO 1. REVISION BIBLIOGRAFICA.

1.1 Aceros avanzados de alta resistencia.

El interés por los aceros avanzados de alta resistencia empez0 en la década de los
afios setenta, durante la crisis del petréleo, cuando los fabricantes de automoviles se dieron
cuenta de la importancia de fabricar vehiculos més ligeros y eficientes a nivel energético,
manteniendo la elevada resistencia caracteristica de los aceros. En la Figura 1.1 se ilustra

la clasificacion de los aceros avanzados de alta resistencia, por sus siglas en inglés AHSS

[9]

2000 . Estampado en Aceros austeniticos
1400 1 caliente alto Mn
12001 | Fase compleja
© N\ YO
% 800 4 \ \ TRIP

190

BH

1) 10 20 20 40 50 80

% Elongacion
Figura 1.1 Clasificacion de los aceros avanzados de alta resistencia [9].

Los disefiadores de vehiculos deben equilibrar los objetivos de una mejor economia
de combustible, las normas de seguridad contra choques impuestas por el gobierno y las
estrictas demandas de los consumidores. Reducir el peso de un vehiculo es una estrategia
sencilla para mejorar la economia de combustible, pero puede crear problemas de
seguridad. De hecho, aunque se estimé que una reduccion de peso de ~ 10% en el peso total
del vehiculo resultaria en mejoras del 5.5% en la economia de combustible [10], el peso
promedio del vehiculo de pasajeros aumenta continuamente como consecuencia de la
introduccion de nuevos sistemas de seguridad, como bolsas de aire y sistemas anti-choque.
Las partes y paneles estructurales de carroceria, y en particular los materiales utilizados en
su construccion, ofrecen las mayores posibilidades en términos de reduccién de peso y

determinan el comportamiento del automovil en caso de colisiones. Ademas del bajo peso y
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el buen comportamiento mecanico, los altos niveles de conformabilidad, union, y
soldabilidad son puntos importantes para tener un material competitivo. En un intento por
responder a las demandas del sector automotriz, la industria del acero ha desarrollado
nuevos aceros de alta resistencia y aceros avanzados de alta resistencia con un mejor

equilibrio de bajo costo, peso ligero y propiedades mecanicas [11].

En un evento de choque, un vehiculo bien disefiado deberia poder absorber la
energia del impacto de manera efectiva. Este requisito entra en conflicto con la necesidad
de vehiculos més ligeros. De hecho, estudios publicados sobre el efecto de la reduccion del
peso promedio de los autos de pasajeros en la frecuencia y severidad de los incidentes de
choques han demostrado que una reduccion de 500 kg en el peso de los autos aumento en
2000 el nimero de muertes y en 20,000 las lesiones graves (por afio y sobre la base de los
mismos materiales y tecnologias) [12]. La investigaciébn mostré que, para un choque
automovilistico dado, los vehiculos mas grandes brindan mas proteccién para los ocupantes
independientemente de la masa [13]. En general, en el caso de un choque entre un vehiculo

liviano y uno pesado, el mas pesado dard un mejor desempefio de seguridad.

Los grados de acero de alta resistencia, los grados de acero de ultra alta resistencia y
los grados de aceros avanzados de alta resistencia se han desarrollado especificamente para
satisfacer la demanda de la industria automotriz. Estos nuevos grados de acero ya han
demostrado su superioridad para cumplir con los requisitos de materiales automotrices:
durabilidad, resistencia, rigidez, buena absorcién de energia de choque, bajo costo de
produccion en grandes cantidades y posibilidad de reciclaje [10]. Considerando un disefio
de carroceria basado en la seguridad, se utilizan intensivamente dos tipos principales de

aceros de alta resistencia:

- Calidades de acero de alta resistencia con un alto potencial de absorcion de
energia, con resistencia a la traccion <1000 MPa, para la carga dinamica que se produce

durante choques de automoviles o colisiones;

- Aceros de alta resistencia con una resistencia a la traccion >1200 MPa,
tipicamente calidades de acero martensitico, que proporcionan una barrera contra la

intrusion de alta rigidez para la proteccion de los pasajeros.
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1.2 Generalidades de los aceros de plasticidad inducida por maclaje.

1.2.1 Definicion de los aceros TWIP.

Los aceros TWIP son aceros avanzados de alta resistencia que actualmente se
encuentran en investigacion y desarrollo [2]. Se trata de aceros completamente austeniticos
a temperatura ambiente estabilizados con manganeso (hasta 30% en peso) y aluminio para
asegurar una baja energia de defectos de apilamiento. EI mecanismo de endurecimiento se
basa en el maclado en lugar de deslizamiento por dislocaciones [14]. Estos aceros son
completamente austeniticos y no-magnéticos sin transformacion de fase, lo que hace que el
principal modo de deformacién sea el maclaje dentro de los granos. EI maclaje causa un

alto valor de velocidad de endurecimiento instantdneo con una microestructura muy fina.

1.2.2 Propiedades de los aceros TWIP.

Las principales explicaciones para el excelente equilibrio entre la resistencia
mecénica y la ductilidad de estas aleaciones reportadas en la literatura son un mecanismo
atipico de envejecimiento por deformacién dindmica y la aparicion de mecanismos de
deformacion secundarios al deslizamiento de las dislocaciones. Dependiendo de la
composicion y la temperatura de deformacion, estos mecanismos son transformacion
martensitica o deformacion inducida por maclaje [9]. Los elementos aleantes que se
introducen en la red, tienen la finalidad de formar finos carburos, nitruros o carbonitruros
en suficiente cantidad para aumentar el limite elastico por endurecimiento por
precipitacion. Los mecanismos alternativos de endurecimiento implican el refinamiento del
grano y el endurecimiento por precipitacion mediante microaleacion. [15]. Uno de los
inconvenientes de estos aceros es que presentan un relativo bajo limite elastico cuando se
procesan por vias tradicionales. Otra dificultad de esos aceros es que su resistencia a la
cedencia y su dureza son relativamente bajas, esto dificulta su aplicabilidad practica, ya que
implica que se deben introducir mecanismos de endurecimiento adicionales para lograr un
perfil equilibrado de resistencia, ductilidad, ademas se debe considerar la adicion de

elementos aleantes que mejoren la resistencia a la corrosion [16].
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1.2.3 Aplicaciones de los aceros TWIP.

La capacidad de deformacion del acero TWIP lo hace adecuado para conformado de
piezas complejas; donde impera mas la deformacion biaxial que la flexion. Asimismo, son
aceros altamente tenaces y permiten una gran absorcion de energia. Este hecho lo hace de
gran utilidad en elementos de amortiguacion frente a impacto, tales como las cajas de

impacto en automoviles como se muestra en la Figura 1.2 [17].

Tipos de materiales empleados:
B Aluminio
B Aceros de embuticion profunda
Acero multifase
B Microaleaciones de acero ultrarresistente
B Aleaciones de aceros al carbono

Figura 1.2 Tipos de materiales usados en las partes estructurales de un automavil [3].

En un intento por responder a las demandas del sector automotriz, la industria del
acero ha desarrollado nuevos aceros de alta resistencia (HSS) y aceros avanzados de alta
resistencia (AHSS) con un mejor equilibrio de bajo costo, peso ligero y altas propiedades
mecénicas [2].

1.3 Metalurgia del sistema Fe-Mn-C-Al-Si.

En relacion al efecto de la composicion quimica en aceros TWIP, es conocido que
para obtener una microestructura totalmente austenitica se debe de agregar una cantidad
suficiente de Mn (18-30% en peso). Algunos otros elementos como C, Si y Al también son
necesarios para obtener alta resistencia y alargamiento uniforme asociado con maclaje
inducido por deformacion. EI Mn estabiliza la austenita, sin embargo, si su contenido es
menor de 15% en peso favorece la formacion de martensita-o’, la cual genera problemas

durante el conformado. Si excede de 32% en peso se formara la fase fragil Mn-§ en la
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microestructura. La temperatura de transformacion y-¢ disminuye con el aumento de Mn. El
C mejora la estabilidad de la austenita y endurece el acero, también inhibe la formacion de
martensita por el incremento de la energia de falla de apilamiento, conocida por sus siglas

en inglés SFE. ElI Si y Al son agregados para lograr una microestructura austenitica
completa y estable con baja SFE en el rango de 15-30 Z—i La adicion de Si mejora la

resistencia por endurecimiento por solucion sélida, y es efectiva para refinar las placas de
martensita-¢, lo cual incrementa la resistencia a la fractura, aunque no mejora la ductilidad
en el acero. Sin embargo, el Al puede segregar en limites de grano durante la solidificacion,
y generar compuestos intermetalicos de bajo punto de fusion, tal como Fe, Al en limites de
grano, que tiene un punto de fusion de 1170°C, lo cual produce pobres propiedades
mecanicas en condicion de colada. Por lo tanto, el Al deber ser mantenido en un nivel bajo
[18].

1.4 Efecto de los elementos de aleacion.

En el trabajo de Schumann [19] sobre las propiedades mecénicas de las aleaciones
Fe-Mn-C, la composicion quimica se considero principalmente como un medio para lograr
la estabilidad de fase a temperatura ambiente para la estructura cristalina fcc. La
observacién de la microestructura formada también permitié al autor dibujar una linea
limite caracteristica entre dos regiones en el plano de composicion de Mn-C: una de
composiciones estables que se deforman por maclaje y deslizamiento de dislocaciones y
otra de composiciones inestables, es decir, las que conducen a la formacion inducida por
deformacion de la fase e-martensita. En el rango de 15-25% de Mn y 0.4-0.8% de C, esta

relacién corresponde aproximadamente a las composiciones de aleacién con un valor de
energia de falla de apilamiento de aproximadamente 20 :—i Esta claro que la composicion
de la aleacion juega un papel clave en la determinacion de la magnitud de energia de falla

de apilamiento, pero las razones fundamentales a menudo son méas complejas que la

dependencia de la composicidn de estabilidad de las fases de austenita y martensita.

1.4.1 Efecto del Mn.
Liu y col. [20], estudiaron el efecto de los contenidos de Mn (14.94, 18.21 y 23.6%
en peso) y Al (0.002, 0.75 y 1.47% en peso) sobre la ductilidad en caliente de cinco aceros
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TWIP de alta aleacion (Fe-Mn-C y Al). Los resultados indicaron que la ductilidad en
caliente de diferentes aceros TWIP que contienen Mn no es apreciable con valores de
reduccion de area menor al 30%, aun més a medida que aumenta el contenido de Mn. La
matriz del acero TWIP no es homogeénea, presenta una microsegregacion de Mn severa en
la zona interdendritica. Ademas, la relacion de microsegregacion de C aumenta de 0.85 a
1.16 y de 0.76-1.22 a 0.74-1.32 cuando la concentracion de Mn aumenta de 14.94% en
peso, 18.21% en peso, a 23.6% en peso, respectivamente. Ademas, la microestructura y
curvas esfuerzo-deformacion verdaderas, sugirieron que la recristalizacion dindmica tuvo
lugar en el acero TWIP con 14.94% en peso de Mn mientras que la fraccion de granos
recristalizados disminuyd drasticamente con el aumento del contenido de Mn. Por lo tanto,
se infiere que la alta adicion de Mn, junto con el efecto de aceleracion de la segregacion de
C por adicion de Mn, deberia ser el factor mas predominante de la pérdida de ductilidad en

caliente con incrementos de contenido de Mn en aceros TWIP.

1.4.2 Efecto del C.

El carbono juega un papel central en las propiedades de los aceros TWIP como: (a)
aumenta el pardmetro reticular, (b) mejora la estabilidad de la austenita con relacion a
martensita-g, (c) aumenta sustancialmente la energia de falla de apilamiento, la cual
incrementa cuando el contenido de Mn es menor en aceros TWIP Fe-Mn-C, y (d) conduce a
un endurecimiento por solucién sélida. En hierro gama y aleaciones, el carbon ocupa sitios
intersticiales octaédricos. También se ha demostrado que hay una repulsién pronunciada
entre 4tomos de C intersticiales en aceros TWIP. Se ha demostrado que el Al afecta la
difusividad del C en aleaciones austeniticas Fe-C-Al, pero Shun y col. [6], quienes
estudiaron la dependencia de la temperatura en las propiedades de un acero austenitico alto
manganeso Fe-30Mn-1C, informan que la energia de activacion aparente para el inicio de
grietas relacionadas con envejecimiento por deformacién dinamica (DSA) en las curvas de
deformacion, fue significativamente menor que la energia de activacion para difusién
masiva de carbono. Estos autores sugieren que las grietas estan relacionadas con la difusion
de corto alcance de C en el nucleo de dislocacion, en lugar de la difusion masiva. La
adicion de 2.7% de Al aumentd la energia de activacion para el inicio de las grietas lo que
indica que el Al reduce la movilidad del C en las dislocaciones. El carbono también afecta

fuertemente las interacciones magnéticas locales en aleaciones austeniticas de composicion
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quimica con Fe-Mn-C. Una adicion de carbono menor a 1% en peso reduce la energia de

falla de apilamiento a 22 :—ﬁ siendo un parametro importante para fomentar el maclado.

1.4.3 Efecto del Al.

Liu y col. [20], estudiaron la adicion de Al a los aceros TWIP, ellos encontraron un
aumento del contenido de particulas de AIN. Las particulas de AIN representaron
aproximadamente el 64% de los precipitados totales cuando el contenido de Al es de 1.59%
en peso de la aleacion. Comparado con el acero TWIP libre de Al, el nimero excesivo de
particulas finas de AIN promovié el deslizamiento del limite del grano, y asi provocé el

deterioro de la ductilidad.

Los efectos del Al sobre la microestructura, la energia de fallas de apilamiento, las
propiedades de traccién y el modo de fractura en los aceros plasticidad inducida por
maclaje (TWIP) con Al se investigaron por Jin y col. [21]. La adicién de Al suprimio la
precipitacion de cementita durante el enfriamiento después del laminado en caliente. La
mJ

2

energia de falla de apilamiento se elevd linealmente con una pendiente constante de 7.8 —

por 1% en peso de Al. La adicion de Al aumentd el limite de fluencia, la reduccion de area,
elongacion uniforme (eu) y post-uniforme (epu), mientras que disminuyo la velocidad de
endurecimiento por deformacién y envejecimiento por deformacion dindmica. En
particular, aunque la epu del acero TWIP sin Al era casi cero, se mejord hasta 7% mediante
la adicion de 2% en peso de Al, que era comparable con los de los aceros de fase dual y
TRIP con una resistencia a la traccion similar de 780 MPa. Ambos aceros TWIP tenian
sensibilidad a la alta velocidad de deformacidon. Sin embargo, la adicion de Al aumentd la
sensibilidad a la velocidad de deformacién, dando como resultado una epu mejorada debido

a la reduccidn, tanto en la actividad como en la difusividad de C en la austenita.

1.4.4 Efecto del Si.

Hamada y col. [22] disefiaron dos aceros inoxidables tipo TWIP 10Mn-18Cr con
microaleacion de V con un contenido de Si bajo y alto para lograr una energia de falla de
apilamiento de 25 Z—i El comportamiento de la deformacion en caliente se investigo
mediante pruebas de compresion en el rango de temperatura de 950-1100 ° C y en el rango

de velocidad de deformacion de 0.0171s~1. El acero bajo en Si poseia una mayor
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resistencia a la deformacion en caliente y una mayor energia de activacion de la
-z Mk -z - Mk .
deformacion (507 ﬁ) en comparacion con el acero alto Si (477 ﬁ). Esta tendencia

inusual se atribuye a una fraccion creciente de ferrita blanda en el Gltimo acero expuesto a
mayor temperatura. A temperaturas de prueba mas bajas, donde se produjo una
recristalizacion dindmica parcial en el acero con alto contenido de Si, la ferrita poseia
limites de grano de alto angulo, mientras que la austenita contenia subestructuras de
dislocacion. El comportamiento de deformacion en caliente de los aceros se model6
utilizando el modelo de Bergstrom basado en la densidad de dislocacién y el modelo de
Avrami basado en la recristalizacion dindmica. La tasa de aumento del parametro de
endurecimiento de Bergstrom en funcién del parametro Zener-Hollomon se ve que es mas

alta para el acero con alto contenido de Si.

1.4.5 Efecto del Cr.

En el esfuerzo por mejorar la resistencia a la corrosion, en la aleacion Fe-Mn-C-Al
se incrementa el contenido de Cr a la vez que se disminuye el contenido de C, lo cual se
basa en el hecho de que Cr y C son estabilizadores de la ferrita y austenita,
respectivamente. En tal caso, si el Cr es suficientemente alto y el C bajo, la microestructura
resultante serd diplex de austenita y ferrita. Sin embargo, la aleacion Fe-Mn-Al-Cr-C
duplex tiene bajas propiedades mecanicas en comparacién con la aleacion austenitica [23].
En presencia, tanto de C y Mn, como es el caso de los aceros TWIP, los enlaces C-Cr se

ven favorecidos [24].

Yuan y col. [25], estudiaron los comportamientos de corrosion de los aceros con
plasticidad inducida por maclaje de alto manganeso Fe-Mn-C-Al-Cr-N (TWIP). Los
resultados muestran que el contenido de Cr tiene una influencia en las propiedades
mecanicas y el modo de fractura de los aceros TWIP con alto contenido de manganeso.
Reportan que la resistencia maxima de las ldminas de acero se mejoro con el aumento del
contenido de Cr mientras se reducia el alargamiento. Ademas, con el aumento del
contenido de Cr, el modo de fractura cambié del patrén de fractura ductil (contenido de Cr
< 2.35%) a la fractura intergranular (cuando el contenido de Cr es 3.95%). También, el

contenido de Cr tiene un efecto sobre la resistencia a la corrosién de los aceros TWIP de
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alto Mn. El aumento del contenido de Cr mejoro la resistencia a la corrosion de las chapas

de acero recocidas al mejorar la proporcién de limite de angulo bajo respecto al &ngulo alto.

1.4.6 Efecto del Mo.

La adicion de Mo en los aceros TWIP revel6 un incremento en la ductilidad en
caliente, particularmente en el rango de temperatura intermedia de 800-900°C, donde el
valor de reduccién de area (RA) puede ser tan alto como 73%. ElI comportamiento de
ductilidad en caliente de aceros TWIP se discute en términos de fortalecimiento de solucion
solida, fenémeno de arrastre de soluto, recristalizacion dinamica y precipitacion de limite
de grano. En la mayoria de los casos estudiados se detecto la presencia de micro-hoyuelos
en la superficie de la falla, por lo que el modo de fractura que reportan es de caracter ductil
[19].

1.4.7 Efecto del Cu y Ni.

Por otro lado, tanto el Cu como el Ni estabilizan la fase FCC en relacion a la
martensita-¢ HCP. Los atomos de Cu también tienden a formar embriones en la austenita
FCC, de la misma forma que los atomos de N. El Cu tiende a incrementar la energia de
falla de apilamiento (EFA) y retarda la cinética de formacion de maclas. La adicion de Cu
también tiene un efecto sobre el envejecimiento por deformacion dindmico de aceros TWIP
Fe-Mn-C-Al, lo cual es similar al efecto del N respecto al tipo de curvas esfuerzo-
deformacion serradas, y al nimero de bandas tipo Portevin-Le Chantelier. La adicion de Cu
aumenta el alargamiento total sin pérdida de resistencia. Se ha encontrado que los 4&tomos
de Cu y Ni localizados en el plano de falla de apilamiento incrementan la energia de falla

de apilamiento intrinseca y disminuyen la energia inestable.

El efecto de Cu en la energia de falla de apilamiento de los aceros TWIP se estudio

considerando la variacion de la energia de falla de apilamiento del acero TWIP de 22.8 Z—i a

26.0 Z—i debido a una adicion de 2% de Cu. Las adiciones de Cu también retrasan la cinética

de la formacion de maclas. Un papel benéfico de las adiciones de Cu en el aumento de la
elongacion total sin pérdida de resistencia fue reportado por Lee y col. [26]. A escala

atomistica, se encontr6 que los a&tomos de Cu y Ni ubicados en el plano de falla de
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apilamiento aumentan el SFE. Especificamente, se encontraron los siguientes valores para

la tasa de aumento de SFE: 9.9 m—i por atomo-% Cu y 10.0 m—i por atomo-% Ni.
m m

1.5 Energia de falla de apilamiento.

La energia de falla de apilamiento constituye un papel de gran importancia en los
aceros TWIP, ya que de su valor dependeran las propiedades en estos aceros. La falla de
apilamiento es considerada un defecto planar, ya que son discontinuidades en el orden del
apilamiento de los planos compactos. La secuencia de apilamiento normal ABC ABC
ABC... de la red cubica centrada en las caras (FCC) sufre una discontinuidad y se vuelve
ABCA-CABCA. Si una falla de apilamiento termina dentro de un cristal, sus limites
formaran una dislocacion parcial la cual puede ser del tipo Shockley o del tipo Frank. La
energia de falla de apilamiento (EFA) es la energia de superficie creada por el desacomodo

de los atomos ya que son desplazados fuera de su posicion de equilibrio [27].

BAJA MEDIA ALTA
EFA EFA EFA
e.g. Ag e.g. Cu e.g. Al
:E s Tiuning Desllzamje'ntn de dislocaciones
g + Deslizamiento sin separar.
E i) Desliz. de dislocaciones
i E
,..E §8 Sux. separadas. Formacion de micro-bandas
Q
] 50 100 150 200 250 300 350
Energia de falla de apilamiento, mJ/m?
TRIP TWIP , MBIP-SBIP
Transformacién Deformacion =  Aumentando los contenidos = Formacién de Bandas
Martensitica por Maclado de Mn y Al de corte

Figura 1.3 Mecanismos de deformacion en funcién de la energia de falla de apilamiento [28].

Durante la ultima década, se han logrado avances significativos en la comprension
del origen de las maclas y sus mecanismos de crecimiento en materiales de FCC. Se acepta
que para materiales FCC de grano burdo (> 1 um) la formacion de maclas ocurre por
dislocaciones parciales de Shockley con vectores de Burgers que se deslizan planos de
deslizamiento sucesivos. Christian y Mahajan [29] realizaron una descripcion muy

detallada de los mecanismos de formacion de maclas en metales FCC. Los posibles

30




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero t TP,

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

mecanismos de maclaje podrian dividirse en dos grupos principales en funcion del tipo de
fuente: (i) prismético o, (ii) deslizamiento. Una caracteristica de las fuentes prismaticas es
que la dislocacion parcial que genera la macla se forma a partir de dislocaciones con
vectores de Burgers que no se encuentran en el plano de la macla. Aunque Cottrell y Bilby
[30] fueron los primeros en sefialar la posibilidad de formacion de maclas de capa Unica a
través de fuentes prisméticas, Venables y Hirth [31] sugirieron la modificacion del
mecanismo de polos que explicaba el crecimiento continuo de maclas de una falla de
apilamiento simple. Los modelos que utilizan fuentes prismaticas y las barreras de
dislocacion también fueron propuestos por Cohen y col. [32]. Mahajan y col. [33],
propusieron la disociacion de dos dislocaciones perfectas coplanares en tres dislocaciones
parciales de Shockley en dos planos consecutivos y adyacentes que dan como resultado una

falla de apilamiento que actda como un ndcleo de dos capas para el maclaje [34].

Se sabe que la energia de falla de apilamiento juega un papel clave en la
determinacion de los mecanismos de deformacion y el comportamiento mecéanico en aceros
austeniticos de alto Mn. Otros factores como el estado de esfuerzos, la orientacion
cristalografica y el tamafio de grano también afectan los mecanismos de deformacion

activados en el acero TWIP. En general se acepta que en aceros TWIP con una baja energia

de falla de apilamiento es decir, con un SFE en el rango de 15-45 el maclaje por

m

m2’
deformacion da como resultado un aumento de la tasa de endurecimiento por deformacion
mediante la creacion de limites de maclas que actian como obstaculos muy efectivos para

la dislocacion por el efecto Hall-Petch dinamico. Cuando la SFE es menor, es decir, menor
que 15 Z—i el acero también exhibe una transformacion inducida por deformacién a la

martensita BCC o HCP. Ha habido intentos anteriores de correlacionar el rango de SFE y
los mecanismos de deformaciéon especificos en los aceros TWIP. Sin embargo, los
resultados no muestran una relacion clara porque las variaciones de SFE a menudo se

obtuvieron usando diferencias en el procesamiento, la composicion de la aleacion, la

mJ

temperatura de prueba y el modelo termodinamico [35]. Un rango intermedio (15 —

2

mJ
m2

<SFE <45 Z—i) estd asociado con el maclaje mecanico, y un alto nivel (SFE> 45

conduce a un deslizamiento de dislocacion perfecto y al corte de cizallamiento.
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La temperatura juega un papel muy importante para la SFE, ya que a altas

temperaturas, se espera un deslizamiento de dislocacion perfecto con deslizamiento cruzado
frecuente cuando la SFE llega a ser mayor que 45 :—ﬁ A temperaturas méas bajas se produce

nucleacion y crecimiento de maclas. A medida que la temperatura se reduce aun mas, la

formacion de martensita reemplaza gradualmente al maclaje por deformacion.

1.6 Mecanismos de deformacion plastica en aceros TWIP.

En los aceros austeniticos con alto contenido de Mn (TWIP), la martensita se puede
formar debido a una transformacién inducida por deformacion (TRIP), en reacciones de
austenita a martensita-e. Ademé&s pueden ocurrir dos mecanismos importantes para
conseguir la deformacién de manera practicamente homogénea: deslizamiento por
dislocaciones en sistemas especificos de deslizamiento y la deformacion mecanica por
maclado. Ambos mecanismos estan muy ligados con la energia en las fallas de apilamiento
(EFA) de la austenita [36]. En el caso de los aceros TWIP los porcentajes de Mn y C,
contribuyen para que el maclado sea el mecanismo de deformacién predominante, en lugar

del deslizamiento de dislocaciones y deformacion por transformacion martensitica.

1.6.1. Endurecimiento por maclado.

Las maclas son el resultado del desplazamiento atdbmico que se produce cuando se
aplica una fuerza mecanica (maclas mecanicas o de deformacién plastica), y también
durante procesos de recocido (maclas de recocido). Las maclas ocurren en un plano
cristalografico definido y en una direccion especifica, ambas dependen de la estructura
cristalina. El limite de macla corresponde a un defecto planar asociado a un plano que actta
como plano de simetria. En este caso, se conserva la ordenacion de la red a los lados
definidos por este plano de simetria, denominado plano de macla, y solamente cambia la
orientacion cristalina a ambos lados del limite de macla (Figura 1.4). Los limites de maclas
interfieren con el proceso de deslizamiento incrementando la resistencia del material. Un
material maclado, puede ser en general, deformado con mayor facilidad que uno libre de
maclas. Las maclas son de gran importancia en fendmenos de recristalizacion, ya que las
interacciones de las maclas son posiciones preferidas para la nucleacion de nuevos granos

durante el recocido.

32




-)

Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero t .

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

\

{a) ()

Figura 1.4 Aplicacion de un esfuerzo a un cristal perfecto que causa en a) un deslizamiento de los atomos y/o

b) la formacién de una macla [36].

1.7 Estado del arte.

1.7.1 Solidificacion en aceros TWIP.

Aungue se han encontrado muchas dificultades en los procesos de fundicion,
laminacion y revestimiento, se desarrollo la tecnologia de fundicion para los aceros TWIP
Fe-Mn-Si-Al en algunos laboratorios y plantas. Es bien sabido que el proceso de moldeo
tiene una importancia significativa en las propiedades mecanicas del producto de acero
debido a la herencia de la microestructura de solidificacion, la porosidad de contraccién y

la segregacion [37].

El problema béasico de comprender y controlar microestructuras durante la
solidificacion continta presentando numerosos desafios cientificos y tecnoldgicos. Durante
los ultimos 40 afos, esta ciencia avanzO considerablemente a través de estudios de
segregacion, estabilidad morfoldgica y microestructural, y, mas recientemente, a través de
rapidos desarrollos en computacion experimental y simulacién, herramientas que han
producido una gran cantidad de informacion nueva y conocimientos cuantitativos en

microestructuras dendriticas y de dos fases en una gran variedad de aleaciones [38].

Lan y col. [37] desarrollaron un modelo de elemento finito automata celular en 3D
con acoplamiento completo de calor, flujo y transferencia de solutos que incorpora la
nucleacién y el crecimiento del grano de solidificacion para un sistema multicomponente.
Las estructuras de solidificacion que reportan se pueden ilustrar en la Figura 1.5 son las

tipicas estructuras de solidificacion en lingotes.
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Figura 1.5 Resultados de simulacién (izquierda) y experimental (derecha) en diferentes ubicaciones [37].

Los resultados de esta investigacion indican que las diferencias microestructurales
estan relacionadas con la transferencia de calor, por lo que el gradiente de temperatura en el
liquido disminuye obviamente. Esta claro que el flujo del metal liquido inducido por la
conveccion térmica da como resultado una distribucién de temperatura uniforme en la parte
central del lingote. Sin embargo, cuando se agrega la transferencia de masa, el gradiente de
temperatura predicho aumenta nuevamente. Se cree que el sobre-enfriamiento
constitucional es mas propenso a producirse con un gradiente de baja temperatura. Esa es la

razon principal de la diferencia de microestructura por diferentes algoritmos.

Ademas, la velocidad de crecimiento de la dendrita es otro factor que afecta la
evolucion de la morfologia del grano durante la solidificacion. La dendrita columnar mas
larga generalmente resulta de una mayor velocidad de crecimiento. La variacion de la
velocidad de crecimiento de la dendrita esta funcién del grado de subenfriamiento, por lo
tanto la dendrita crece mas lentamente en el acero con una mayor concentracién de

aleacion, lo que lleva a una longitud de la dendrita columnar mas corta.

Yang y col. [39], para ayudar al desarrollo de la tecnologia de colada continua de
los aceros Fe-Mn-Al-C, investigaron las estructuras de solidificacion y las propiedades
térmicas de los lingotes de acero Fe-Mn-Al-C con diferentes contenidos de manganeso. Los

resultados obtenidos indican que al aumentar el contenido de manganeso en el acero, el
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area de la zona de grano equiaxial disminuye con la expansion del area de la zona
columnar. La proporcion de &rea de la zona de grano equiaxial es 0.23 en el acero de 17Mn,
mientras que se incrementa a 0.58 en el acero de 8Mn y 0.68 en el acero de OMn. Por lo
tanto, se confirma que el aumento del contenido de manganeso promueve una estructura de
solidificacion columnar en el acero. La Figura 1.6 muestra que los granos en los aceros se

vuelven gruesos con el aumento del contenido de manganeso.

@ ' (b)

20mm

(¢)

Figura 1.6 Macrostructuras de los aceros TWIP: (a) 17Mn, (b) 8Mn, and (c) OMn [39].

La variacion de las proporciones de las zonas de grano equiaxial de los aceros se ve
afectada principalmente por la conductividad térmica, que disminuye con el aumento del
contenido de manganeso, como se muestra en la Figura 1.7. La conductividad térmica del
acero 17Mn es ligeramente menor que la de 8Mn, en ambos aceros esta propiedad es
mucho menor en el de OMn. La baja conductividad térmica del acero causa tres problemas
sobresalientes. El gradiente de temperatura de la capa solidificada primaria es grande, lo

gue promueve el crecimiento de granos columnares.
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Figura 1.7 Efecto del contenido de Mn en la proporcion de la zona de grano equiaxial [39].

Un alto gradiente de temperatura causa altos esfuerzos térmicos, lo que conduce
facilmente a la aparicion de grietas en la superficie. Ademas, la velocidad de solidificacion
del acero fundido es lenta; Por lo tanto, la proporcion de area de la zona de grano equiaxial

disminuye con el aumento del contenido de manganeso en el acero.

1.7.2 Efecto del Cr/Mo sobre la deformacidon por traccion en aceros TWIP.

Liu y col. [6] investigaron los efectos de la adicion de Cr / Mo sobre el
comportamiento de deformacion por traccion del acero de plasticidad inducido por el
maclaje Fe-Mn-C. Los resultados mostraron que la adicion Cr / Mo aumenta tanto la
resistencia como la ductilidad de manera significativa y concurrente tal como se ilustra en
la Figura 1.8. En comparacion con la saturacion prematura de las maclas de deformacion
en el acero libre de Cr / Mo, se produce un comportamiento de uniformidad Gnico en el
acero aleado con Cr / Mo, es decir, formacion retardada pero mas persistente de maclas mas
finas. Este comportamiento de maclaje Unico da lugar a una alta tasa de endurecimiento por
deformacion, lo que retrasa la inestabilidad plastica y aumenta simultdneamente la

resistencia y la ductilidad.
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Figura 1.8 Lado izquierdo: curvas de tension y deformacion de ingenieria de los aceros aleados y libres de Cr
/ Mo a velocidades de deformacidn de (a) 1.5 x 10-3 s-1 y (b) 3 x 10 5 s-1. Lado derecho: curvas de velocidad
de endurecimiento por traccién de los aceros aleados y libres de Cr / Mo a velocidades de deformacion de (a)
1,5 x 10-3 s-1 y (b) 3 x 10-5 s-1 [6].

1.7.3 Efecto del Mn sobre la tenacidad en aceros TWIP.

El estudio de Sohn y col. [40] sobre los efectos de Mn y sobre los contenidos de la
tenacidad al impacto Charpy en cuatro aceros austeniticos con alto contenido de
manganeso, muestra que la formacion de martensitas € y a en aceros 19Mn y 22Mn

deteriord la resistencia al impacto.

Lee y col. [41] informaron los efectos del contenido de Mn en la tenacidad del
ensayo Charpy en aceros Fe-Mn-Al-C. El acero 22Mn poseia la tenacidad mas alta debido a
su energia de falla de apilamiento (SFE) situada en el régimen TWIP. Estos resultados
indican que la tenacidad se puede mejorar aumentando el SFE [40].

Curtze y col. [42] investigaron los efectos de la velocidad de deformacion en los
mecanismos de deformacion de los aceros TWIP y reportaron que los aceros TWIP que
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tienen el SFE maés baja mostraron el mayor aumento en la velocidad de endurecimiento a

altas velocidades de deformacion.

En general, se acepta que el refinamiento de maclas puede mejorar efectivamente la
resistencia al impacto de la tenacidad para la mayoria de los aceros estructurales con
estructuras FCC [43].

1.7.4 Resistencia a la corrosion en aceros TWIP.

Hasta ahora, hay muchos estudios realizados sobre las microestructuras y las
propiedades mecanicas de los aceros con alto contenido de manganeso. Sin embargo, casi
no se ha informado de ninguna investigacion sobre el efecto de la distribucion de las
caracteristicas del limite del grano sobre la resistencia a la corrosion. Yuan y col. [25],
estudiaron el efecto del cromo en un acero de plasticidad inducida por maclaje donde,
variaron el contenido de cromo (1.35% en peso — 3.95% en peso) en un acero TWIP para

determinar los comportamientos de corrosion.

Las curvas de polarizacion tipicas de muestras con diferentes contenidos de cromo
(1.13-3.95% en peso) en solucidn de cloruro de sodio al 3.5% a 25°C. Se observé que con
el aumento del contenido de cromo del 1.13% al 3.95%, el potencial de corrosion se

desplazé al lado positivo y la corriente de corrosion se redujo de 6.76 x 1075 a
8.51x10°° A/sz. Esto significa que el mayor contenido de cromo en la matriz aporta un

beneficio sobre la resistencia a la corrosion del acero TWIP.

La distribucion de desorientacion de los granos en aceros TWIP de alto manganeso
obtenidos del analisis EBSD ilustra que, el porcentaje de limite de angulo bajo en los aceros
aumento con el contenido de Cr en la matriz. La mejora del limite de angulo bajo conduce a
un incremento de la resistencia a la corrosién debido a que asocia menos energia de
desajuste. Por lo tanto, la resistencia a la corrosion puede mejorarse al aumentar el

contenido de Cr en los aceros TWIP de alto manganeso Fe-Mn-C-Al-Cr-N [25].

Dieudonné y col. [44], usaron pruebas de polarizacion para evaluar el efecto de los
elementos de aleacion sobre la cinética de la corrosién. La composicién quimica de las

aleaciones utilizadas se muestra en la Tabla 1.1.
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Tabla 1.1 Composicion quimica de los aceros TWIP estudiados [44].

Grado Fe C Mn Si \% Cu P Al
REF Base 0.6 18.1 0.2 0.2 - 0.032 -
Cu - 0.6 17.9 0.2 0.2 1.7 0.031 -

Al-low P - 0.6 171 0.2 0.2 - 0.005 1.5
Al - 0.6 16.9 0.2 0.2 - 0.037 1.5

El estudio de la cinética de la corrosion concluye que el Cu no tiene influencia en la
velocidad de corrosion de estos aceros austeniticos Fe-Mn-C. Sin embargo, el
enriquecimiento de la capa de 6xido en cobre metalico promueve la recombinacién del

hidrégeno y consecuentemente disminuye la absorcién del mismo.

Por otro lado, el Al también tiene un efecto sobre la absorcion de H en por estos
aceros, pero de una manera diferente. La formacion de una capa de 6xido enriquecida en Al
durante la corrosion aumenta la capacidad de pasivacion de la aleacién y permite ralentizar
la velocidad de corrosion promedio. Este efecto benéfico del Al sobre la cinética de la

corrosién explica la caida de la absorcion de H durante el proceso de corrosion.

Sin embargo, la presencia de P limita el efecto benéfico del Al, en particular a un
pH de 1. La presencia de P aumenta la velocidad de corrosion de las aleaciones
enriquecidas con Al. Este aumento en la cinética de corrosion también promueve la

absorcion de H en estos aceros.

Este estudio permitié la caracterizacién de los mecanismos asociados con la
influencia del Cu, Al y P en el comportamiento a la corrosion y la absorcién de H
relacionada de los aceros austeniticos Fe-Mn-C. Estos resultados sugieren que la adicion de
elementos menores como Al y Cu puede usarse para mejorar la resistencia de estos aceros

avanzados de alta resistencia [44].

Park y col. [45], estudiaron el tipo y el tamafio de las inclusiones y su
comportamiento a la corrosion por picadura en diferentes aceros avanzados de alta

resistencia: doble fase (DP), plasticidad inducida por transformacion (TRIP) y aceros de
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plasticidad inducida por maclaje (TWIP). La composicion quimica se muestra en la Tabla
1.2.

Tabla 1.2 Composicion quimica de los aceros DP, TRIP y TWIP [45].

Acero | Mn C Al Si N O P S Fe

DP 2.07 0.06 - 0.04 | 0.004 | 0.002 | 0.011 | 0.010 | Bal.
TRIP | 152 0.20 1.08 0.28 0.009 | 0.002 | 0.008 | 0.006 Bal.
TWIP | 17.65 | 0.62 - 0.04 | 0.012 | 0.004 | 0.012 | 0.006 | Bal.

De los tres aceros, el acero DP mostrd el valor de potencial de corrosion mas bajo
de -706 mV. El acero DP exhibié el valor mas alto de Icorr de 41 uA / cm? y el acero TRIP
el valor mas bajo de Icorr de 22 pA /cm?, lo que muestra un buen acuerdo con las
velocidades de corrosion medidas por pruebas de inmersion. Segun los estudios previos, los
valores de Icorr de los aceros DP, TRIP y TWIP son 42 pA / cm?, 20 pA / cm? y 23 pA /
cm?, respectivamente, que muestra concordancia con el resultado presente. La razdn por la
cual el acero DP exhibe el mayor valor de Icorr es muy probablemente debido a la mayor
densidad de inclusiones con diametros superiores a 1 pum. Estos resultados indican que
tanto la velocidad de corrosion como el valor de Icorr de los aceros dependen de la
densidad de las inclusiones con didmetros superiores a 1 um, Jeon et al. [45], también
informaron que la resistencia a la corrosion por picadura en un acero inoxidable diplex se

redujo al aumentar la densidad de las inclusiones con didmetros superiores a 1 um.
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=

CAPITULO Il. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

En la Figura 2.1 se presenta el diagrama de flujo del desarrollo experimental que se

Ilevo a cabo en el presente trabajo de investigacion:

Disefio y fabricacion de un acero TWIP
con adiciones de Ni, Mo, Cry Cu

Preparacion de muestras

Obtencion de diagramas
de fases en equilibrio por
software JMatPro

Acondicionamiento
microestructural

Simulacion Pro-Cast para
calcular las condiciones
de enfriamiento

Condicion de
colada

Tratamiento de
Homogenizado

Laminacion en
caliente

Tratamiento de
Solubilizado

Caracterizacion
Estructural:

-Difraccion de
rayos-X (DR-X)

Caracterizacion
Electro-
Quimica:

-Pruebas de
circuito abierto

-Polarizacioén
potencio-
dinamica

-Impedancia

Caracterizacion
Mecénica:

-Ensayos de
durezay
microdureza

-Pruebas de
impacto Charpy
(c. solubilizado)

-Pruebas de
tension (c.
solubilizado)

Caracterizacion
Metalograéfica:

-Microscopia
Optica de luz

-Microscopia
electrdnica de
barrido

-Analisis de
iméagenes

-Determinacién
de tamafio de

grano

Figura 2.1. Diagrama de flujo para el desarrollo experimental de un acero TWIP con adiciones de Ni, Mo, Cr,

Cu.
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2.1 Materiales y composicion quimica.

El disefio de la aleacion fue establecido para un acero Fe-Mn-Si-Al-C TWIP con
adiciones de Ni, Cr, Cu y Mo y se fabrico en un horno de induccion convencional de 25 kg.
El célculo de carga fue ajustado para 15712 g. Su composicion quimica se muestra en la
Tabla 2.1.

Tabla 2.1. Composicion quimica del acero TWIP con adiciones de Ni, Mo, Cry Cu (% en

peso).

Mn Si Al Cr Ni Mo Cu C Fe

20% 1.5% 1.0% 2.0% 2.0% 1.0% 1.0% 0.6% | 70.9%

2.2 Predicciones JMatPro.

JMatPro es un software de simulacién que calcula una amplia gama de propiedades
de materiales para aleaciones y esta especialmente dirigido a aleaciones multicomponentes
utilizadas en la practica industrial y de investigacion cientifica. JMatPro se utiliz6 para

obtener:

Equilibrio de fases estables y meta-estables
Propiedades fisicas y termo-fisicas
Transformaciones de fase

Energia de falla de apilamiento

o B~ w0 D e

Corrosion por picaduras

2.3 Predicciones Pro-Cast.

ProCAST es una herramienta avanzada, cuya creacion es el resultado de méas de 20
afios de colaboracién con los principales socios industriales y las instituciones académicas
mas importantes de todo el mundo. QuikCAST se centra en las bases de cualquier proceso
de fundicion: el llenado, la solidificacion y la prediccion de la porosidad. ProCAST se basa
en la tecnologia de elementos finitos y es capaz de predecir la deformacion y los esfuerzos

residuales tras la solidificacion, se puede utilizar para procesos mas especificos como
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modelados semisolidos, soplado de machos “core blowing”, fundicion centrifuga, fundicion

a la espuma perdida y colada continua.

Este software contiene distintos modulos los cuales son: MeshCAST (generador de
malla), PreCAST (pre-procesador en conjunto con la base de datos), DataCAST/ProCAST
(codigo de solucion o solucionador) y Visual CAST (visor de resultados). También cuenta
con un modulo para la prediccion de la microestructura de colada o incluso posterior a

algln tratamiento térmico.

Primeramente se realizé la geometria de la pieza de colada, se hizo en un programa
de dibujo asistido por computadora, en este caso SolidWorks version 2017, el cual se
incluye en el médulo MeshCAST y de esta manera poder generar una malla MEF.
Posteriormente se introdujeron las propiedades del acero TWIP con adiciones de Ni, Mo,
Cry Cu, asi como sus datos termodindmicos, esta informacion se obtuvo con el apoyo de
otro programa, en este proyecto se usé JMatPro version 9.1.2, asi se procedio a realizar el
calculo en el médulo PreCAST. A continuacion se utilizd un condicionador de datos

(DataCAST) para poder finalmente correr la simulacién en VisualCAST.

2.4 Fabricacion del acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu.

Se llevo a cabo la fabricacion de un acero TWIP con adiciones de Ni, Mo, Cr y Cu
en el Instituto de Investigaciones en Metalurgia y Materiales de la Universidad Michoacana
de San Nicolas de Hidalgo en un horno de induccién convencional donde se realizé la
fusién y colada del material en una pieza de forma escalonada en molde de arena como se
ilustra en la Figura 2.2 y dimensiones de base: 310 mm, altura: 55 mm disminuyendo 10

mm por escalén y un ancho de 154 mm.
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Figura 2.2. Disefio de la pieza de colada con diferentes velocidades de colada.

2.5 Acondicionamiento microestructural.

2.5.1 Tratamiento térmico de homogenizado.

El tratamiento térmico de homogenizado (Figura 2.3) consistié en elevar a alta
temperatura (1200°C) las piezas cortadas del escalon de mayor espesor de dimensiones 10
x 10 x 10 mm en condicion de colada ya que es donde se presentan las peores propiedades
del acero TWIP adicionado con Ni, Mo, Cr y Cu. Se espera estructura dendritica y un alto
grado de segregacion, por lo que es necesario dar un tiempo suficiente de permanencia para
igualar las diferencias de composicién quimica generadas por la solidificacién heterogénea.
Debido a las altas temperaturas y el prolongado tiempo de permanencia, se espera un
crecimiento de grano, el cual disminuye la resistencia mecanica del material. El horno que
se utilizo es tipo mufla RHF 1500 Carbolite, y previo al tratamiento térmico fue necesario
disefiar el ciclo térmico apropiado en funcién de las propiedades especificas del material en
cuestion. Para ello mediante una revision bibliografica extensa y una serie de experimentos
se determinaron los siguientes parametros: velocidad de calentamiento, tiempo de

permanencia y el medio de enfriamiento.
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Las etapas del proceso llevado a cabo se desglosan a continuacion:

1. Velocidad de calentamiento. 350°C/h hasta llegar a una temperatura de
permanencia de 1200°C.
2. Tiempo de permanencia. Se determind experimentalmente con 4 diferentes
tiempos de permanencia, a) 1 h/pulg., b) 2 h/pulg, ¢) 3 h/pulg y d) 4 h/pulg.
3. Enfriamiento. Se realiz6 enfriamiento utilizando agua con hielos.
1200 ] — 1 hipulg: 1200°C
| —— 2 h/pulg.
1050 4 [ 3 h/pulg.
| —— 4 h/pulg.
9004
oo 4
7507 350°C/h
E o
J 600 -
4]
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S 450
|_ -
300
150 -
(U s S s B s S L B B R A N L p
0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300 325

Tiempo (minutos)

Figura 2.3 Ciclo térmico de homogenizado con 4 tiempos de permanencia.

2.5.2 Tratamiento termo-mecanico (laminacion en caliente).

El tratamiento termo-mecanico (ver Figura 2.4), combina deformacién plastica y

tratamientos térmicos previamente establecidos para mejorar la microestructura del material

y de esta manera las propiedades no obtenidas por tratamientos térmicos independientes.

Este tratamiento se propone alcanzar resistencias elevadas y una mejora en la ductilidad y

tenacidad [46].
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Fuerza de
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Punto sin deslizamiento
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Figura 2.4 Proceso termo-mecanico de laminacion en caliente [46].

En el diagrama de flujo de la Figura 2.5 se muestran las diferentes etapas realizadas

en la etapa de laminacion en caliente.

Corte de las
probetas

Rectificacion de la
pieza

Recubrimiento
pelicula de Zirconia

Enfriamiento en
horno

Reduccidén 1°
laminacién al 60%

Corte de la pieza

v

Enfriamiento en
horno

Reduccion 2°
laminacién al 60%

Caracterizacion
metalografica,
estructural y
mecdnica

Figura 2.5 Diagrama de flujo del tratamiento termo-mecénico de laminacion en caliente.

Se realiz6 un tratamiento de laminacién en caliente (Figura 2.6) en un laminador

reversible T.J. Pigott-Engineers modelo 6559102 como parte del acondicionamiento
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estructural del acero y como medida correctiva del tamafio de grano burdo posterior al
tratamiento térmico de homogenizado. Mediante la deformacién plastica se producen
defectos en la red cristalina, estos defectos asocian mucha energia lo que activa la
recristalizacion dinamica en los limites de grano, asegurando asi una mejora en la
resistencia mecanica con un tamafio de grano pequefio lo cual promueve la reduccion de

area y mejora las propiedades del acero.
Las etapas del proceso llevado a cabo se desglosan a continuacion:

1. Velocidad de calentamiento. 450°C/h hasta llegar a una temperatura de
permanencia de 1200°C.

2. Tiempo de permanencia. Se determin6 experimentalmente mediante el tratamiento
térmico de homogenizado el tiempo de permanencia de 2 h/pulg. para el acero
TWIP con adicion de Cr-Mo-Cu-Ni. Para el segundo ciclo se usé 1 h/pulg.

3. Deformacion plastica. Se llevo a cabo una reduccion de area del 120% en dos
etapas, deformando 60% en cada una de ellas.

4. Enfriamiento. Se realizd enfriamiento dentro del horno.

1500

—— Primera Laminacion
1350 1] —— Segunda Laminacion
1200°C/h 1200°C/h

1200 -
1050 -
900 —
750 -

1450°C/h 450°C/h
600

Temperatura (°C)

450
300 4

150

+— 77
0 150 300 450 600 750 900 1050 1200 1350 1500

Tiempo (minutos)

Figura 2.6 Ciclo termo-mecénico de laminacidn en caliente.
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2.5.2.1 Calculo de reduccion de area.

Para obtener las dimensiones finales de:

= 1 cm de espesor
= 5 cm de ancho (el cual permanecera constante)
= 10 cmde largo

= 50 cm3 de volumen (constante)

Mediante la formula de reduccion de area:

A —
%R. A =°A—f* 100

0

Obtenemos:
Dimensiones de partida Figura 2.7.
Area de un trapecio
A= E0) , a

2

__ (4.5)+(5.5)

A * 5.5 = 27.5cm? = 2,750 mm?

V = (27.5cm?) (5 cm) = 137.5 cm3 = 137,500 mm?3

Figura 2.7 Dimensiones de partida para la primera laminacién.

ine

1)

@)
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-Primera laminacion.

L=V/(b*h) 3)

_ 137,500

= Go)a0) =137.5mm

2750 mm?—1000 mm?
2750 mm?2

%R.A = * 100

%R.A =63.6%

Figura 2.8 Dimensiones después de la primera laminacion.

Nota: Se realizd un corte a la mitad del lingote para facilitar su laminacion como se ilustra

en la Figura 2.9:
Base: 50 mm
Altura: 20 mm
Longitud: 65 mm

Volumen: 65,000 mm?3

Figura 2.9 Dimensiones después de la primera laminacién y del corte.
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-Segunda laminacién.

L=V/(bxh) (4)

_ 65,000

= GO0 =130 mm

2_ 2
%R.A — 1000 mm*“— 500 mm + 100

1000 mm2

%R.A = 50%

Figura 2.10 Dimensiones después de la segunda laminacion.

Tabla 2.2 Pardmetros del ciclo termo-mecéanico de laminacion en caliente.

Primera laminacion

Velocidad de calentamiento (1200°C-25°C)/450°C = 2.6 h.
Permanencia 2 hrs/plg=2hr*2plg=4nh.
Tiempo Total 6.6 h.

Segunda laminacién

Velocidad de calentamiento (1200°C-25°C)/450°C = 2.6 h.
Permanencia 1hrs/plg=1hr*1plg=1h.
Tiempo Total 3.6 h.

2.5.3 Tratamiento térmico de solubilizado.
Se utilizé un horno de tipo mufla RHF 1500 CARBOLITE donde se sometieron las
piezas posterior a la laminacién en caliente de 10 mm de espesor para asegurar una

solucion solida a partir de las piezas laminadas con componentes endurecedores disueltos
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en la matriz y mediante una alta temperatura, tiempo de permanencia constante y con un
enfriamiento rapido se logré retener los elementos solutos en la matriz. EI enfriamiento

rapido evita que los elementos precipiten en los limites de grano, debilitando la estructura.
Etapas del ciclo térmico de solubilizado para acero TWIP (Figura 2.11):

1. Velocidad de calentamiento: La velocidad de calentamiento programada sera de
450 °C/h hasta alcanzar una temperatura de 1200 °C.

2. Tiempo de permanencia: A la temperatura de 1200°C, el tiempo de permanencia
fue de 1 h/pulg. de espesor.

3. Enfriamiento: Se realiz6 en una tina de agua con hielos tomando en cuenta la

capacidad de extraccion de calor necesaria.

1500

| —— Ciclo térmico de solubilizado |

1350 i
1200 ] 1200°C
1050 i
900 i
750 i

_ 450°C/h
600

Temperatura (°C)

450 -
300 +

150 +

0 LI L L L L L — 71 r 1 1T 1T ™1 ' 1

T
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 195
Tiempo (minutos)

Figura 2.11 Tratamiento térmico de solubilizado.

2.6 Caracterizacion metalografica.

Se utilizé el método normalizado de preparacion de muestras metalograficas que se
encuentra en la norma ASTM E3 [47]. La secuencia de preparacion de muestras

metalogréficas se ilustra en la Figura 2.12.
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Rectificacion de las

B Desbaste grueso Desbaste fino

Microscopia LOM y
SEM-EDS

Pulido con pafio

fino Ataque quimico

Figura 2.12 Secuencia de la preparacién metalografica.

2.6.1 Preparacion de muestras.

Para la condicién de colada, debido a la alta resistencia que presentd este material,
se realizaron los cortes con discos de alimina y SiC. Las probetas tuvieron dimensiones 10
x 10 x 10 mm por cada escalén de la pieza, obteniendo un total de 6 probetas para analizar

las velocidades de enfriamiento y con ello su estructura y grado de segregacion.

Para realizar el acondicionamiento estructural, el cual implica tratamiento térmico
de homogenizado, tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente y tratamiento
térmico de solubilizado, se obtuvieron 2 piezas de la seccion més grande de la pieza

escalonada, con las siguientes dimensiones: base 55 mm, altura 55 mm y longitud 30 mm.

Se hicieron las respectivas caracterizaciones metalograficas, estructurales,
mecanicas y electroquimicas en cada una de las etapas de acondicionamiento del material.
En todas las etapas se cortaron y rectificaron piezas de 10 x 10 x 10 mm. Posterior, se hizo
un desbaste grueso con lijas de SiC con el siguiente rango de granulometria: 80-320 con
papeles abrasivos con agua. El desbaste fino se llevo a cabo con papeles abrasivos que van
de 400 a 2000 de granulometria. A continuacion se llevo a cabo el pulido con pafio fino con

pasta de diamante de 9 a 0.1 micras junto con un pafio especial para cada una colocados en
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el equipo de pulido Spectrum System 1000 Leco. Se atacO la pieza con nital al 5%
probando distintos tiempos de inmersion los cuales fueron desde los 30 segundos hasta 2

minutos.

2.6.2 Microscopia optica (LOM).

Las muestras pulidas y atacadas fueron analizadas por microscopio Optico de luz
Nikon EPIPHOT 300. Esta técnica fue empleada para observar de cerca cada muestra con
la magnificacion de un lente con la luz visible y observar la microestructura del material,
estudiar su morfologia, tamafio y distribucion, distinguir los limites de grano, segundas
fases, etc. Con esta informacion e imagenes fue posible cuantificar el tamafio de grano

austenitico.

2.6.3 Microscopia electrénica de barrido.

El  Microscopio electronico de barrido o SEM (Scanning Electron
Microscopy), utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen
ampliada de la superficie de un objeto. Tiene una gran profundidad de campo, la cual

permite que se enfoque a la vez una gran parte de la muestra.

Las muestras fueron analizadas en el microscopio electrénico de barrido marca Jeol

modelo JMS-6400 donde se utilizaron las siguientes técnicas:

- Andlisis morfologico superficial mediante imagen de electrones secundarios (SE) y
analisis de composicion y topografia mediante imagen de electrones

retrodispersados (BSE).
- Andlisis elemental por EDS.
— Determinacién de tamafio de particula.

—  Comparacion morfolégica y de composicion quimica entre un acero TWIP

referencia y el acero TWIP modificado.
2.6.4 Replicas de carbono.

La metalografia de réplicas es un método de evaluacion no destructivo basado en la

observacion de la microestructura del componente. Dicha observacion se realizo a traves
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de una reproduccién negativa de la superficie pulida metalograficamente y posteriormente
atacada. Esta reproduccién se obtuvo mediante una pelicula plastica, llamada réplica, la
cual copio el relieve de la superficie. EI procedimiento para la obtencién de muestras
incluyd varias etapas: preparacion de la superficie “in situ”, ataque para revelar la
microestructura, observacion mediante microscopio electronico de barrido y obtencion de
la réplica. La Figura 2.13 muestra la secuencia de obtencion de la réplica: 1) superficie
pulida y atacada, 2) aplicacion de la pelicula pléstica y 3) réplica que constituye el negativo
de la superficie. Si el ensayo es realizado adecuadamente se pueden resolver detalles del
orden de 0.1 mm [48].

Pelicula plastica Carburo Fisura

\ /

, ’ N g ==
e’ %

1 4

Carburo Fisura

Figura 2.13 Secuencia de obtencion de la réplica: 1 superficie pulida y atacada, 2 aplicacién de la pelicula

pléstica ablandada y 3 réplica que constituye el negativo de la superficie [48].

2.7 Caracterizacion estructural.

Mediante difraccion de rayos-X se realizd la caracterizacion estructural donde
principalmente se identifico la cristalografia de las fases presentes, para determinar si hay o
no transformaciones de la austenita. En este caso, debido a su composicion quimica y por
ser un acero alto en manganeso y contener otros elementos estabilizadores de la fase gama,

se espera tener un acero totalmente austenitico.

2.7.1 Difraccion de rayos-X.
Los ensayos de difraccion de rayos-X se realizaron en el difractometro modelo D8
Advance Bruker donde el rango de barrido (28) fue de 20°-80°, radiacion de Cu Ka, tipo de

ensayo de 0/20, incrementos de 0.03 y tiempo de paso de 4 segundos.
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2.8 Caracterizacién mecanica.

2.8.1 Microdureza Vickers.

Los ensayos se realizaron en un microdurémetro Wilson empleando la escala
Vickers segun la norma E384 de ASTM [49]. El objetivo de realizar esta técnica es conocer
el efecto de endurecimiento del material mediante un proceso de tratamiento térmico. En la

Tabla 2.3 se detallan sus especificaciones.

Tabla 2.3 Especificaciones del ensayo de microdureza Vickers.

Carga 1 Kgf (HV1)
Tiempo de carga 15 segundos
Distancia entre puntos 2% d
Modo Identacion lineal

2.8.2 Ensayo mecanico de traccion uniaxial.

Acorde con los ensayos mecanicos posteriores, las dimensiones de partida para las
probetas de traccion uniaxial se muestran en la Figura 2.14. De esta forma se procesaron
las probetas en el torno de banco para obtener una seccion cilindrica de dimensiones tal

como se representan en la Figura 2.15.

10.30.50

Figura 2.14 Corte de la pieza para probeta de ensayo de tension.
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Figura 2.15 Probeta de tension segun la norma ASTM E 8M-952 [50].

El ensayo normal a la tensiébn se emplea para obtener varias caracteristicas
y resistencias que son utiles en el disefio. El uso de los materialesen las obras
de ingenieria hace necesario el conocimiento de sus propiedades fisicas, y para conocer
estas propiedades es necesario llevar a cabo pruebas que permitan determinarlas.
Organismos como la ASTM (American Society for Testing and Materials), se encargan de
estandarizar las pruebas; es decir, ponerles limites dentro de los cuales es significativo
realizarlas, ya que los resultados dependen de la forma y el tamafio de las muestras,

la velocidad de aplicacion de las cargas, la temperatura y de otras variables.

Las probetas maquinadas en el torno de banco fueron sometidas a un ensayo de
traccion uniaxial segun establece la norma ASTM E8 [50] en una maquina Instron 5585H
con una carga de 100 kN a velocidad constante del cabezal mévil de 10~1s~* hasta llegar a
la fractura. Del procesamiento de las curvas se obtuvieron los valores de la resistencia a la
fluencia, resistencia maxima, porcentaje de alargamiento, asi como los valores del

coeficiente (k) y el exponente de endurecimiento (n).

2.8.3 Ensayo de impacto Charpy-V.

Las dimensiones de las piezas para el ensayo de impacto Charpy se muestran en la
Figura 2.16. Se llevo a cabo la rectificacion de las piezas asi como la muesca para la
propagacion de la grieta tal como lo indica la norma ASTM E23 [51]. La orientacion de la

muesca va en sentido transversal a la direccién de laminacion.
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Figura 2.16 Corte de la pieza para probeta de impacto Charpy-V.

En la Figura 2.17 se muestran las dimensiones finales de las probetas para la prueba

de impacto Charpy-V.

as°
|
« ' ®
/ I \ 2mm
Y\ __________ ﬂf’r
|
P 27.5 mm < 27.5 mm N 7.5 mm
5 §5 mm
< N

Figura 2.17 Disefio de la probeta de impacto segun la norma ASTM E- 23 [51].

La Figura 2.18 muestra las probetas reales que fueron obtenidas después del corte y

rectificacion del material en condicion de tratamiento térmico de solubilizado.
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Figura 2.18 Probeta de impacto segun la norma ASTM E-23 del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicidn de
tratamiento térmico de laminacion en caliente.

El ensayo de impacto Charpy-V sirvié para determinar la fragilidad o resistencia
que opone un material a la rotura. Esta resistencia se conoce por el nombre de resiliencia y
se expresa en Joules. Para realizar el ensayo se empled el péndulo de caida que mide la

energia residual existente después de la rotura de la muestra de material [52].

Caracteristicas del ensayo:
» NuUmero de probetas: 4
= Potencia: 300 Joules
» Velocidad de caida de la maza: 5.42 m/s
= Lectura analdgica: cada 1 Joules / 1 grado
» Peso de la maza: 20 kg aprox.
= Longitud del péndulo: 800 mm
= Accionamiento: Manual

» Freno: Por pedal y tambor de frenado

2.9 Caracterizacion electro-quimica.

En la Figura 2.19 se ilustra el diagrama de flujo correspondiente al desarrollo
experimental para las pruebas de corrosion.
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abierto polarizacién impedancia

Figura 2.19 Diagrama de flujo del procedimiento experimental para realizar las pruebas de corrosién en un
acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu.

Las muestras fueron rectificadas y posteriormente se prepararon metalograficamente

hasta obtener un acabado espejo para poder estar en contacto con el electrolito.

2.9.1 Pruebas de circuito abierto.

La medida del potencial en circuito abierto es una técnica que indica la evolucion en
el tiempo del potencial de un electrodo con relacion a uno de referencia, ambos en un
determinado electrolito, sin que se le aplique al sistema ningin potencial o corriente. Desde
el punto de vista electroquimico, por sus siglas en inglés, el OCP, Open Circuit Potential,
tiene interés para determinar los cambios composicionales entre el electrodo de trabajo y el

de referencia.

En esta técnica las variaciones en el OCP deben ser debidas exclusivamente a
variaciones en la intercara electrolito-metal, por lo que el electrodo de referencia debe ser
de alta estabilidad. Tras un cierto periodo de tiempo, el potencial tiende a estabilizarse.
Normalmente un incremento de OCP indica que se estad formando una capa de pasivacion

sobre el metal en contacto con el medio.
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2.9.2 Pruebas de polarizacion potencio-dinamica.

La obtencién de las curvas de polarizacién es de gran utilidad en la cuantificacion
del proceso de corrosion. Por una parte, suministran informacion bésica sobre la
contribucion de los procesos anddico y catddico y, por otra, permite cuantificar de forma
aproximada la densidad de corriente de corrosion mediante el método de interseccion. La
técnica de resistencia de polarizacién lineal, en un sistema metal/electrolito sencillo, es el

procedimiento mas utilizado (rapido y eficaz) para determinar la velocidad de corrosion.

2.9.3 Pruebas de impedancia.

En cuanto a la técnica de impedancia, es una técnica atil para estudiar el mecanismo
del proceso de corrosion, permite cuantificar los tres pardmetros que definen un proceso de
corrosion: la velocidad de corrosion, la capacidad de la doble capa electroquimica y el
transporte de masa. El procedimiento utilizado para la interpretacion fisica de los datos de
impedancia requiere la utilizacion de un circuito eléctrico equivalente.

El equipo con el cual se realizaron las pruebas de circuito abierto, polarizacion e
impedancia es Solartron y los Software utilizados fueron CView, ZPlot, ZView y
CorrWare. Para las predicciones termodinamicas se utilizo el software JMatPro, el cual
mediante la composicion quimica se compard la resistencia a la corrosion por picaduras del

acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu y un acero TWIP de referencia.

La intencion de seleccionar las muestras en condicion de colada y la condicion de
tratamiento térmico de homogenizacion es para comparar la resistencia a la corrosion entre
cada una de las etapas de acondicionamiento del material. Es importante resaltar que se
realizardn posteriormente las mismas pruebas en condicion de tratamiento termo-mecénico
de laminacion en caliente (primera y segunda laminacion) y tratamiento térmico de
solubilizacion, asi como al acero TWIP de referencia en su estado final de tratamiento

térmico de solubilizacion.

En la Tabla 2.4 se indican los pardmetros instrumentales y segun las condiciones de
fabricacion y tratamientos subsecuentes del material, se seleccionaron los siguientes

variables de operacion.
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Tabla 2.4 Pardmetros de operacion para las pruebas de corrosion.

Electrolito NaCl 3.5% en peso
Electrodo Calomel saturado
Contra-electrodo Grafito
Circuito Abierto 5 minutos
Rango de Polarizacion -200 mV a 1000 mV
Velocidad de Barrido 1 mV/s
Frecuencia de Impedancia (Hz) 10E-2 a 10E4
Velocidad de Barrido 5mV/s
Otras consideraciones Sin agitar, a 25°C, y pH neutro

61




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero t TP,

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

CAPITULO I11. RESULTADOS Y DISCUSION.

3.1 Composicion quimica.

La composicion quimica fue determinada por espectrometria de chispa y
corroborada por EDS tal como se muestra en la Tabla 3.1. Se observo un pequefio
desajuste con referencia a la composicion quimica calculada y se le atribuye a las perdidas
por oxidacion y/o contaminacion dentro del horno de induccién abierto. La variacién del
contenido de elementos en la matriz metalica del acero TWIP es de vital importancia
debido a que el célculo termodinamico realizado para el disefio de esta aleacion considerd
la energia de falla de apilamiento, la cual esta en funcion de dos pardmetros importantes:
temperatura y composicién quimica. Controlar estas variables es fundamental para que

ocurra el fendbmeno de plasticidad inducida por maclaje.

Tabla 3.1 Composicion quimica obtenida por espectrometria de chispa y por analisis

quimico por EDS.

Espectrometria de Chispa (% en peso)

Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe N

21.32 | 0.61 | 1.08 | 0.436 | 1.839 | 0.59 | 2409 | 0.753 balance 0.015

Anélisis quimico por EDS (% en peso)

Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe N

21.32 | 0.6 1 0.44 1.83 0.6 2.4 0.75 balance 0.015

3.2 Simulacién JMatPro.

La Figura 3.1 muestra el diagrama de fases en equilibrio presentes en un acero
TWIP Cr-Ni-Mo-Cu con la composicién tedrica. Bajo condiciones de equilibrio, es decir a
velocidades de enfriamiento extremadamente lentas, se pueden  presentar estas
transformaciones de fases. Por arriba de 1380°C se tiene la fase liquida, debajo de esta
temperatura comienza a formarse la fase austenitica, a partir de 980°C comienza a
descomponerse a fases mas complejas donde a temperatura ambiente se podrian encontrar

fases como ferrita, algunos tipos de carburos, carbonitruros, fases Laves, entre otras. Es
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importante resaltar que la formacion de nitruros de aluminio (AIN) y sulfuros de
manganeso (MnS) comienzan a crecer desde el estado liquido del acero TWIP Cr-Ni-Mo-
Cu, es decir que su punto de fusidn es tan alto que no se pueden disolver con tratamientos
térmicos convencionales, por lo que estaran presentes en el material hasta el producto final.
Esto tiene implicaciones directas en las propiedades mecanicas finales del material que se

detallarén posteriormente.

Fe-0.6A1-2.4Cr-0.6Cu-21.2Mn-0.74Mo-1.8Ni-1.081-0.42C-0.015N-0.01P-0.001S wt(%)
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Figura 3.1 Diagrama de fases por JMatPro de un acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu.

Hongbo y col. [20] estudiaron dos aceros TWIP, uno con 1.59% de Al en la matriz y
uno de referencia sin Al. Encontraron que la particula de AIN representd casi el 64% del
contenido total de los precipitados para el 1.59% en peso de Al en el acero TWIP. En
comparacion con el acero TWIP sin Al, el nimero excesivo de particulas finas de AIN en el
acero con 1.59% de Al se encontraban en los limites de grano de la fase austenita, lo que

promueve el deslizamiento del borde del grano.

En la Figura 3.2 se puede apreciar con mayor detalle la formacion de las fases

secundarias que podrian aparecer en la matriz del acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-
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Cu, las cuales corresponden a un equilibrio tedrico. La formacion de carburos M;Cs, M23Cs

y MgC también repercuten en las propiedades mecénicas del acero TWIP.

Fe-0.6A1-2.4Cr-0.6Cu-21.2Mn-0.74Mo-1.8Ni-1.08i-0.42C-0.01 5N-0.01P-0.0018 wt{(%)
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Figura 3.2 Fases que constituyen menos del 1% del diagrama de fases por JMatPro de un acero TWIP con
adicién de Cr-Ni-Mo-Cu.

En aceros la formacién de carburos binarios puros en general no existe, debido a
que siempre hay algo de solubilidad de varios de los elementos de aleacién en los diversos
tipos de fase carburo; en algunos casos la solubilidad puede llegar a ser muy grande. Se
designa a los carburos utilizando una férmula general, por ejemplo M3C, M23Cs ¥ MgC,
donde M indica una mezcla de atomos metalicos. Frecuentemente estos carburos son

estables en un apreciable rango de composiciones es decir, ellos son no estequiométricos.

MgeC - Este carburo es visto como un constituyente de equilibrio en aceros con
contenidos de Mo. Fe, Cr, Mn y Si también pueden ser disueltos. El rango de
composiciones oscila entre 30 y 60% en masa de Mo, entre 28 y 40% en masa de Fe y entre
5y 20% en masa de Cr. Se ha encontrado que el MgC se nuclea en la interfase de carburos

existentes con la matriz de ferrita, creciendo a expensas del M,C, M;Cs, y M23Cs.
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Adicionalmente, también se produce la precipitacion de nuevos carburos tales como
Cr;C3 y MgC. En efecto, en &reas ferriticas se produce la precipitacion y crecimiento de
Cr;C3 y Mo,C, mientras que en areas originalmente constituidas por perlita, tiene lugar la

esferoidizacion y cambios en la composicion de FesC a Cr;Cz y Mo,C [48].

En la Figura 3.3 se muestra un diagrama de fases metaestable donde la fase

austenitica es estable por debajo de su punto de fusidn hasta temperatura ambiente.

Fe-0.6A1-2.4Cr-0.6Cu-21.2Mn-0.74Mo-1.8Ni-1.081-0.42C-0.015N-0.01P-0.001S wt(%)
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Figura 3.3 Diagrama de fases metaestable por JMatPro de un acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu.

Este diagrama es el mas representativo de la aleacion, ya que en el de equilibrio solo
se cumple con velocidades de enfriamiento extremadamente bajas con tiempos que tienden
al infinito. Considerando que en un estado inestable el sistema evoluciona espontdneamente
con apenas una pequefia perturbacion, la determinacion de los estados de equilibrio
metaestable y estable concierne al criterio de equilibrio (valores minimos de la funcién G).
Inicialmente, el sistema debe ser sacado de un pozo de potencial inicial G,, elevando su
energia en AG* por una accion externa, para alcanzar el estado intermedio inestable de
energia G,; y solo después de superada tal barrera, el sistema podra llegar, finalmente, al

estado de equilibrio estable asociado al pozo de energia G, [53].
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Las Figuras 3.4 y 3.5 también se obtuvieron por simulacion termodinamica en el
software JMatPro y representan los diagramas de enfriamiento continuo y de
transformacion isotérmica respectivamente, los cuales son Utiles para predecir las
transformaciones de fase, microestructura y dureza luego de los tratamientos térmicos.
Debido a la alta estabilidad de la fase austenitica, esta aleacion presenta transformaciones

de fase a tiempos extremadamente largos, por lo que no se presenta en los diagramas

anteriores.
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Figura 3.4 Diagrama de transformacidn isotermica de un acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu obtenidas

por JMatPro.

Esto se atribuye a la presencia de elementos gammagenos que se encuentran
disueltos en la aleacién, los cuales influyen por su gran proporcion (21Mn, 0.6C, 1Ni,
1Cu). Sin embargo, es importante resaltar que las principales transformaciones de fase en
aceros TWIP reportadas en la literatura hacen referencia a la formacion de ferrita-a,
martensita-e , cementita y la fase eutéctica, las cuales estan relacionadas a la energia de
falla de apilamiento [54-56]. La composicion de los aceros TWIP Cr-Ni-Mo-Cu se eligié
con la finalidad de estabilizar al maximo la fase austenitica y minimizar las

transformaciones de fase.

66




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero %

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

COMPOSITION (%)
O Fe:70.9
Al1.0
Cr.20
Cu:1.0
Mn: 20.0

‘ : ==Sn ‘ ‘ Mo: 1.0
10007 N Ni: 2.0
1 L] i o 5i:1.5
| | farmeasike ANBIN IR | | | | |l C:06

800+ ‘ TRANSITIONS: {C)
Acrn: 846.2
Pearlite: 544.3
Bainite: NONE

1200+

AIS5483 |

Temperature (C)
o
o
o

o=
o
o

200+

Hardness 163 163 3 163 163
0 | | |
0.1 1 10 100 1000 10000 100000 1000000
Time (s)

Austenitisation temperature (C) : 1100.0
Grain size : 9.0 ASTM

Figura 3.5 Diagrama de enfriamiento continuo de un acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu obtenidas por
JMatPro.

En la Figura 3.6 se muestra el valor de energia de apilamiento en funcion de la
temperatura. La energia de falla de apilamiento se ve afectada principalmente por dos
factores: la composicién quimica y la temperatura. A medida que la temperatura
incrementa, la energia de falla de apilamiento aumenta de forma lineal. Hamada y col. [35],
han indicado que el rango para que se de el mecanismo de maclaje por deformacién se
encuentra entre 25 y 60 mJ/m?. Por debajo de este valor, se fomenta en efecto TRIP, y
superior a este se ven favorecidos el deslizamiento perfecto de dislocaciones. En general,

en aceros TWIP con una baja energia de falla de apilamiento es decir, con un SFE en el
rango de 15-45 Z—ﬁ el maclaje por deformacion da como resultado un aumento de la tasa de

endurecimiento por deformacion mediante la creacién de limites de maclas que actian

como obstaculos muy efectivos para la dislocacion por un efecto Hall-Petch dinamico.

Cuando la SFE es menor, es decir, menor que 15 Z—] el acero también exhibe una

2!
transformacion inducida por deformacion a la martensita bcc o hcp. Ha habido intentos
anteriores de correlacionar el rango de SFE y los mecanismos de deformacion especificos

en los aceros TWIP. Sin embargo, los resultados no muestran una relacion clara porque las

67




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero %
avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

variaciones de SFE a menudo se obtuvieron usando diferencias en el procesamiento, la

composicion de la aleacion, la temperatura de prueba y el modelo termodinamico [35]. Un

rango intermedio (15 mJ / m2 <SFE <45 ::—i) esta asociado con el maclaje mecénico, y un

alto nivel (SFE> 45 Z—i) conduce a un deslizamiento de dislocacion perfecto y al corte por

cizallamiento.

5 COMPOSITION (¥t%)
Stacking Fault Energy =
Cé: 2:0
Cu:1.0
d Mn: 20.0
2 Mo: 1.0
Ni: 2.0
Si:1.5
e i C:0.6

240

Stacking fault energy (mJ/m*2)
5 B = > ®
o (=] o (=] =)

(xn]
o

(=7}
o

200 400 600 800 1000 1200
Temperature (C)

Figura 3.6 Energia de falla de apilamiento en funcion de la temperatura para un acero TWIP con adicion de
Cr-Ni-Mo-Cu.

En las Figuras 3.7 y 3.8 se comparan el comportamiento de resistencia a la
corrosion por picadura de dos aceros TWIP, uno sin alear que fungié como referencia y el
acero TWIP con adiciones de Cr-Ni-Mo-Cu, el cual es el objeto de estudio. Como se ha
indicado con anterioridad, una de las principales limitaciones de esta aleacion es su baja
resistencia a la corrosion. La simulacion termodinamica por JMatPro indica si es factible
gue ocurra una reaccion, sin embargo no es posible saber a qué velocidad ocurrira, es decir,
no es posible predecir la cinética de la reaccion. La resistencia a la corrosion por picadura

de cada uno de los materiales tiene valores adimensionales, siendo de 0.5 para el acero
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TWIP de referencia y de 5.3 para el acero TWIP aleado con Cr-Ni-Mo-Cu. Se predice un
aumento significativo de la resistencia a la corrosion por picaduras de casi 10 veces su
valor, para tener una idea més clara sobre el significado de estas relaciones, se sabe que

para un acero inoxidable este valor es de aproximadamente 20.
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Figura 3.7 Resistencia a picadura de un acero TWIP de referencia.

Yuan y col. [25], estudiaron el efecto del contenido de Cr en el comportamiento
frente a la corrosion de los aceros TWIP. EI contenido de Cr tiene un efecto sobre la
resistencia a la corrosion de los aceros TWIP de alto Mn. El aumento del contenido de Cr
mejord la resistencia a la corrosion de las chapas de acero recocidas al mejorar la

proporcién de limite de angulo bajo respecto al angulo alto.
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Figura 3.8 Resistencia a la picadura de un acero TWIP aleado con Cr-Ni-Mo-Cu.

3.3 Simulacién ProCast.

Con la simulacion Pro-Cast en conjunto con las predicciones termodinamicas del
programa JMat-Pro, se pudo determinar los perfiles de temperatura a cada uno de los
distintos escalones los cuales tuvieron una velocidad de enfriamiento en funcion de su
volumen. En la Figura 3.9 se ilustran 4 imagenes representativas de la simulacion, en la
primera se observa el metal fundido que se ha extendido a lo largo del molde, empezando el
descenso de temperatura, a medida que pasa el tiempo el gradiente de temperatura se hace
mas notorio, se espera una variacion en las propiedades mecanicas y microestructurales,
donde el escalon con mayor volumen (Ultimo en solidificar) contiene mayor segregacion y

menor dureza.
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Figura 3.9 Perfiles de temperatura, disminucidon de la temperatura en funcion del tiempo.
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3.4 Caracterizacion metalografica.

3.4.1 Condicion de colada.

La influencia de las velocidades de solidificacion se refleja en el tamafio del eje
dendritico y en las propiedades mecénicas. El rango de temperaturas en el que se produce la
solidificacion en aleaciones, da inicio a la temperatura de liquidus y se completa la
solidificacion en la temperatura solidus. A medida que el frente de solidificacion avanza,
este debe ser alimentado por metal liquido para contrarrestar la disminucion de viscosidad
debida al gradiente de temperatura. El frente avanza a través del metal fluido a partir de las
paredes del molde disipando calor latente de fusion. De este modo se produce la nucleacion
y posterior crecimiento de las particulas solidificadas. La estructura tipica para aleaciones
de solidificacion es en forma de dentritas columnares con metal liquido. Esta convivencia
se transforma en una primera zona de enfriamiento llamada zona blanda que contribuye
negativamente pues puede conllevar factores adversos como segregacion y microporosidad.
La secuencia de la preparacion de las muestras se realizd de la seccion mas delgada de la

pieza escalonada a la més gruesa.

3.4.1.1 Probeta 1 (5 mm de espesor).

En la Figura 3.10 a), b) y c) corresponden al primer escaldn en solidificar, donde la
extraccion de calor fue mas rapidamente que el resto, en las micrografias se muestra la
estructura tipica de las aleaciones de colada, donde la estructura dendritica es la dominante
e ilustra las diferentes direcciones y zonas de segregacion. La orientacion de las dendritas
se da en direccion a la extraccion de calor que generalmente va hacia las paredes del molde.
Al tener una seccion mas delgada aument6 el grado de sub-enfriamiento y disminuyo el
tamafo de las dendritas. La Figura 3.10 d), e) y f) corresponden a la misma probeta a
mayores aumentos donde se aprecia mejor la zona interdendritica, donde los gradientes de
composicion quimica son muy altos y esto se comprueba con el andlisis quimico mas
adelante. A ritmos de enfriamientos més répidos, la solidificacion puede realizarse en forma
tan rapida que la concentracion de la aleacién en el frente de solidificacion sera distinta de
la concentracion promedio en el sistema. Este aumento de la concentracion origina un
punto de fusion méas elevado que impide la solidificacion en proximidades del frente. La

solidificacion también libera energia, lo cual se opone a la solidificacion. A una pequefia
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distancia del frente de solidificacion, la concentracion es mas favorable al proceso de

solidificacion ademéas de que la temperatura es menor. Esto aumenta la velocidad de
solidificacion en los puntos méas prominentes, lo que produce la formacion de la dendrita.
Es de destacar que una interfase curva es menos favorable desde un punto de vista

energético, por lo tanto las dendritas en este caso seran mucho menos agudas.

100 gem

Figura 3.10 Microestructuras del 1° escalén de 5 mm de espesor en condicién de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.1.2 Probeta 2 (15 mm de espesor).

La Figura 3.11 ilustra el mismo patrén de solidificacion donde las estructuras
dendriticas ligeramente aumentan su tamafio de eje y brazos dendriticos. A medida que la
velocidad de enfriamiento decrece, el ataque quimico se complica y las zonas de
segregacion que aumenta con el tamafio dendritico, vuelve méas heterogeno al sistema y mas
sensible al sobre-ataque quimico bajo las mismas condiciones. Un ciclo de enfriamiento
répido con un gran subenfriamiento aumenta la cantidad de nucleos y por lo tanto reduce el
tamafio de las dendritas que se producen. Los coeficientes de equilibrio (K) para la
segregacion del Mn y C son aproximadamente 0.75 y 0.28 [57], con lo cual los limites de
grano dendriticos en la fase final de solidificacion se enriquecen de Mn y C [56].
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Figura 3.11 Microestructuras del 2° escaldn de 15 mm de espesor en condicion de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.1.3 Probeta 3 (25 mm de espesor).
En la Figura 4.12 se alcanza a apreciar un ligero ensanchamiento del eje columnar

en las Figuras 3.12 d), e) y f).

Figura 3.12 Microestructuras del 3° escaldn de 25 mm de espesor en condicion de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.
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La direccion de crecimiento de las dendritas se presenta en ciertas direcciones
cristalograficas, por lo cual, las direcciones cristalograficas menos compactas <100> son
las que estdn mejor capacitadas para acomodar un atomo que deja el liquido. La region
entre las puntas de las dendritas y el punto donde solidifica la ultima gota del liquido es la
zona donde se encuentran las mayores heterogeneidades de composicién quimica y donde

se ven mas seriamente afectadas las propiedades mecénicas.

3.4.1.4 Probeta 4 (35 mm de espesor).

La Figura 3.13 corresponde al cuarto escalon de solidificacion. Durante
investigaciones de la evolucion de la segregacion de los elementos en condicidn de colada
se ha encontrado que el Mn es segregado en areas inter-dendriticas, mientras que el
aluminio segrega en areas dendriticas [58]. La estructura dendritica es el resultado de la
segregacion de la aleacion. La segregacion del Mn aumenta el rango de temperaturas por
encima de la cual la fase liquida existe, y también aumenta la diferencia entre las fases
solido y liquido. Ademas el carbono co-segregado con el manganeso puede producir areas
ricas de C-Mn, y zonas de baja estabilidad microestructural austenitica (areas pobres en C-
Mn) [56].

Figura 3.13 Microestructuras del 4° escalon de 35 mm de espesor en condicion de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.

76




&
‘ Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero %
avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicién de Ni, Cr, Moy Cu

El elemento que se encuentra segregado en mayor cantidad es el Mn, seguido del

C, Al y Si. Por ende el balance es compensado por una disminucion del contenido de Fe en

la region interdendritica.

3.4.1.5 Probeta 5 (45 mm de espesor).
En la Figura 3.14 y 3.15 se ilustran las micrografias donde el metal se enfria méas
lentamente, por ello la nucleacion de nuevos cristales es menor que a grandes

subenfriamientos. Las dendritas producidas son de mayores dimensiones.

100 g

Figura 3.14 Microestructuras del 5° de 45 mm de espesor escalén en condicion de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.1.6 Probeta 6 (55 mm de espesor)
En la Figura 3.15 se muestran las micrografias del Gltimo escalon, el cual debido a sus
dimensiones, tuvo mas tiempo para la extraccion de calor, es por esta razén que las

dimensiones de su eje dendritico son mayores que la zona mas delgada de la escalera.

Lan y col., [37] han determinado en su estudio de solidificacion de un acero TWIP
que la orientacion cristalina de los granos equiaxiales es dispersa y homogénea, mientras
que la de los granos columnares sigue la direccion preferencial <100>. En la etapa inicial
de solidificacién, los granos nuclearon simultineamente debido al fuerte efecto de

enfriamiento. Entonces solo crecieron continuamente los granos con una orientacion <100>
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preferencial paralela a la direccién del flujo de calor. Finalmente, cuando el flujo de calor y

el gradiente de temperatura disminuyen a un nivel bajo, los granos en el centro del lingote

nuclearon y crecieron a lo largo de la orientacion aleatoria con un gran subenfriamiento.

Figura 3.15 Microestructuras del 6° de 55 mm de espesor escalon en condicion de colada en acero TWIP con
Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.1.7 Tamafio de eje dendritico condicién de colada.

Las variaciones del tamafio dendritico son atribuidas a la direccion de la extraccion
del calor, la cual es hacia las paredes del molde, sin embargo como se muestra en la Figura
3.16 los valores de todos los escalones tienen una gran desviacion estandar, el rango del
tamafio del eje dendritico va de 1470 a 1670 um aproximadamente. Sasaki y col. [59]
reportaron que la formacion de estructuras dendriticas equiaxiales debido a los elementos
microaleantes es ocasionada por la ampliacion de la region de sobre-enfriamiento
constitucional debido a la segregacion de solutos hacia las dendritas primarias y debido a la
accion de las particulas finas actuando como sitios de nucleacion para las dendritas

equiaxiales.
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Figura 3.16 Tamafio del eje dendritico en funcion de las diferentes velocidades de enfriamiento.

Lan y col. [37], encontraron que los tamafios medios de los granos columnares y
equiaxiales son 0.9049 a 1.021 y 3.465 a 3.915 mm, respectivamente por simulacion,
mientras que son 0.9372 y 3.859 mm en la medicion. En este caso, las probetas que se

analizaron para este estudio.

3.4.2 Condicion de tratamiento térmico de homogenizacion.

En la Figura 3.17 se ilustran las micrografias obtenidas después del tratamiento
térmico de homogenizacion en el escalén con mayor espesor (55 mm), el cual fue
considerado para los diferentes tratamientos térmicos y termo-mecanicos de este trabajo de
investigacion. La imagen a) corresponde a una hora de permanencia por pulgada, la imagen
b) a dos horas de permanencia por pulgada, la imagen c) a tres horas de permanencia por
pulgada y finalmente la imagen d) a cuatro horas de permanencia por pulgada. En ellas se
aprecia que se logré disolver la estructura dendritica. Como consecuencia, el crecimiento de
grano se hace mas evidente con el incremento de la temperatura, asi mismo a medida que

aumenta el engrosamiento del grano la dureza del material comienza a disminuir.

El refinamiento del grano es uno de los mecanismos de fortalecimiento mas
importantes para mejorar la resistencia, especialmente el limite eléstico. Ueji y col. [60]
estudiaron el efecto del tamarfio de grano sobre las propiedades de traccion del acero TWIP
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Fe-31Mn-3Al-3Si. Ellos confirmaron que en el acero TWIP estudiado el limite elastico se

increment6 mediante la refinacion del grano a expensas de la ductilidad.

a) 1 hr/plg

<) 3 hr/plg B . |9 anr/oig

Figura 3.17 Microestructuras del tratamiento térmico de homogenizado a diferentes tiempos de permanencia
a) 1 h/plg, b) 2h/plg, c) 3 h/plg y 4 h/plg en acero TWIP con Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.2.1 Tamafio de grano condicion de tratamiento de homogenizacion.

En la Figura 3.18 se representa el tamafio de grano después del tratamiento térmico
de homogenizado para el acero TWIP con adicién de Cr-Ni-Mo-Cu. Es posible observar la
tendencia de crecimiento, la cual es constante en las primeras tres probetas, mientras que a
4 horas de permanencia por pulgada aumenta drasticamente el tamafio de grano por
comportamiento tipo Arrhenius donde el crecimiento se da de forma exponencial. Es
natural encontrar este tipo de comportamiento luego del tratamiento térmico, ya que las
altas temperatura y la exposicion por tiempos prolongados fomenta la movilidad atémica,
dando paso al reacomodo de los atomos y el desplazamiento de la interface para que
crezcan los granos mas grandes a expensas de los mas pequefios. Con un tamafio de grano

basto existe un decremento de la dureza, es por ello que se requiere corregir con un
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acondicionamiento microestructural posterior por medio de recristalizacion dinamica para

obtener mejores propiedades mecanicas.

550
| —m— Homogenizado
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Figura 3.18 Tamario de grano después del tratamiento térmico de homogenizado.

El refinamiento del grano es uno de los mecanismos de fortalecimiento més
importantes para mejorar la resistencia, especialmente el limite elastico. Por lo tanto, Ueji y
col. [60], estudiaron el efecto del tamafio de grano sobre las propiedades de traccion del
acero TWIP Fe-31Mn-3Al-3Si. Como se esperaba, el limite elastico se incremento
mediante la refinacion del grano a expensas de la ductilidad.

3.4.3 Condicion de tratamiento termo-mecéanico de laminacion en caliente.

3.4.3.1 Primera laminacion.

El proposito fundamental del tratamiento termo-mecénico de laminacion en caliente
es corregir el crecimiento de grano basto que se obtuvo del anterior tratamiento térmico de
homogenizacién. Ya con el material homogéneo en cuanto a composicién quimica, un
refinamiento de grano proporciona mejores propiedades mecanicas. Sin embargo, como se
muestra en las Figura 3.19 se aprecia que la recristalizacion, tal como se esperaba se dio
principalmente en los limites de grano, provocando un tamafio de grano bimodal, por ende

el aumento de la dureza por recristalizacion dindmica discontinua solo se aprecia en estas
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zonas. También se observan los granos alargados en sentido de la laminacion y con zonas

con granos recristalizados y la formacion franjas donde el tamafio de grano es muy

pequerio.

Figura 3.19. Recristalizacion dinamica discontinua durante la primera laminacion en caliente del acero TWIP

con adicién de Cr-Ni-Mo-Cu.

3.4.3.2 Segunda laminacion.

El fin de llevar a cabo una segunda laminacion en caliente, fue principalmente
aplicar mas energia al sistema para que recristalizaran nuevos granos y asi poder tener una
microestructura mas homogénea y al mismo tiempo aumentar la dureza. En la Figura 3.20
se observa claramente que, si bien el tamafio de grano difiere un poco, es mucho menor esta

diferencia que en la microestructura de la primera laminacion.

Figura 3.20 Recristalizacion dindmica durante la segunda laminacion en caliente del acero TWIP con adicion
de Cr-Ni-Mo-Cu.
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3.4.3.3 Tamafio de grano en condicion de tratamiento termo-mecanico de laminacion
en caliente.

En la Figura 3.21 se ilustra graficamente el tamafio de grano luego del tratamiento
termo-mecanico de laminacién en caliente. Las diferencias son notables entre la primera y
segunda laminacién, los granos grandes son producto del primer tratamiento térmico de
homogenizacidn, debido a la deformacion pléstica estos se alargan en direccion del sentido
de laminacién mientras que los nuevos granos formados durante la recristalizacion
dindmica alcanzaron tamafos de grano de hasta 10 micras después de la segunda

laminacion.

220 ® [ aminacion en caliente

200 —
180 -
160 - [
140 —

120 -

100 +

80

Tamano de grano {micras)

B0 H ]

20 I . . T
Primera laminacion Segunda laminacion

Tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente

Figura 3.21 Tamafio de grano después del tratamiento termo-mecénico de laminacion en caliente.

3.4.4 Condicién de tratamiento térmico de solubilizacion.

En la Figura 3.22 se pueden observar las imégenes obtenidas después del
tratamiento térmico de solubilizacion. El crecimiento del grano debido a la exposicion a
altas temperaturas fue inevitable, sin embargo el efecto de tamafio bimodal se pierde
posterior al tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente. La formacion de maclas

de recocido también fue un efecto secundario del tratamiento térmico de solubilizacion.
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Figura 3.22 Microestructura de un acero TWIP con adicién de Cr-Ni-Mo-Cu posterior al tratamiento térmico

de solubilizacién.

3.4.4.1 Tamafio de grano en condicion de tratamiento de solubilizado.

En la Figura 3.23 se muestra el tamafio de grano en condicion de solubilizado. Esta
condicion se realizo en la placa posterior a la laminacion en caliente donde la temperatura
de permanencia fue de 1200°C/h. Al aumentar la temperatura el tamafio de grano crecio,
sin embargo se logré6 homogenizar la diferencia entre los granos alargados y los granos

recristalizados durante el tratamiento termo-mecénico de laminacion en caliente.

300

se0] | ® Solubilizade
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Figura 3.23 Tamafio de grano después del tratamiento térmico de homogenizado.
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3.5 Microscopia electrdnica de barrido (SEM).

3.5.1 Condicion de colada.
Para la caracterizacion de particulas precipitadas se utilizd el microscopio
electrénico de barrido, mediante la técnica de réplicas de carbono se obtuvieron las

micrografias presentadas en las Figuras 3.24, 3.25y 3.26.

Figura 3.26 g) Nitruro de aluminio y carburo de cromo, h) Nitruro de aluminio y carburo de cromo, i)

Carburo de cromo.
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En la Tabla 3.2 se muestra el analisis quimico de los precipitados detectados, el
cual dio como resultado la naturaleza de los diferentes precipitados dentro de la matriz
metalica. Principalmente se caracterizaron particulas complejas, segin la teoria de
nucleacion y crecimiento de precipitados, las primeras en formarse funcionan como agentes
nucleantes para la formacion de nuevas particulas, es por esta razon que se encontraron en
su mayoria, nitruros de aluminio y sulfuros de manganeso (ya que estas estan presentes
desde altas temperaturas) aunados a diferentes tipos de carburos. Por otro lado, la
formacion de particulas precipitadas y localizadas en los limites de grano suelen provocar
un tamarfio de grano bimodal, es decir que su gran diferencia de tamafio de grano se debe al

anclaje de estas particulas limitando el crecimiento de algunos granos.

Tabla 3.2 Analisis quimico por EDS de lasparticulas precipitadas.

% | & | b)) o | d | e | O 9 | h)| D
Mn | 05 [ 270 | - | 295 | 28 | 155 | 111 | 39 | 224
Al - - - - - | 65 [ 274 | -
C |260| 173|779 | 203 | 30.0 | 286 | 39.3 | 255 | 246
Si | 12 | 25 | 74 | 26 | 07 | 15 | 20 | 06 | 17

Cr - 3.6 - 4.3 - 3.8 3.0 1.2 3.3
Ni - 1.4 - 1.5 - - 0.7 - 1.8
Mo - 1.4 - - - 6.4 3.9 0.8 -

Fe | 477 | 322 | 24 | 323 | 286 | 27.3 | 127 | 48 | 26.2

O 243 | 72 | 121 | 33 | 376 | 166 | 83 | 28.0 | 6.3
P - 0.9 - 0.8 - - - - 0.7
N - - - - - - 118 | 7.6 -

S - - - 4.9 - - 0.2 0.1 | 116

Es importante resaltar que De Cooman y col. [24], aseguran que el Al segrega en
limites de grano durante la solidificacion, y genera compuestos intermetalicos de bajo

punto de fusion, tal como Fe,Als en limites de grano, que tiene un punto de fusion de
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1170°C, lo cual produce pobres propiedades mecanicas en condicion de colada. Por lo

tanto, el Al deber ser mantenido en un nivel bajo.

3.5.1.1 Anélisis line scan.

Otra técnica complementaria utilizada en el microscopio electronico de barrido es
“Line Scan”, el cual hace un barrido lineal en una zona que atraviesa una zona
interdendritica. En la Figura 3.27 se muestran las micrografias correspondientes al barrido,
asi como la variacion del contenido de elementos de cada zona. En esta figura se demuestra
el alto nivel de segregacion que tiene principalmente en Mn, disminuyendo el contenido de

Fe drasticamente.

Twip-cRAgDOcU (¥ 0! L %pm rwch-ti;ﬁb-cu ()
= %0

SEl MAGL.750 x HV: 15.0 kV WD: 21.0 mm ¥ —— 1 SEl MAGL X HV: 15.0 kV WD: 21.0 mm

Distance / um

Figura 3.27 Line Scan en zona interdendritica la cual mide el grado de segregacién.
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Otra de las consecuencias mas importantes en este tipo de sistemas lo han reportado

Liu y col. [20] quienes encontraron que los efectos de la segregacion de C por adicion de

Mn, es el factor mas predominante de la pérdida de ductilidad en caliente con incrementos

de contenido de Mn en aceros TWIP.

4.5.1.2 Mapeo quimico elemental.

El mapeo quimico elemental se realizo en la misma zona interdendritica, donde se
colorea cada elemento segun el nivel de concentracion que presente. En la Tabla 3.3 se
resumen los mapeos quimicos realizados con esta técnica y se puede observar una alta
segregacion de los elementos sobretodo en la zona interdendritica. Se encuentra un alto
contenido de Mn segregado, las altas concentraciones van desde el 24 al 44% en estas

Zonas.

Tabla 3.3 Composicién quimica de la zona dendritica e interdendritica (% en peso).

Punto Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe
1 24.8 0.26 141 1.79 4.13 243 0.92 61.94
2 20.7 0.27 0.86 1.74 2.28 2.61 2.2 0.5 69.14
3 30.5 2.71 2.36 2.99 5.09 13.23 35.74
4 20.4 0.6 1.15 1.79 1.98 1.96 2.18 1.66 66.96
5 23.6 0.31 1.25 1.54 2.6 2.74 2.36 0.82 64.89
6 21.4 0.27 0.9 1.61 2.34 2.7 2.22 0.56 67.69
7 30.1 2.77 3.21 3.27 3.92 4.8 11.59 34.16
8 31.4 0.03 2.22 1.27 4.28 3.72 2.9 2.35 53.1
9 20 0.3 0.92 1.6 2.13 3.08 2.26 0.52 70.85
10 32.5 3 1.49 3.82 5.57 16.58 38.14
11 194 0.3 0.75 1.35 2.98 3.17 211 0.41 68.09
12 23.6 0.32 131 1.54 4.07 2.62 0.83 67.37
13 19.7 0.35 0.89 1.66 2.22 2.83 2.26 0.48 69.18
14 44.7 4.52 0.14 1.36 7.72 1.46 19.96
15 22.7 0.29 11 1.53 2.78 3.18 2.36 0.65 65.07
16 26.2 0.22 1.45 1.46 3.21 3.3 2.56 0.98 60.28
17 35.4 4.59 0.9 1.45 3.78 17.77 3.71 32.3
18 23.4 0.26 1.14 1.54 4.06 2.51 0.8 66.55
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-

19 29.3 0.13 2.15 1.36 3.89 3.38 2.66 2.14 52.34
20 4.6 49.22 3.66
21 2.3 54.4 1.04
22 19.3 27.92 2.18

En la Figura 3.28 se muestra nuevamente el Mn segregado por rechazo de soluto en

la zona interdendritica, asi como el Mo, Al y Si. De Cooman y col. [24] encontraron que

mientras que los atomos de Cu y Ni forman preferentemente embriones en la austenita

FCC, la interaccion entre los &tomos de Cr parece tener una preferencia por la segregacion

planar. En presencia, tanto de C y Mn, como es el caso de los aceros TWIP, los enlaces C-

Cr se ven favorecidos.
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Figura 3.28 Mapeo quimico de los elementos presentes en el sistema TWIP adicionado con Cr-Ni-Mo-Cu en

condicion de colada.
3.5.2 Condicion de tratamiento térmico de homogenizacion.

3.5.2.1 Homogenizado A) 1 h/pulg.

La Figura 3.29 corresponde a la seccion donde se realizd el analisis quimico
intergranular, se selecciond estratégicamente la zona del line scan entre dos granos para
analizar semi-cuantitativamente el grado de homogenizacion. Cabe mencionar que se

tomaron 10 puntos para su comparacion a lo largo de la linea.

TWIP MOD 150X A
SE| MAG: 100 x HV: 15.0 kV_WD: 22.0 mm

Figura 3.29 Line scan del acero TWIP con adicion de Cro-Ni-Mo-Cu en condicién de tratamiento térmico de
homogenizacion con 1 hora de permanencia por pulgada y analisis quimico del acero TWIP con adicidn de

Cro-Ni-Mo-Cu en condicién de tratamiento térmico de homogenizacién con 1 h/pulg.
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Para facilitar el analisis quimico, en la Tabla 3.4 se resume las pequefias

variaciones de composicion quimica de cada uno de los puntos obtenidos en el line scan. Al

final se encuentra el promedio asi como la desviacion estandar remarcada con color

amarillo.

Tabla 3.4 Composicién quimica de la probeta a) 1 h/pulg.

Punto Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe

1 21.9 0.39 1.31 1.9 2.39 2.48 2.27 097 | 66.11

2 22.3 0.33 1.32 1.9 2.54 2.54 2.44 0.9 65.8
3 20.8 0.42 1.24 1.96 2.26 214 2.21 091 | 68.37
4 20.5 0.47 1.15 2.02 2.33 2.5 2.25 084 | 67.39
5 22.9 0.38 1.4 1.87 2.54 2.69 2.34 1 64.75
6 22.3 0.4 1.3 1.95 2.58 2.59 2.29 0.92 | 65.92
7 20.5 0.42 1.17 2.03 2.27 2.27 2.3 0.86 | 68.04
8 20.9 0.4 1.18 2.01 2.49 2.35 2.24 093 | 67.84
9 22.5 0.36 1.28 1.85 2.58 2.57 2.31 1 65.03
10 23.6 0.39 1.46 2.01 2.84 2.63 2.42 113 | 63.21
Prom. | 21.82 | 0.396 | 1.281 | 195 | 2.482 | 2.476 | 2.307 | 0.946 | 66.246
Ds;tv. 1.08 0.03 0.1 0.06 0.17 0.17 0.07 0.08 1.65

3.5.2.2 Homogenizado B) 2 h/pulg.
La Figura 3.30 nos muestra la micrografia de la zona donde se realiz6 el analisis
quimico. Los criterios fueron los mismos. Asi mismo el analisis quimico mostrado es

ilustrativo de los diferentes puntos que se realizaron.

En la Tabla 3.5 se resume la composicion gquimica tomada de cada punto, su
promedio y su desviacion estandar. Es importante resaltar que esta medida va
disminuyendo, en buena parte es atribuido a que el tiempo de permanencia va en aumento,
dando tiempo a que los atomos difundan dentro de la matriz alcanzando un nivel de

homogenizacién mas grande.
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TWIP MOD 100X B
MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 22.0 mm

Figura 3.30 Line scan del acero TWIP con adicién de Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de tratamiento térmico de
homogenizacion con 2h/pulg y analisis quimico del acero TWIP con adicién de Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de

tratamiento térmico de homogenizacion con 2 h/pulg.

Tabla 3.5 Composicion quimica de la probeta b) 2 h/pulg.

Punto Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe
1 22.14 | 0.35 1.34 2.11 2.88 2.78 2.37 1.1 64.9
2 22.71 | 0.37 1.39 2.07 2.99 3.04 2.39 0.94 | 65.91
3 2155 | 0.37 1.25 2.18 2.9 2.7 2.22 0.9 68.4
4 21.08 | 0.41 1.2 2.11 2.31 2.87 2.2 0.79 | 67.39
5 21.26 0.4 1.21 2.12 2.53 2.86 2.24 0.84 | 64.73
6 2222 | 0.42 1.25 2.16 3.01 2.76 2.28 0.97 | 65.92
7 21.2 0.4 1.25 2.12 2.42 2.92 2.33 0.94 | 68.08
8 21.34 | 0.39 1.27 2.09 2.7 2.84 2.17 094 | 67.84
9 20.73 | 0.42 1.17 2.07 2.2 2.49 2.24 0.79 | 65.41
10 20.773 | 0.43 1.19 2.06 2.39 2.54 2.15 0.8 63.2

Prom. | 215 0.39 1.25 2.10 2.63 2.78 2.25 0.90 | 66.17

Desv.

Eet 0.65 0.02 0.06 0.03 0.29 0.16 0.08 0.09 1.61
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3.5.2.3 Homogenizado C) 3 h/pulg.
La Figura 3.31 representan la probeta cuyo tiempo de permanencia fue de 3 h/pulg.
A medida que aumenta el tiempo de permanencia también aumenta el tamafio de grano y el

grado de homogenizacidn de composicion quimica.

TWIP MOD 100X C
SEl MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 23.0 mm

Figura 3.31 Line scan del acero TWIP con adicién de Cro-Ni-Mo-Cu en condicién de tratamiento térmico de

homogenizacion con 3 h/pulg. y analisis quimico del acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu en condicion

de tratamiento térmico de homogenizacion con 3 horas de permanencia por pulgada.

La Tabla 3.6 muestra como las variaciones entre los valores mas altos y mas
pequefios de composicion quimica de cada uno de los elementos van disminuyendo. El
grado de segregacién por lo tanto se ha disminuido drasticamente. Las regiones
interdendriticas en condicion de colada las cuales variaban hasta 10 puntos ahora estan por
debajo de 0.36 en el caso del Mn, que es uno de los elementos que mas tiende a la

segregacion intergranular.

Tabla 3.6 Composicion quimica de la probeta c) 3 h/pulg.

Punto Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe
1 22.17 0.33 1.27 2.2 2.67 2.82 2.35 0.93 64.81
2 21.32 0.37 1.26 2.16 2.42 2.96 2.31 0.95 66.54
3 21.71 0.35 1.26 2.16 2.85 2.71 2.3 0.95 65.63
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22 0.35 1.29 2.07 2.53 2.51 2.22 0.9 64.8

21.85 0.44 1.24 2.13 2.84 2.86 2.2 1 67.37

22.06 0.39 1.25 2.13 2.67 2.58 2.3 0.91 65.3

21.26 0.37 1.11 1.74 2.98 3.1 2.15 0.74 65.62

21.3 0.35 1.15 1.74 2.83 2.88 2.15 0.77 65.67

22.02 0.33 1.19 1.77 3.07 2.88 2.14 0.81 64.05

10 21.34 0.34 1.13 1.83 2.96 2.92 2.18 0.75 65.12
Prom. | 21.70 0.36 1.21 1.99 2.78 2.82 2.23 0.87 65.49
D;:t\/' 0.36 0.03 0.06 0.19 0.2 0.17 0.07 0.09 0.93

3.5.2.4 Homogenizado D) 4 h/pulg.

Finalmente la Figura 3.32 representa la tltima condicion del tratamiento térmico de

homogenizado. Esta condicién se determind asi para asegurar la homogenizacién de

composicion quimica, sin embargo el crecimiento de grano es muy grande y empobrece las

propiedades mecénicas del material a pesar de que el grado de segregacién en esta

condicion es la menor.

TvifP MOD 100X D
SEl MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 23.0 mm

Figura 3.32 Line scan del acero TWIP con adicion de Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de tratamiento térmico de

homogenizacion con 4 horas de permanencia por pulgada y analisis quimico del acero TWIP con adicién de

Cr-Ni-Mo-Cu en condicidn de tratamiento térmico de homogenizacién con 4 h/pulg.
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En la Tabla 3.7 se puede comprobar lo anterior, ya que las diferencias entre cada

uno de los valores de composicion quimica son menores que en las condiciones anteriores.

El elemento con menos variacion es el Al con tan solo 0.0314 puntos entre sus méas altos

valores y los mas bajos.

Tabla 3.7 Composicién quimica de la probeta d) 4 h/pulg.

Punto Mn Al Si C Ni Cu Cr Mo Fe

1 22.06 0.42 1.25 2.02 2.58 2.61 2.27 1.07 66.86

2 22.2 0.49 1.26 2.01 2.54 2.87 2.32 1.14 67.03
3 21.85 0.43 1.29 2.01 2.36 2.62 2.23 1.11 66.73
4 22.06 0.45 1.33 2.03 2.72 2.6 2.32 1.14 67.07
5 22.06 0.45 1.33 2.03 2.72 2.6 2.32 1.14 67.07
6 22.61 0.5 1.37 2.05 2.68 2.72 2.38 1.03 65.61
7 21.67 0.47 1.29 2.13 2.42 2.44 242 1.06 66.85
8 21.56 0.4 1.24 2.11 2.55 2.52 2.3 0.95 66.83
9 22.59 0.43 1.27 1.97 2.5 2.68 2.23 1.12 66.98
10 21.77 0.45 1.27 2.17 2.51 2.36 2.25 1 67.58
Prom. 22.04 0.44 1.29 2.05 2.55 2.60 2.30 1.07 66.86
DEe;tV. 0.35 0.03 0.04 0.06 0.12 0.14 0.06 0.06 0.49

3.5.3 Condicion de tratamiento termo-mecénico de laminacion en caliente.

3.5.3.1 Primera laminacion.

En la Figura 3.33 a) y b) se puede apreciar la direccion de laminacién y la
recristalizacion dinamica discontinua donde la formacion de los nuevos granos se da
alrededor de los granos alargados. También se pueden observar en c) y d) la presencia de
particulas precipitadas debido a la primera laminacién, ya que se indujo la energia
suficiente para fomentar la formacion de carburos, nitruros y sulfuros principalmente.
Finalmente en e) y f) con un acercamiento se puede distinguir que las particulas

precipitadas estan en algunos puntos triples.
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SE1 MAG 390 x WV 150KV WD 390 s

2
SEI MAGHI00 x HV! 15.0 KV WD- 25.0 mm r = “Jl 551 MAG. 5000 x HV. 150 KV WO- 350 men

Figura 3.33 Micrografias a diferentes escalas de la primera laminacién en caliente.

La Figura 3.34 muestra una particula precipitada. Por medio de un analisis quimico
puntual se caracterizd la composicion quimica del precipitado en cuestion y se determind
que pertenece a un AIN. La presencia de titanio es evidencia de contaminacién mientras
que por la concentracion de cobre podria tratarse del precipitado € de Cu que se muestra el
diagrama de fases en equilibrio. La recristalizacion dinamica y la formacion de precipitados
benefician las propiedades mecénicas, sin embargo estos beneficios solo se ven reflejados
si el tamafio de grano es homogeneo, la naturaleza y morfologia es importante de igual
manera ya que de los precipitados no tienen que provocar un empobrecimiento de un

elemento en particular.

Elemento | Porcentaje en peso
%

Al 42.9
N 53.4
Cu 1.3
Ti 2.6

SEI MAG: 5000 x HV: 15,0 kV WD: 25.0 mm

Figura 3.34 Microgréfia de nitruro de aluminio dentro de la matriz metalica del acero TWIP modificado.
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3.5.3.1.1 Mapeo quimico elemental.

La Figura 3.35 corresponde a la caracterizacion de una particula compleja por
medio del mapeo quimico. Aqui se puede observar la forma alargada de este precipitado, lo
que indica una interfaz semicoherente con la matriz. Todos los elementos de aleacion se
encuentran presentes, sin embargo los colores que corresponden al carbono y silicio son los
que mas iluminan la particula, de esta forma se puede deducir que la naturaleza de este
precipitado corresponde a un carburo de silicio, los cuales asocian una alta dureza al
material. Por otra parte el molibdeno al cual se le asocia al color azul marino, se encuentra
concentrado en la parte inferior de la particula, por lo que también podria tratarse de un
carburo de molibdeno, sin olvidar que la formacién de particulas complejas juega un papel
importante dentro de la teoria de nucleacién y crecimiento de precipitados. El cromo,

manganeso Yy cobre, se concentran enriquecidos a traves de la particula.

st MM c W NS NI
Mapping 7500X TWIP CR-NI-MO-CU 1 LAM QM
MAG: 7500 x HV: 15.0 KV WD: 25.0 mm f
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Si Ni Mo

Figura 3.35 Mapping de una particula compleja del acero TWIP con adiciones de Cr-Ni-Mo-Cu en condicion

de primera laminacion.

3.5.3.2 Segunda laminacion.

El objetivo de la segunda laminacion fue llegar a una reduccion de &rea total de
120%, aumentar la energia asociada y por ende llegar a un refinamiento de grano mayor y
mas uniforme, en la Figura 3.36 a) y b) se puede observar que el tamafio de grano es mas
homogeneo y la presencia de los granos recristalizados es mayor, las maclas de
deformacion y de recocido se hacen presentes en la mayoria de las micrografias tomadas.

TWIP CRANI-MO-CU LAM 2 . 100 un TWIP CR-NI-MQ-CU LAM 2 :
SEI MAG:200 x_HV: 15:0 KV WD: 28.0 mm &5 'SE ' MAG:.1800 x HV: 16.0 KV WD: 28.0 mrv

Figura 3.36 Micrografias a diferentes escalas de la segunda laminacidn en caliente.
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En la Figura 3.37 se muestra cinco diferentes particulas los cuales se analizaron

quimicamente de forma puntual como se observa en las Figuras 3.38-3.42.

Figura 3.37 Particulas precipitadas en un grano recristalizado de la segunda laminacion en caliente.

sesne

e i
" 1) Elemento | Porcentaje en peso
0,
%
g [ 2.2
N 7.8
S 23.1
Mn 53.3
Cu 4.8
Al 8.9

Figura 3.38 Particula compleja conformada de sulfuro de manganeso, nitruro de aluminioy fase CU.

el |
" 2)
“ Elemento | Porcentaje en peso
3 -n %
T C 4.4
- S 19.8
Mn 48.5
Fe 12.2
@ Cu 13.9

Figura 3.39 Particula compleja conformada de sulfuro de manganeso y fase CU.
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Elemento | Porcentaje en peso
4) o
(1]
N 13.3
% |, SEEmSSS 0 6.7
1 Al 17.3
‘ S 8.2
el cr 1.1
‘hbd L‘ Mn 22.5

- 3)

Elemento | Porcentaje en peso
%

§ S 26.6

i Mn 58.5

i | Cu 6.7

J]i‘ ‘> C 4.5

Figura 3.40 Particula compleja conformada de sulfuro de manganeso y fase CU.

Figura 3.41 Particula compleja conformada de sulfuro de manganeso, nitruro de aluminioy fase CU.

5) Elemento | Porcentaje en peso
%
| C 6.4
. - . N 26.3
i ' 0 9.7
Al 35.8
l ‘ S 1.8
L. | _=s Mn 6.1

Figura 3.42 Particula compleja conformada de sulfuro de manganeso, nitruro de aluminio.

La mayoria de los precipitados de esa zona corresponde a la misma naturaleza,
nuevamente el MnS y AIN se hacen presentes, y la razén es que su formacion se lleva a
cabo desde el bafio fundido, a muy altas temperaturas, es por ello que no se disolvieron
mediante tratamientos térmicos. Por otra parte la caracterizacion de precipitados de CU

puede complementarse por microscopia electrénica de transmision, ya que se detecta

minimamente mediante estas técnicas.
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3.5.3.2.1Mapeo quimico elemental.

La Figura 3.43 corresponde a un mapeo quimico de una particula precipitada en la
segunda laminacion en caliente. De nuevo, se puede observar que los colores que se
resaltan son nitrogeno, aluminio, azufre, manganeso y cobre, dando lugar a AIN, MnS y
Cu-¢. Durante el proceso de laminacién se lleva a cabo un reacomodo atémico debido a la
difusion por las altas temperaturas y la reduccion de &rea y la induccion de energia para que
se fomente la recristalizacion y la formacién de segundas fases. Sin embargo, el exceso de
la formacion de particulas precipitadas y el tamafio de grano bimodal, representan
problemas para las propiedades mecanicas y su falta de homogeneidad entre una zona y
otra, lo cual ocasiona un decremento las propiedades del material TWIP modificado. Es por
ello que requiere un tratamiento posterior de solubilizado y asi disolver la mayoria de las

particulas y que regresen a la matriz en solucion solida.

-

S ’

L s MEMESEDG NN
4pm | Mapping TWIP CR-NI-MO-CU LAM 2 4pum
=1 | MAG:6000x HV: 15.0 kv WD: 28.0mm T

» < "
TWIP CRANLMOCULAM 2

|MAG: 6000 x HV: 15,0 KV WD: 28.0 mm
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Figura 3.43 Mapping de una particula compleja del acero TWIP con adiciones de Cr-Ni-Mo-Cu en condicién

de segunda laminacion.

3.5.4 Condicién de tratamiento térmico de solubilizacion.

En la Figura 3.44 se muestran las micrografias tomadas con el microscopio
electronico de barrio a 100x donde se observa el crecimiento de grano que se obtuvo por el
tratamiento térmico de solubilizado. A pesar que el objetivo principal de este tratamiento es
la disolucion de carburos, en especial los precipitados que son afines con el Cr para evitar
una sensibilizacion del material frente a la corrosion, el crecimiento de grano fue inevitable
frente a la exposicion de las altas temperaturas durante el tratamiento térmico. El tamafio de
grano promedio de esta condicién ronda las 200 um y es de gran importancia porque

repercute directamente en las propiedades mecanicas del material.
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TWIP CR-NJ-MO-CU SOL. - | TWIP CR-NI-MO-CU SOL

SEIMAG: 100 x HV;48.0 kV. WD: 28.0.mm - < T L SEI MAG: 100 x HV: 1.0 KV WD:28.0 mm

L

TWIP CRNI-MO-CU SOL / ; : TWIP CR-NI-MO-CL SOL
SEI MAG: 100 x HV: 16,0 kV WD; 28.0 mm ' | | SEI MAG: 100 x HV: 15.0 KV WD: 28.0 mm

Figura 3.44 Micrografias del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de tratamiento térmico de solubilizado
a 100x.

Se realizd una extensa revision bibliografica a cerca de las temperaturas de
tratamientos térmicos de solubilizado en aceros TWIP, en el cual se concluyd que la
temperatura promedio rondaba los 1150°C, temperatura que fue elegida para realizar este
tratamiento, sin embargo con la ayuda de JMatPro y los diagramas de equilibrio del
material bajo estudio TWIP —Cr-Ni-Mo-Cu (ver Figura 3.2) indica que la formacion de
carburos empieza a los 820°C. Es decir que realizar el tratamiento térmico a 850°C pudiera
ser una opcion viable para asegurar la disolucion de carburos y evitar un crecimiento de
grano prominente, sin embargo se requerira de tiempo extremadamente largo.

Zhang y col. [61], estudiaron la variacion en el tamafio del grano en funcion de los
parametros de recocido que se muestra en la Figura 3.45. Se revela que el grano de la
matriz en el acero TWIP de Fe-22Mn-0.5C crece obviamente a medida que aumenta la
temperatura de recocido. Ademas, la velocidad de crecimiento de los granos recristalizados
en la muestra recocida a 850°C y 950°C es mucho mayor que la de 650°C y 750°C. Para un
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tiempo de recocido dado, el tamafio de grano de la muestra aumenta constantemente a

medida que aumenta la temperatura de recocido.

= G50 °C v ® 5min =
e THD"C | & 10 min
{a} A& B50°C - 1 [b] & 15 min X
5_.1-: . v 850°C g e v 20 min
= 7
8 = o § v ®
Bh . Bl
W A
30 LRt
E v i 'g ™ "
.-g 2 : g 2
. &
54 & < = 15- e ol
L] L 4
] ] = & -
T T T T I‘ T T T
0 15 20 650 750 A& @50
Tiempo de recocido (min) Temperatura de recocido (°C)

Figura 3.45 Variacién del tamafio de grano en funcién del tiempo de recocido en un acero TWIP Fe-22Mn-

0.5C. a) tiempo de recocido, b) temperatura de recocido [61].

Kang y Jung reportaron que hay una temperatura de engrosamiento durante el
proceso de recocido del acero TWIP austenitico, por encima de la cual el grano crece mas
rapidamente [62]. Para el acero TWIP Fe-18Mn-0.6C-1.5Al en esa investigacion, la
temperatura de engrosamiento es de aproximadamente 840°C. Yuan y Chen [63] analizaron
la evolucion del tamafio de grano del acero TWIP Fe-25Mn-3Cr-3Al-0.3C a diferentes
temperaturas de recocido. Vieron que los granos recristalizados se vuelven mucho mas
gruesos a partir de 900°C. Saleh y Gazder [64] observaron la evolucion de la
microestructura del acero TWIP Fe-24Mn-3AI-2Si-1Ni-0.06C durante el recocido. Se
confirmd que el engrosamiento del grano en la matriz recristalizada se vuelve obvio cuando
se recoce a 850°C. En este estudio, los granos recocidos de acero Fe-22Mn-0.5C TWIP
comienzan a crecer mas rapidamente a partir de 850°C. Se puede inferir que debe haber una
temperatura de engrosamiento entre 750 y 850°C para el acero Fe-22Mn-0.5C TWIP en
esta situacion investigada. Este resultado también esta de acuerdo con las conclusiones
obtenidas por Kang y Jung [62], y Saleh y Gazder [64, 65]. La muestra recocida a 950°C
con granos mas grandes muestra una evolucion de tension-deformacion similar a la
recocida a 850°C durante un cierto tiempo de recocido. Este fendmeno también fue

observado por Kang y Jung [62, 66], Rahman y Vorontsov [67], Dini y Ueji [60, 68]. La
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ley de Hall-Petch puede explicar que la muestra esta influenciada linealmente por la raiz

cuadrada del tamafio del grano. Aunque los tamafios de los granos son mayores en la
muestra recocida a 950°C que a 850°C, las raices cuadradas en estos dos casos no presentan

una diferencia tan grande.

En la Figura 3.46 a), b) y c) se observa la formacién de maclas de recocido durante
el tratamiento térmico de solubilizacién. En d) se puede observar una particula precipitada
de morfologia interesante en medio del limite de macla, en €) y f) se puede apreciar un
acercamiento del interior de la macla donde se puede observar pequefias lineas, las cuales

indican las direcciones caracteristicas de maclado.

Figura 3.46 Formacion de maclas de recocido durante el tratamiento de solubilizacion.

En la Figura 3.47 a), b) y c) se puede observar tres lineas que estan en el limite de
grano y continuan a lo largo del mismo. Estas lineas no deben confundirse con lineas de lija
ya que la simetria que tienen y al estar presentes justo en las fronteras de grano indican que
pertenecen a un tipo de fendmeno metallrgico que se llevo a cabo por la difusion de los
atomos a altas temperaturas y/o durante el enfriamiento posterior al tratamiento térmico. En

d), e) y f) nuevamente se hizo un acercamiento al punto triple y la formacion de estas
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pequefas lineas con orientacion bien definida, reiterando que puede estar influenciada por

las direcciones cristalograficas y direcciones preferenciales de crecimiento.

Figura 3.47 Punto triple y la formacién de maclas de recocido.

La Figura 3.48 corresponde al mapeo quimico elemental de una particula posterior
al tratamiento térmico de solubilizado. La naturaleza de la misma pertenece a una particula
compleja de AIN, MnS y fase CU-e. En todas las etapas de acondicionamiento
microestructural se encontraron este tipo de particulas. Cabe mencionar que posterior al
tratamiento de solubilizacién, la cantidad de particulas disminuyd considerablemente,
sobretodo en comparacion de la etapa de laminacién en caliente, sin embargo como se ha
mencionado con anterioridad, las particulas que se forman a altas temperaturas (estado
liquido) son practicamente imposibles de disolver por tratamientos térmicos, ya que
dificilmente se pueden alcanzar esas temperaturas sin llegar a fundir el material, para evitar
este tipo de particulas es necesario realizar la fundicion al vacio y disminuir los contenidos
deNyS.

No se encotraron carburos de cromo, lo cual es un buen indicio para evitar la
sensibilizacion del sistema y poder conservar sus propiedades anticorrosivas del acero
TWIP bajo estudio.
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st M@ M cu M S
Mapping TWIP CR-NI-40-CU SOL 6 pm
MAG: 4000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm T B T

Figura 3.48 Mapping de una particula compleja del acero TWIP con adiciones de Cr-Ni-Mo-Cu.

3.6 Caracterizacion estructural.

La Figura 3.49 presenta los difractogramas para todas las condiciones de
acondicionamiento microestructural del acero TWIP. Los difractogramas muestran que
todas las muestras pertenecen a la fase austenita. Es importante resaltar que los tratamientos
térmicos y termo-mecanicos realizados no ocasionaron transiciones de fase, esto es debido
a que a pesar de que el Cr es estabilizador de la fase ferritica, el sistema es compensado con
el Ni y Cu (estabilizadores de la fase austenitica). En los diferentes difractogramas
realizados en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu para todas las condiciones de

acondicionamiento microestructural se encontré que la fase Unica existente es la austenita-
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FCC siendo el pico de mayor intensidad el de los indices cristalograficos (111). En ningun
caso se encontro la presencia de transformaciones de fase, lo cual es un indicativo de que la
austenita es muy estable en cualquiera de las condiciones térmicas sometidas. Se
encontraron también los picos caracteristicos de la austenita (111) vy, (200) vy, (220) v, (311)
vy (222) vy para la fase FCC.
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Figura 3.49 Difractogramas integrados de todas las etapas de acondicionamiento microestructural.

En muchos trabajos de investigacion de distintos aceros TWIP hacen referencia a la
posible transformacién martensitica. Sin embargo, por la energia de falla de apilamiento
que presenta el acero TWIP bajo estudio, se encuentra en el limite superior, tomando en
cuenta que el rango para que se de el mecanismo de maclas de deformacién se encuentra
entre 25y 60 mJ/m? y por debajo de este valor, se fomenta el efecto TRIP, es improbable
que se lleve a cabo dicha transformacion. Dumay y col. [69] consideran necesario un
enfoque en el disefio de las aleaciones TWIP, donde se pueda predecir la dependencia de la

EFA de la temperatura y composicion quimica, a fin de ajustar la aleacion a sus
condiciones de servicio.
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3.7 Caracterizacion mecanica.
3.7.1 Microdureza Vickers.

3.7.1.1 Condicion de colada.
En la Figura 3.50 se muestra la evolucion de la microdureza del acero TWIP
modificado en la condicion de colada. Se observa una disminucion de la dureza a medida

que el espesor del escalon va en aumento.

[ —u— Microdureza Vickers ]

240 -
230 -+

220 -

E - --\--\-\"'\-\ v
“-\-\H\\
210

200 - B \ \I

160 H

Microdureza Vickers (HV)

1L L L L L L L L e s
5 11 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60O

Espesor del escalon {mm)

Figura 3.50 Variacién de la microdureza Vickers en funcidn de las distintas velocidades de enfriamiento.

Aunque los elementos aleantes que se introducen en la red, tienen la finalidad de
formar finos carburos, nitruros o carbonitruros en suficiente cantidad para aumentar el
limite elastico por endurecimiento por precipitacion y los mecanismos alternativos de
endurecimiento implican el refinamiento del grano y el endurecimiento por precipitacion
mediante microaleacion, influyen otras variables en las propiedades mecéanicas, como en
este caso, las variaciones de las velocidades de enfriamiento. Sin embargo, un mecanismo
atipico de envejecimiento de deformacion dinamica y la aparicion de mecanismos de
deformacion secundarios al deslizamiento de la dislocacion puede modificar estos valores

en funcion del tiempo aun completamente solidificado [9].
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La variacion de la microdureza coincide con los resultados esperados, la tendencia
de la curva en descenso esté relacionada con la velocidad de solidificacion. A medida que
crece el espesor del escalon, la solidificacion se hace mas lenta provocando que el tamafio
del eje dendritico crezca. Es por ello que la dureza disminuye, mientras que es mayor en el
escalén mas pequefio.

3.7.1.2 Condicion de tratamiento térmico de homogenizacion.
La Figura 3.51 presenta la microdureza en funcion del tiempo de permanencia
durante el tratamiento térmico de homogenizado.
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Figura 3.51 Microdureza Vickers en funcion del tiempo de permanencia.

En esta grafica se aprecia el maximo de dureza que se puede alcanzar, es cuando el
tamafio de grano es mas pequefio, es decir, cuando el tiempo de permanencia es el mas
corto (1 h/pulg). Cuando el tamafio de grano es mas pequefio, hay mas limites de grano, por
ende, el desorden del sistema es mayor y de esta forma tiene mayor resistencia a la
penetracion. La condicion que mantiene una mejor una relacion entre tamafio de grano y
dureza es la condicion de 2 h/pulg.

En la Figura 3.52 se muestra el perfil de micro-durezas tomadas 6 meses después el

tratamiento térmico de homogenizado. En este se demuestra que los valores de ambas
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tomas son muy similares, la desviacion estandar es grande sin embargo, el valor promedio
sigue siendo practicamente el mismo que en la primera toma, lo cual descarta la posibilidad

de envejecimiento natural.
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Figura 3.52 Microdureza Vickers en funcion del tiempo de permanencia 6 meses después de la primera toma.

El endurecimiento por precipitacion por envejecimiento natural se basa en los
cambios de la solubilidad de sélido a temperatura ambiente por un tiempo prolongado para
producir particulas finas de una impureza de fase, que impiden el movimiento de
dislocaciones o defectos a través de la estructura del cristal. Dado que las dislocaciones son
a menudo los operadores dominantes de la plasticidad, esto sirve para endurecer el material.
Las impurezas desempefian la misma funcion que los refuerzos en los materiales
compuestos reforzados y en el caso particular del acero TWIP la formacion de carburos,
carbonitruros, nitruros entre otros son en parte responsables del endurecimiento que
presenta el material. El incremento de la dureza en las piezas tratadas térmicamente puede

ser el primer indicio para poder determinar si este fendmeno esta presente en el sistema.
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3.7.1.3 Condicion de tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente.
En la Figura 3.53 se ilustra la dureza con su respectiva variacion estandar de la

primera y segunda laminacion. El incremento de la dureza es obvio en la segunda
laminacion. El aumento de la dureza entre la primera y segunda laminacion se debe a que la
recristalizacion dindmica fue mayor en la segunda laminacion, la mayor cantidad de granos
recristalizados y la homogenizacion de los mismos dio lugar a una mayor dureza en la
segunda laminacion.
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Tratamiento termo-mecanice de laminacion en caliente

Figura 3.53 Microdureza Vickers primera y segunda laminacién.

3.7.1.4 Comparativa de todas las condiciones de acondicionamiento microestructural.
La Figura 3.54 muestra la variacion de la microdureza Vickers a través del proceso
de acondicionamiento microestructural. Se aprecia muy claramente el comportamiento en
funcion de los diferentes tratamientos térmicos y termo-mecanicos realizados en el material
TWIP Cr-Ni-Mo-Cu. En la etapa de solidificacion (55 mm de espesor) obtuvieron los
valores de microdureza mas bajos con un promedio de 180 HVsoco. Por su parte, el
tratamiento térmico de homogenizado elevo su dureza a un promedio de 225 HVsoo, en esta
etapa el principal objetivo era destruir la estructura dendritica y disminuir la segregacion

mediante la exposicion a altas temperaturas, provocando el crecimiento de tamafio de grano
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y por ende una baja dureza. Para el refinamiento de grano se hizo el tratamiento termo-
mecénico de laminacion en caliente donde se alcanzaron los maximos valores de dureza
con un promedio de 300 HVs00 Yy 450 HVsoo durante la primera y segunda laminacion,
respectivamente. Sin embargo, durante el tratamiento térmico de solubilizado decayeron
drasticamente los valores alcanzados por el desmedido crecimiento de grano llegando a un
valor final de 275 HVsoo.
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Figura 3.54 Microdureza Vickers de todas las condiciones de acondicionamiento microestructural.

3.7.2 Ensayo de traccién uniaxial.
La Figura 3.55 presenta las curvas esfuerzo-deformacién ingenieril del acero TWIP

Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de solubilizado, la Gltima etapa del acondicionamiento
microestructural. Esta condicion obtuvo un tamafio de grano promedio de 200 um y una
micro-dureza Vickers de 265 HVsoo. De los ensayos realizados, se elimind el ensayo
namero 4 debido a que la probeta presentd defectos de porosidad, lo que indujo la rotura
prematura del material por ende, dichos resultados no fueron incluidos con el resto de los
ensayos. El resto de las probetas muestran el mismo comportamiento y se encuentran

dentro de los parametros de resistencia y elongacion de aceros TWIP.
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Figura 3.55 Diagrama esfuerzo-deformacidn ingenieril del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de

solubilizado.

A escala atomica, la deformacion elastica macroscopica se manifiesta como
pequefios cambios en el espaciado interatomico y los enlaces interatdbmicos son estirados.
Por consiguiente, la magnitud del mddulo de elasticidad representa la resistenciaa la

separacion de los &tomos contiguos, es decir, a las fuerzas de enlace inter-atomicas.

Se ha aceptado ampliamente que la propiedad mecéanica de un acero TWIP depende
en gran medida de la microestructura y el tamafio del grano, que esta estrechamente

relacionado con el laminado y el tratamiento térmico realizado.

Lan y col. [61] estudiaron la variacion en las propiedades de traccion del acero Fe-
22Mn-0.5C TWIP con respecto a la temperatura de recocido se muestra en la Figura 3.56
se muestra que la resistencia a la traccion y el médulo de elasticidad disminuyen a medida
que aumenta la temperatura de recocido, mientras que el alargamiento total aumenta. El

cambio mas obvio en estas propiedades del acero Fe-22Mn-0.5C se ubica entre 750 y
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850°C. A diferencia de lo anterior, la variacion en el producto de la resistencia a la traccion
y el alargamiento total contra la temperatura esta relacionada con el tiempo de recocido. En
el caso de 5 min y 10 min, el producto de la resistencia a la traccién y el alargamiento total
aumenta principalmente a medida que aumenta la temperatura. Pero para los otros dos

casos, varia en la tendencia opuesta.
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Figura 3.56 Propiedades mecanicas en funcion de la temperatura de recocido: a) médulo de elasticidad, b)

resistencia a la traccién, c) elongacion total y d) producto de resistencia total y elongacion [61].

En la Figura 3.57 se muestra que la resistencia a la traccion y la resistencia a la
traccion disminuyen principalmente a medida que aumenta la temperatura de recocido,
mientras que el alargamiento total aumenta en gran medida. La disminucion en el esfuerzo
de ingenieria de las muestras recocidas a 750°C y 850°C se presenta durante todo el
proceso de deformacion plastica. Se infiere que esto deberia estar relacionado con el

cambio repentino en la microestructura o el tamafio de grano del presente acero TWIP.

115




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero %

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

1200 1200 4

G50 C-5min N B50°C-10min
Ar::_r’_\.. {a) AM"' {b] & L
1] 1]
& &
=L g o g
i T
5 o0 950°C-Smin & 600- 950°C-10min
Br) B
g H
E 400 - E 400 -
L
b= &
[z] 200 - A 200 ]
W20 3 4b s 60 F0 80 o W MW 46 5 e T MO
Deformacion ingenierl {%4) Deformacion ingenierl {(%4)
1200 - 1200 -
B507C-15min B50°C-20min
] © o] @ 7
= &y
- i) €. oo
! B
E I E
o 950°C-15min B ] 950°C-20rmin
H H
E 200 g 400 4
L i
b b=
(] 200 (1] 200 4
] 1 v v r v v v . o . - . - - - - .
W .20 3040 50 60 YO 80 i W .2 M 40 S5 To 80
Deformacion ingenieril (%) Deformacion ingenieril (%)

Figura 3.57 Diagramas esfuerzo-deformacion ingenieril de un acero TWIP Fe-22Mn-0.5C a diferentes

temperaturas de recocido: a) 5 min, b) 10 min, ¢) 15 min y d) 20 min [61].

Kang y Jung [66] midieron la propiedad de traccién del acero TWIP Fe-18Mn-0.6C-
1.5Al con diferentes tamafios de grano. Las resistencias a la traccion de ingenieria y las
elongaciones totales son 1000 MPa y 60%, 900 MPa y 62%, y 810 MPa y 74% para las
muestras con tamafios de grano promedio de 2 pum, 10 um y 50 um, respectivamente. En el
estudio de Rahman y Vorontsov [67], la resistencia a la traccidn y el alargamiento del acero
TWIP Fe-15Mn-2Al-2Si-0.7C con tamafios de grano promedio de aproximadamente 0.7
pm, 4.3 pm, 10 pum, 45 pym y 84 pum son 1160 MPa y 55%, 1100 MPa y 52%, 960 MPa y
66%, 840 MPa y 64%, 780 MPa y 68%, respectivamente. Esta claro que sigue bastante bien
la ley de Hall-Petch. A medida que aumenta el tamafio de los granos de 8.8 um a 57.4 um,
la resistencia a la cedencia disminuye de 420 MPa a 286 MPa y la resistencia a la traccion

disminuye de 1050 MPa a 897 MPa, mientras que el alargamiento total aumenta de 58% a
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75%. Dini y Ueji [60, 68] realizaron una investigacion sobre el efecto del tamafio de grano
en la deformacion por traccion del acero Fe-31Mn-3Al-3Si TWIP. Encontraron que la
variacion en la resistencia y el alargamiento de la muestra respecto a la raiz cuadrada del
tamafo de grano estaban en una relacion lineal. El refinamiento del grano conduce al
aumento de la resistencia a la traccion, pero provoca una disminucion de la ductilidad del
acero TWIP debido a la prevencion del maclaje. Por el contrario, el grano grueso esta a
favor del maclaje y la deformacion pléstica, pero a costa de la pérdida de resistencia. Con el
fin de obtener una buena combinacion de resistencia y ductilidad para el acero TWIP Fe-
Mn-C (-Al), se recomienda preferentemente el tamafio de grano dentro de 10-30 um en el

que se encuentra el equilibrio entre el producto de resistencia y ductilidad.

En la Figura 3.58 se ilustra el diagrama esfuerzo deformacion real del acero TWIP
Cr-Ni-Mo-Cu bajo estudio en condicion de solubilizado. La curva esfuerzo real-
deformacion real, muestra realmente lo que sucede en el material. En este caso que es un
material ddctil sometido a tensién, éste se hace inestable y sufre estriccion localizada
durante la dltima fase del ensayo y la carga requerida para la deformacién disminuye
debido a la reduccion del érea transversal, ademas la tension media basada en la seccion
inicial disminuye también produciéndose como consecuencia un descenso de la curva
esfuerzo-deformacién después del punto de carga maxima. Pero lo que sucede en realidad
es que el material continta endureciéndose por deformacion hasta producirse la fractura, de
modo que la tensién requerida aumenta para producir mayor deformacion. A este efecto se
opone la disminucién gradual del area de la seccion transversal de la probeta mientras se
produce el alargamiento de tal modo que la estriccion comienza al alcanzarse la carga

maxima.
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Figura 3.58 Diagrama esfuerzo-deformacidon verdadera del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de

solubilizado.

En la Tabla 3.8 se concentra la informacion mas relevante obtenida de este ensayo.
Se puede observar que la probetal supera los 1180 MPa de resistencia méaxima, mientras
que seguido de una resistencia de 1154 se encuentra la probeta 2, finalmente el ensayo 3
con 1140 MPa de resistencia maxima. Estos valores se encuentran dentro de los resultados
esperados para un acero TWIP, lo que corrobora que la adicién de Cr-Ni-Mo-Cu no solo no
desestabiliz6 la fase austenita para la formacion de maclas de deformacion, adicional los
valores arrojados por la caracterizacion mecanica son sumamente favorables para su
aplicacion 6ptima, incluso con un mejor control sobre el tamafio de grano, se pueden

superar los valores obtenidos en los ensayos de traccion.

Tabla 3.8 Valores derivados de las curva esfuerzo-deformacion verdaderas: esfuerzo de
cedencia maximo, esfuerzo maximo y porcentaje de alargamiento del acero TWIP Cr-Ni-

Mo-Cu en condicion de solubilizado.
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Esfuerzo a la Esfuerzo %
Acero ) ) _
cedencia MPa | méximo MPa | Alargamiento
TWIP mod. 1 413 1187 46%
TWIP mod. 2 435 1154 43%
TWIP mod. 3 433 1141 42%
Promedio 427 1160 43.6%
Desviacion Est. 12.16 23.71 2.08

3.7.2.1 Fractografia.
En la Figura 3.59, se muestran las micrografias de las superficies fracturadas

posterior al ensayo de traccion en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de
solubilizado. Fueron tomadas con el microscopio electronico de barrido (MEB). En la
imagen a) se ilustra la fractura a 20x, lo que permite apreciar de forma general el modo de
fractura ductil, tipica en aceros TWIP. El arranque de material provoco desgarramiento del
acero y por ende la formacion de los hoyuelos que se alcanzan a apreciar a 500x, 1500x y
3500x. Atomicamente, la deformacidn plastica asocia la rotura de los enlaces entre atomos
vecinos y a su vez, un reacomodo con nuevos atomos vecinos debido a que existe un gran
numero de atomos que se deslizan. Al eliminar la tensién no es posible que regresen a sus

posiciones originales.

La apariencia de las superficies de fractura de estos aceros fue consistente con una
fractura ductil por coalescencia de particulas. Especificamente, se observaron superficies de
fractura con hoyuelos con inclusiones visibles dentro de algunos de los hoyuelos. El

analisis SEM-EDS revel6 que se trata de inclusiones no metalicas como AIN y MnS.

Estas inclusiones son menos deformables que la austenita. Por lo tanto, son
propensos a la fractura. La coalescencia de las cavidades formadas por estos procesos
puede dar lugar a una fractura antes del encuellamiento. La Figura 3.59 muestra hoyuelos
equiaxiales asociados con una particula pequefia, que desempefia un papel clave como un
sitio de iniciacién de micro-huecos en el curso de la fractura ddctil. La apariencia de la

superficie de fractura es similar a la reportada por Hamada et al. [22]. La fractura ductil
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prematura de los aceros TWIP, con poco o ningun cuello post uniforme, se atribuyd

originalmente a grandes inclusiones.

_— _ :
TWIP CR-NI-MO-CU FRACT 4 1000 pm TWIP CR-NI-MO-CU FRACT 2
SEl MAG: 20 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm | | SEI MAG: 500 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm

4
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TWIP CR-NI-MO-CU FRACT 2 TWIP CR-NI-MO-CU FRACT 2
SEl MAG: 1000 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm SEl MAG: 3500 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm

Figura 3.59 Iméagenes de la zona de fractura posterior a los ensayos de traccion realizados en el acero TWIP
Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de solubilizado en el microscopio electronico de barrido a) 20x aumentos, b) 500x

aumentos, ¢) 1000x aumentos y d) 3500x aumentos.

3.7.2.2 Exponente de endurecimiento por deformacion “n” y curvas de
endurecimiento.
La curva de tensién-deformacion de los materiales metalicos se describe a menudo

por medio de una expresion matematica simple. Este enfoque permite tratar el
comportamiento posterior al rendimiento mediante un conjunto de pardmetros, lo que
permite una caracterizacion mas sistematica del material y la ejecucién de estudios
paramétricos a través del modelado de elementos finitos. La mayoria de las ecuaciones de
esfuerzo-deformacion ampliamente utilizadas tienen un nimero limitado de pardmetros del
modelo, debido a razones de simplicidad. Sin embargo, esto restringe la posibilidad de

representar con precision formas complejas de curvas de endurecimiento por deformacion.
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Existe abundante literatura sobre metales que tienen dos etapas distintas de comportamiento
de endurecimiento por deformacién. Debido a su simplicidad inherente, las formulas de
tension-tension utilizadas con mas frecuencia no logran describir este fendomeno, o al

menos muestran limitaciones al intentarlo [70].
Las ecuaciones implementadas se resumen en la Tabla 3.9.

Tabla 3.9 Ecuaciones de Hollomon, Ludwik, Crussard-Jaoul, y Swift.

Autor Ecuacion
Hollomon o = Kye™ )
LUdWlk 0 = 0y + KLEnL (6)
do 7
Crussard-Jaoul log (E) = log(K,n;) + (n, — 1)log(e) )
Swift 0 = Ks(e + &)™ @)

(0:esfuerzo erdadero; €: deformacion verdadera)

3.7.2.2.1 Modelo de Hollomon.
En 1945, Hollomon apunt6 a una mayor simplicidad al eliminar el pardmetro o, de la

ecuacion de Ludwik, que arroja lo siguiente expresion de dos parametros Kyny:

o = Kye ()

La aplicabilidad de esta ecuacién a una curva experimental puede investigarse
trazando los datos de tension-deformacion en un doble diagrama logaritmico. Si la ecuacion
de Hollomon es respetada, este diagrama muestra una linea recta, desde donde Ky y ny se

puede determinar "analisis de Hollomon":

log(o) = log(Ky) + nylog(e) )

Dado que la ecuacion de Hollomon puramente empirica tiene solo dos parametros, a
menudo se ha descrito como demasiado simplista para describir el comportamiento de

rango completo de algunos metales. De hecho, una buena aproximacion parece restringida
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reconocido por Hollomon en su articulo original [70].

zona pléastica del diagrama esfuerzo-deformacion acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién
de solubilizado. Como se ha indicado anteriormente, el modelo de Hollomon simplifica la

ecuacion, por ende su ajuste representa el més bajo de todos los modelos con un valor R? de

En la Figura 3.60 se muestra el ajuste mateméatico del modelo de Hollomon en la

0.64, 0.53 y 0.54 respectivamente para cada ensayo.

principalmente al area de grandes deformaciones plasticas. Esto fue, de hecho, ya
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Figura 3.60 Ajuste matematico del modelo de Hollomon en la zona pléstica del diagrama esfuerzo-

deformacion acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de solubilizado.

3.7.2.2.2 Modelo de Ludwik.
Ludwik propuso un primer modelo cominmente utilizado para el comportamiento

de tensién-tensién. Sugirié una relacién empirica en la forma de:
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o=o0y,+ K, g™ (6)

Aqui, o representa la tension real y € la deformacion real (logaritmica). gy, K; Y n;,

son tres parametros del modelo [70].

La Figura 3.61 muestra aplicacion de este modelo matematico que se realizo a los 3
ensayos de traccion en la zona pléstica del diagrama esfuerzo-deformacion real mediante el
software Origin 8. El ajuste que se obtuvo con este modelo fue coeficiente de
endurecimiento “n” 0.855, 0.854, 0.827 y los tres ensayos mostraron un ajuste R* de
0.9998. Es decir, el modelo de Ludwik presenta un excelente ajuste matematico para el
calculo del coeficiente de endurecimiento “n”, por ende el resultado que arroja es

sumamente fiable para el material bajo estudio en esta investigacion.
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Figura 3.61 Ajuste matematico del modelo de Ludwik en la zona plastica del diagrama esfuerzo-deformacion

acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de solubilizado.
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3.7.2.2.3 Modelo C-J.
Crussard y Jaoul identificaron la posibilidad de determinar los pardmetros de

endurecimiento por deformacién K; y n; en un diagrama doble logaritmico que expresa la
derivada de la deformacion con respecto a la tension frente a la tension (el llamado "analisis
diferencial C — J"). De hecho, la curva de o — € experimental sigue la ecuacion de Ludwik
[70].

d
log (d_D = log(K,n,) + (n, — Dlog(e) "

La Figura 3.62 representa las graficas obtenidas del ajuste matemético del modelo
de C-J en la zona pléstica del diagrama esfuerzo-deformacion acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en
condicion de solubilizado. Con este ajuste es posible observar la activacion y propagacion
del mecanismo de endurecimiento, es este caso las distintas zonas indican el inicio de la
formacion de maclas hasta llegar a un punto de ablandamiento y posteriormente llegar a la
recuperacion dindmica. Es por esta razon que se alcanzan a distinguir perfectamente las 3
zonas de cambio, el ajuste matematico se realizd en la zona primera y Gltima donde obtuvo
los valores de “n” para el primer ensayo de 0.42 y 0.6, para el segundo ensayo de 0.41y

0.55, por ultimo el tercer ensayo con valores de 0.45 y 0.58 para cada zona
respectivamente. Estos valores tienen un ajuste R? promedio de 0.97.
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804 = Coeficiente de endurecimiento "n" 3
W Zonas de ajuste
h‘
[
SN
7.8 - s\
o 781
©
j=2]
=]
—
7.4 4
n
]
i
m
7.2 4 n
L]
n
7.0 . T . | " T : T
-3.0 -25 2.0 -1.5 -1.0
Log de

Figura 3.62 Ajuste matematico del modelo de C-J en la zona pléstica del diagrama esfuerzo-deformacion

acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicidén de solubilizado.

3.7.2.2.4 Modelo de Swift.
Swift propuso otra ecuacion, introduciendo un parametro &,, que puede explicar una

posible tension previa [70].

o= Ks(e+ gy)™s (8)

La Figura 3.63 ilustra el ajuste matematico del modelo de Swift en la zona plastica
del diagrama esfuerzo-deformacion acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de
solubilizado. ElI modelo de Swift al igual que el modelo de Ludwik mostrado
anteriormente, obtuvo excelentes resultados en sus valores de ajuste “R®”, sin embargo su
coeficiente de endurecimiento “n” obtuvo valores por debajo del modelo de Ludwik al

alcanzar 0.87, 0.77 y 0.77 en cada uno de los ensayos respectivamente.
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Figura 3.63 Ajuste matematico del modelo de Swift en la zona plastica del diagrama esfuerzo-deformacion

acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de solubilizado.

Una limitacién de las leyes constitutivas mencionadas anteriormente es su

incapacidad para describir con precision el comportamiento elastico- lineal.

No todos los metales muestran un comportamiento lineal, una curva de esfuerzo-
deformacion experimental a menudo tiene una forma bilineal en una 0 mas de estas
parcelas. Dicho comportamiento, consiste en dos fases distintas e independientes y se dice
que el material exhibe un endurecimiento por deformacién de dos etapas o0 un
comportamiento “doble-n". Segun el conocimiento de los autores, se ha observado un
endurecimiento por deformacion en dos etapas en varios tipos de acero, aceros inoxidables
y algunos otros metales y aleaciones. Sin seguir discutiendo la naturaleza del

comportamiento del "doble n", se puede concluir que una amplia variedad de materiales
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metalicos exhibe claramente este fendmeno. A pesar de la abundancia de materiales que se

avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu

han encontrado que se endurecen en dos etapas, los esfuerzos que se han realizado para
describir estos metales o aleaciones con mayor precision parecen bastante modestos [70].

En la Tabla 3.10 se resume la informacién obtenida de cada uno de los modelos
matematicos ajustados a la zona plastica del diagrama esfuerzo-deformacion real del

ensayo de tension en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu.

Tabla 3.10 Valores del coeficiente de endurecimiento “n”, su maxima resistencia obtenida

y ajuste matematico de los modelos de Hollomon, Crussard-Jaoul, Swift y Ludwik.

Ensayo Estado Hollomon Crussard-Jaoul
n K (MPa) R’ n K (MPa) R’
1 Completo | 0.64 1983 0.998
I 0.42 1583 0.993
1 0.6 665 0.966
2 Completo | 0.53 1835 0.994
| 0.41 1453 0.974
11 0.55 631 0.952
3 Completo | 0.54 1848 0.995
| 0.45 1350 0.996
] 0.58 598 0.968
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Swift Ludwik

n K (MPa) £ o(MPa) R® n K (MPa) R®
0.87 | 2090 437 0.9997 0.855 2005 0.9998
0.77 | 1994 448 0.9995 0.854 1887 0.9998
0.77 | 1997 440 0.9998 0.827 1875 0.9998

3.7.2.3 Maclas de deformacion.
Es bien sabido que la capacidad de endurecimiento por deformacion generado en los

aceros TWIP se debe principalmente a la formacion de maclas inducidas por deformacion,
las cuales reducen gradualmente la distancia efectiva de deslizamiento de las dislocaciones,
lo que da como resultado el “efecto Hall-Petch dinamico” [9]. La Figura 3.64 muestra la
generacion de maclas de deformacion en las probetas sometidas al ensayo de tension en el
acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de tratamiento térmico de solubilizado. La
formacion de las maclas se dio dentro del interior de los granos de la matriz austenitica,
donde adicionalmente se puede observar un alargamiento de los granos en direccion de la
aplicacion de la fuerza de traccion, la cual es mayor cercana a la zona de fractura y
disminuye a medida que se aleja. La relacion que existe entre cantidad de maclas est4 en
funcién del grado de deformacion, es por ello que hay mayor intensidad de maclas en la
zona préxima a la fractura que en el resto de las zonas. Adicionalmente, la velocidad de
endurecimiento por deformacion del acero TWIP, esta relacionada con la formacion de
maclas de deformacion, es decir, a mayor a capacidad de endurecimiento por deformacion

mayor sera la densidad de maclas de deformacién [68].
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Figura 3.64 Maclas de deformacion después del ensayo de traccion en el acero TWIP Cr-Mo-NI-Cu. En a) y
b) ilustran la coloracién que tomaron las maclas con el ataque quimico (Nital 10%) observadas en el
microscopio optico, mientras que en e) y d) se hicieron mediciones del espesor de las maclas de deformacién

con el microscopio electrénico de barrido.

Los estudios realizados por Kim y col. [35], demostraron que la velocidad de
endurecimiento por deformacion aumentd a medida que incrementdé el nivel de
deformacion en el ensayo de tension. Adicionalmente concluyeron que las maclas se
formaron en la mayoria de los granos pero no en todos, lo cual depende de la orientacién
del grano con respecto a la direccion de traccion, por lo cual no todos los granos contendran

maclas de deformacion.

3.7.3 Ensayo de impacto.
La resistencia al impacto se define como una capacidad para deformar y absorber
permanentemente las energias en altas velocidades de deformacion. El esfuerzo de fluencia

aumenta enormemente a velocidades de deformacion que van de 1x103s~! a 5x103s™1
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porque la activacion térmica del movimiento de dislocacion a menudo esta restringida por

un efecto de arrastre viscoso [71].

La Tabla 3.11 muestra los resultados del ensayo de impacto Charpy-V realizados en las 4
probetas del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicidn de solubilizado, donde el promedio de

energia absorbida es de 126 J a temperatura ambiente.

Tabla 3.11 Valores del ensayo de impacto Charpy-V del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en

condicion de solubilizado.

Ensayo 1 2 3 4 Promedio | Desv. Est.
Energia
) 129 125 124 126 126 2.16

Garnica y col. [72], estudiaron el comportamiento de un acero TWIP 9Mn-2Si-
1.3Al1-0.14C en condicion de tratamiento térmico de laminacion en caliente posterior al
ensayo de impacto Charpy-V donde corroboraron que cuando la muesca era perpendicular
al plano de rodadura (pruebas transversales), la energia de impacto era mayor que en la
direcciéon longitudinal donde la mayor energia de impacto alcanzdé 55 J, los autores
atribuyen a que es muy probable que esta condicién experimental promueva una mayor
estabilidad de la austenita. Sin embargo, los valores reportados en este trabajo de
investigacion se encuentran muy por arriba de los reportados por Garnica y col. [72], esto
se puede atribuir a la diferencia de composicién quimica y tratamiento térmico y termo-
mecénico del acero TWIP bajo estudio. Mientras que la condicion de laminacion enfatiza la
recristalizacion dinamica y con ello también adhiere energia suficiente para la formacion de
carburos, en la condicion de solubilizado del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu fueron disueltos la
mayoria de estos, sugiriendo asi que el endurecimiento por precipitacion también conduce a

la reduccién de la tenacidad.

3.7.3.1 Fractografia.
En las Figuras 3.65 y 3.66, se muestran las micrografias de las superficies
fracturadas posterior al ensayo de traccién en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de

solubilizado. Las micrografias muestran la formacion de hoyuelos de entre 100-200 pm.
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Figura 3.65 Fractografia tomadas mediante microscopia electronica de barrido posterior al ensayo de impacto
Charpy-V en el acero TWIP-Cr-Ni-Mo-Cu en condicion de tratamiento térmico de solubilizado con una

energia absorbida de 129 J.

La tipografia de fractura es totalmente ductil, ya que debido a las propiedades de
alta elongacion antes de proceder a la ruptura del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu, se alcanza a
apreciar la formacion de hoyuelos tipicos en el modo de fractura ductil, es evidente que

hubo arranque de material durante el ensayo de impacto Charpy-V.

Yuan y col. [25], han estudiado el efecto del contenido de cromo (1.13%, 2.35% y
3.95%) en la matriz de un acero TWIP sobre el comportamiento a la fractura. Ellos
encontraron que con un contenido de 1.13% de Cr, los hoyuelos dictiles son méas grandes y
mas profundos que los del acero con un contenido de Cr del 2.35%, ademas el numero de
hoyuelos ductiles es comparativamente menor a medida que incrementa el contenido de Cr.
Para el acero con 3.95% de Cr, las caracteristicas de la fractura cambiaron principalmente a
fractura intergranular. En el caso del acero bajo estudio en esta investigacion, el contenido
de Cr al 2% mantuvo el modo de fractura ddctil.
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Figura 3.66 Fractografia tomadas mediante microscopia electronica de barrido posterior al ensayo de impacto
Charpy-V en el acero TWIP-Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de tratamiento térmico de solubilizado con una

energia absorbida de 124 J.

3.8 Caracterizacion electro-quimica.

3.8.1 Pruebas de polarizacion.

En la Figura 3.67 se muestra una grafica comparativa de todas las condiciones de
acondicionamiento microestructural, tanto del acero bajo estudio, asi como un acero TWIP
de referencia con la finalidad de poder comparar el comportamiento de las curvas respecto
a cada etapa. Hay un evidente agrupamiento de las 4 condiciones en ambos materiales, es
decir, que hay un desplazamiento negativo del potencial de corrosion en las curvas del
material de referencia. Este es un primer indicio de que los elementos de aleacién tuvieron
un efecto positivo frente a la resistencia a la corrosion. En cualquiera de los casos, las

curvas carecen de la formacion de un efecto de pasivacion.
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Figura 3.67 Curvas de polarizacién comparativas del acero TWIP Cr-Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia
en condicion de colada, tratamiento térmico de homogenizado, tratamiento termomecanico de laminacion en

caliente y tratamiento térmico de solubilizado.

De las curvas de polarizacion se obtuvieron los datos de potencial de corrosion
(Ecorr), el cual representa el potencial de una superficie sometida a un proceso corrosivo en
un electrolito. Es el potencial al cual la corriente pasa de ser catddica a anddica. También se
obtuvo la densidad de corriente de corrosion (Icorr), que es la densidad de corriente que
circula a través de una pila electroquimica al potencial de corrosion. Los parametros Ecorr
e Icorr han sido obtenidos a partir de las curvas potencio-dinamicas aplicando el método de
interseccion, también Ilamado método de las pendientes de Tafel.

3.8.1.1 Condicidn de colada.
La Figura 3.68 presenta la curva de polarizacion comparativa del acero TWIP Cr-

Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en condicion de colada.
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Figura 3.68 Curva de polarizacién comparativa del acero TWIP Cr-Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en

condicion de colada.

Tabla 3.12 Valores obtenidos de las curvas de polarizacién en condicion de colada.

Parametros TWIP Cr-Ni-Mo-Cu TWIPS Referencia

Ba (mV) 609.75 881.04
Bc (MV) 96.724 114.01
Ba (mA/m?) 2.9469 8.3326

Bc (mA/cm?) 0.000202 0.0011185
Rp -736.12 -173.42
iCorr(mA/cm?) 1.8854 2.0656
Velocidad de corrosion 20.174 29 100

(mm/afio)

3.8.1.2 Condicion de tratamiento térmico de homogenizacion.

La Figura 3.69 presenta la curva de polarizacion comparativa del acero TWIP Cr-

Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en condicion de térmico de homogenizacion.
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Figura 3.69 Curva de polarizacién comparativa del acero TWIP Cr-Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en

condicion de tratamiento térmico de homogenizado.

Tabla 3.13 Valores obtenidos de las curvas de polarizacion en condicion de tratamiento

térmico de homogenizado.

Parametros TWIP Cr-Ni-Mo-Cu TWIPS Referencia
Ba (mV) 631.88 941.06
Bc (mV) 96.066 96.856
Ba (mA/cm?) 3.6008 9.1965
Bc (mA/cm?) 0.0003459 0.0004131
Rp -7121.97 -790.67
iCorr(mA/cm?) 2.0759 1.9951
Velocidad de corrosion
(mm/afio) 21.212 22.348
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3.8.1.3 Condicion de tratamiento térmico de laminacion en caliente.

La Figura 3.70 presenta la curva de polarizacion comparativa del acero TWIP Cr-
Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en condicion de termo-mecénico de laminacion en

caliente.
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Figura 3.70 Curva de polarizacién comparativa del acero TWIP Cr-Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en

condicion de tratamiento térmico de tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente.

Tabla 3.14 Valores obtenidos de las curvas de polarizacion en condicién de tratamiento

termo-mecénico de laminacion en caliente.

Paradmetros TWIP Cr-Ni-Mo-Cu TWIPS Referencia

Ba (mV) 489.86 878.98
Bc (mV) 93.245 93.873
Ba (mA/cm?) 1.7573 8.0486

Bc (mA/cm?) 0.0008742 0.0002424
Rp -683.45 -768.77
iCorr(mA/cm?) 2.1157 2.0109
Velocidad de corrosion 21 633 99517

(mm/afno)
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3.8.1.4 Condicion de tratamiento térmico de solubilizacion.
La Figura 3.71 presenta la curva de polarizacion comparativa del acero TWIP Cr-
Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en condicion de térmico de solubilizado.
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Figura 3.71 Curva de polarizacién comparativa del acero TWIP Cr-Ni-M-Cu y acero TWIP de referencia en

condicion de tratamiento térmico de tratamiento térmico de solubilizado.

Tabla 3.15 Valores obtenidos de las curvas de polarizacién en condicion de tratamiento
térmico de solubilizado.

Parédmetros TWIP Cr-Ni-Mo-Cu TWIPS Referencia
Ba (mV) 630.73 837.35
Bc (mV) 94.937 100.86
Ba (mA/cm?) 3.39.08 7.6618
Bc (mA/cm?) 0.0003105 0.0003858
Rp 7243 -770.04
iCorr(mA/cm?) 1.9444 2.1384
Velocidad de corrosion
(mm/afio) 20.806 22.881
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Se ha informado que la baja resistencia a la corrosion de los aceros de alto Mn
puede atribuirse al hecho de que el Mn en los aceros forma un 6xido de Mn inestable y, por
lo tanto, reduce su resistencia a la corrosion [44]. En presencia de elementos de aleacion de
Al y Si, la corrosion por picadura se ve obstaculizada por el mayor contenido de Al y el
menor contenido de Si [73]. Aunque el Al es un metal mas electro-activo que el Mn, es
decir, el potencial de reduccion estandar de Al (E°AI3 +/ Al = —1.66 V) es mas negativo
que el de Mn (E°Mn? +/ Mn = —1.18 V). Por lo tanto, el Al puede promover la pasivacion
formando una capa de Al,0; estable y compacta, que dificulta la reaccion del electrodo.
Ademas de las buenas propiedades mecanicas y metaldrgicas, las cualidades requeridas
para los aceros TWIP utilizados para automoéviles comprenden resistencia, ductilidad,
endurecimiento por deformacion, buena conformabilidad y estructura austenitica estable de

alta resistencia a la corrosién [20].

Finalmente, ninguno de los materiales probados mostré un comportamiento pasivo,
como se indica en las curvas de polarizacién potenciodinamicas por la ausencia de una
meseta de pasividad y la histéresis negativa que se muestra en la exploracion inversa. Es
interesante observar que durante el escaneo inverso se exhibid una reversion en la polaridad
a valores potenciales por debajo de —0.73 V, seguido de un proceso controlado por
difusion. Teniendo en cuenta la ausencia de oxigeno en la solucion desaireada, es posible
que este comportamiento pueda estar asociado con la electrodeposicion de iones ferrosos en
solucidn resultante de la disolucién previa. Suponiendo que se alcanz6 una concentracion
de iones Fe? + de 1073M cerca de la superficie del electrodo durante el escaneo hacia
adelante, el Erev calculado, Fe? + / Fe es —0.74 V. Esto es consistente con la nocion de
que, por debajo de este valor potencial, la cinética de reaccion puede estar dominada por la

electrodeposicion de iones ferrosos previamente disueltos.

3.8.2 Pruebas de impedancia.

El fundamento de esta técnica consiste en la aplicacién al sistema de una onda
senoidal de potencial (a distintas frecuencias) y del registro de la respuesta de intensidad de
dicho sistema. Asi, la impedancia se define como el cociente entre el potencial aplicado y la

intensidad medida a la salida.
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La interpretacion del espectro de impedancia electroquimica requiere la seleccion de
un modelo eléctrico apropiado que se ajuste a los datos experimentales. A través del
modelo, las medidas obtenidas utilizando esta técnica proporcionan informacion
relacionada con la resistencia de la disolucion, la resistencia de polarizacion y la

capacitancia de la doble capa de Helmholtz.

El diagrama de Nyquist (ver Figura 3.72) se observa un comportamiento capacitivo
similar para los 2 aceros TWIP probados en sus diferentes etapas de acondicionamiento
microestructural, el semicirculo definido en aumentos de baja frecuencia con el tiempo. Al
igual que en las curvas de polarizacion potencio dinamicas el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu

presenta un semicirculo mas amplio, lo cual infiere una mayor resistencia a la corrosion.
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Figura 3.72 Diagrama de Nyquist del circuito Rs para el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu y el acero TWIP de

referencia en sus diferentes etapas de acondicionamiento microestructural.

Fajardo y col. [5], estudiaron la influencia del Mn en la resistencia a la corrosién de
un acero TWIP. Encontraron que a una mayor concentracion de Mn condujo a mayores

densidades de corriente de disolucion, lo que indica una resistencia a la corrosion mas baja
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y confirma los resultados de la polarizacion potenciodindmica. Adicionalmente, hay

enriquecimiento gradual de los Oxidos de Mn en la capa mas externa a medida que
aumentaba el contenido de Mn, acompafiado por una disminucion en las especies oxidadas
de Fe. Este hallazgo y la ausencia de enriquecimiento de o6xido de Al explican el efecto
perjudicial de la concentracion de Mn como elemento de aleacion en la resistencia a la

corrosion.
4.8.2.1 Anélisis de los productos de corrosion.

4.8.2.1.1 Acero TWIP de referencia.

En la Figura 3.73 se presentan imagenes de SEM de los productos de corrosion del
acero TWIP de referencia en condicion de solubilizado. En la imagen se puede observar
que los productos formados se encuentran concentrados en ciertas zonas de la superficie,

sin ninguna tendencia en particular.

.

y CF .. & : W o o4
Ny 4 f %
[JWIB REF CORROSIQN * S : TWIP REF CORROSION _ #/ 7

SE| MAG: 250 x HV: / WSEI MAG: 500 x HV: 15.0kV-WD: 260

Figura 3.73 Productos de corrosién formados en el acero TWIP de referencia en condicion de tratamiento

térmico de solubilizado.
El anélisis quimico puntual realizado se puede observar en la Tabla 3.16.

Tabla 3.16 Presenta el andlisis quimico de los productos de corrosion del acero TWIP de
referencia en condicién de solubilizado. La particula analizada se infiere que es un AIN por
el porcentaje de nitrégeno y aluminio tan elevados que se manifiestan en los analisis

quimicos.
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Elemento [% peso] | [Yoatomico] | % error
C 3.7 5.8 0.56
N 33.3 44.8 4.56
@) 14.3 16.8 2.13
Al 42.3 29.5 2.24
S 2.7 1.8 0.15
Mn 0.8 0.2 0.06
Fe 2.6 0.8 0.12

La Figura 3.74 muestra el mapeo quimico realizado a los productos de corrosion
del acero TWIP de referencia en condicion de solubilizado. Debido a la coloracion rojiza de

la imagen, nuevamente se puede observar presente el aluminio, oxigeno y hierro.

'
s

B0 BUOECRSE ROER-

; W Mapping TWIP Ref Corrosion 20 pm
L0 MAG: 1500 x HV: 15,0 kV WD: 25.0 mm
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Figura 3.74 Mapeo quimico de los productos corrosion formados en el acero TWIP de referencia en

condicioén de tratamiento térmico de solubilizado.

4.8.2.1.2 Acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu.

En la Figura 3.75 se muestran los productos de corrosion del acero TWIP Cr-Ni-
Mo-Cu en condicién de solubilizado. La imagen difiere de la Figura 3.72, aqui se puede
observar la formacidn de una fina capa de productos de corrosion, cuyo rompimiento podria
deberse a las inclusiones existentes en la superficie del acero TWIP bajo estudio, tal como

es el caso de los nitruros de aluminio.

Figura 3.75 Productos de corrosion formados en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicidn de tratamiento

térmico de solubilizado.

El anélisis quimico de los productos de corrosion en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu
en condicion de tratamiento térmico de solubilizado se muestran en la Tabla 3.17, donde el
cloro y el sodio se hacen presentes en pequefias cantidades. La particula formada podria ser

alimina por las concentraciones tan altas de oxigeno y aluminio.
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Tabla 3.17 Analisis quimico de los productos de corrosion.

[%
Elemento [% peso] _ % error
atémico]
C 6.2 12.27 1.10
N 2.5 4.24 3.82
o) 32.8 48.005 38.03
Al 18.9 16.42 0.82
Si 3.6 3.03 0.16
S 1.5 1.10 0.07
Ca 0.9 0.53 0.05
Cr 2.03 0.91 0.13
Mn 5.2 2.25 0.18
Fe 11.2 4.71 0.33
Ni 3.4 1.37 0.13
Cu 41 1.53 0.16
Cl 0.3 0.24 0.03

La Figura 3.76 muestra el mapeo quimico realizado a los productos de corrosion
del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en condicién de solubilizado. A altos aumentos es posible
ver el deterioro de la capa formada por los productos de corrosion, propiciada en parte por
las particulas complejas propias de la matriz del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu. En este caso se
observa por la coloracion del mapeo nuevamente el caso de un nitruro de aluminio

principalmente.
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Figura 3.76 Mapeo quimico de los productos de corrosion formados en el acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu en

condicién de tratamiento térmico de solubilizado

144




Caracterizacion metalografica, estructural, mecanica y electro-quimica de un acero TP,
avanzado de plasticidad inducida por maclaje (TWIP) con adicion de Ni, Cr, Moy Cu w

CONCLUSIONES.

Mediante el programa JMatPro se calcularon diagramas de equilibrio de fases,
energia de falla de apilamiento y resistencia a la corrosion por picaduras.

La simulacion ProCast permitié determinar las velocidades de enfriamiento durante
la solidificacién en funcion del espesor de los escalones de la pieza colada en arena.
Las diferencias de tamafio dendritico tiene relacion con las velocidades de
enfriamiento, a mayores velocidades el tamafio del eje dendritico es menor y

viceversa.

El tamafio de grano cambié considerablemente a través de las etapas de
acondicionamiento microestructural, influyendo directamente en los valores de
dureza. El valor mas bajo fue de 50 um posterior a la segunda laminacién, mientras
que el valor mas alto se obtuvo de la condicion de homogenizacion (4h/pulg) siendo
de 400 pum.

La disolucion de MnS y AIN no fue posible debido a sus altas temperaturas de

formacion.

Los difractogramas realizados demuestran la alta estabilidad de la fase austenita en

todas las condiciones de tratamiento térmico y termo-mecanico.

Los valores méas bajos de microdureza se alcanzaron en la etapa de colada (55 mm
de espesor) con un promedio de 180 HVso0. Se alcanz6 el maximo valor de dureza

con un promedio de 450 HVsoo durante la segunda laminacion en caliente.

La influencia de los elementos aleantes no generaron decremento de la resistencia
mecéanica, alcanzando una resistencia méxima real de 1187 MPa y un porcentaje de
alargamiento del 45% en los ensayos de tension y un promedio de 126 J de energia

absorbida en los ensayos de impacto Charpy-V.

La adicion de Cr, Ni, Mo, Cu no modificé el mecanismo de maclaje, a pesar del

incremento en la energia de falla de apilamiento.
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9. El analisis de superficies de la fractura muestra un tipo de fractura es ductil, tanto

del ensayo de traccion uniaxial, como de impacto Charpy "V".

10. Se logr6 un incremento de la resistencia a la corrosién en el acero TWIP Cr-Mo-Ni-
Cu en comparacion a un acero TWIP de referencia.

11. Los mecanismos de corrosion del acero TWIP Cr-Ni-Mo-Cu son por activacion y

por difusion.
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